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RESUMEN GENERAL

AISLAMIENTO Y CARACTERIZACION DE BIOMASA LIGNOCELULOSICA DE
RESIDUOS SOLIDOS DE LA PRODUCCION DE MEZCAL

El mezcal es una bebida espirituosa distintiva, derivada del agave, cuya
produccion abarca una serie de etapas cruciales: cosecha, coccion, molienda,
fermentacion, destilacién y envasado. Durante la fase de cosecha, se genera una
cantidad significativa de residuos sélidos, conocidos como "pencas” (hojas de
agave), que tradicionalmente se desechan en los campos de cultivo.
Posteriormente, en la etapa de destilacién, se produce un segundo tipo de
residuo, el "bagazo", que constituye la materia fibrosa restante del agave después
de la extraccion de los jugos fermentados. La gestion adecuada de estos residuos
es fundamental para disminuir los problemas de contaminacion del aire, suelo y
agua de las regiones mezcaleras. En consecuencia, la presente investigacion
tuvo como objetivo principal dilucidar la composicién quimica de los residuos
derivados de la penca y el bagazo del agave. Adicionalmente, se busco optimizar
la extraccion de celulosa y hemicelulosa del bagazo, asi como la celulosa de las
pencas, mediante la aplicacion de un tratamiento alcalino potenciado por
ultrasonido. El material resultante fue sometido a caracterizacion mediante
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), lo que corroboré la
presencia de grupos funcionales caracteristicos de la celulosa y hemicelulosa. La
difraccion de rayos X reveld una estructura cristalina en las muestras
postratamiento, con un potencial zeta negativo que sugiere una considerable
repulsion electrostatica intermolecular. El analisis morfoldégico por microscopia
electronica de barrido (SEM) evidencié una topografia irregular y una superficie
rugosa. Asimismo, los analisis termogravimétricos indicaron que las celulosas
extraidas poseen una estabilidad térmica superior a la hemicelulosa obtenida del
bagazo. En conjunto, estos hallazgos demuestran la factibilidad de revalorizar los
residuos solidos de la produccion de mezcal, transformandolos en celulosa y
hemicelulosa de bajo costo con propiedades prometedoras, lo que subraya el
potencial de valorizacion de estos subproductos agroindustriales.

Palabras clave: Subproductos del mezcal, Biomasa lignocelulésica, Extracciéon
alcalina, Valorizacion, Sostenibilidad

Tesis de Maestria en Ingenieria, Posgrado en Ingenieria Agricola y Uso Integral del Agua,
Universidad Auténoma Chapingo.

Autor: Ing. Yulinali Valente Morales
Director de tesis: Dr. Carlos Alberto Villasefior Perea
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GENERAL ABSTRACT

ISOLATION AND CHARACTERIZATION OF LIGNOCELLULOSIC BIOMASS
FROM SOLID RESIDUES OF MEZCAL PRODUCTION

Mezcal is a distinctive distilled spirit derived from agave, whose production
comprises a series of critical stages: harvesting, cooking, milling, fermentation,
distillation and packaging. During the harvesting phase, a significant quantity of
solid residues, known as “pencas” (agave leaves), is generated and is traditionally
discarded in cultivated fields. Subsequently, during the distillation stage, a second
type of residue, “bagasse” is generated, it consists of the fibrous material
remaining from the agave after extraction of the fermented juices. Proper
management of these residues is essential to reduce air, soil, and water pollution
in mezcal-producing regions. Accordingly, the primary objective of the present
study was to elucidate the chemical composition of residues derived from the
penca and bagasse of agave. Additionally, the study sought to optimize the
extraction of cellulose and hemicellulose from bagasse, as well as cellulose from
pencas, by applying an ultrasound-assisted alkaline treatment. The resulting
material was characterized by Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR),
which corroborated the presence of functional groups characteristic of cellulose
and hemicellulose. X-ray diffraction revealed a crystalline structure in the post-
treatment samples, with a negative zeta potential indicative of substantial
intermolecular electrostatic repulsion. Morphological analysis by scanning
electron microscopy (SEM) revealed an irregular topography and a rough surface.
Similarly, thermogravimetric analysis indicated that the extracted cellulose
exhibits higher thermal stability than the hemicellulose obtained from bagasse.
Taken together, these findings demonstrate the feasibility of valorizing the solid
residues from mezcal production by converting them into low-cost cellulose and
hemicellulose with promising properties, thereby underscoring the valorization
potential of these agroindustrial by-products.

Keywords: Mezcal by-products, Lignocellulosic biomass, Alkaline extraction,
Valorization, Sustainability

Master’s Thesis in Engineering, Graduate Program in Agricultural Engineering and
Integrated Water Use, Chapingo Autonomous University.

Author: Ing. Yulinali Valente Morales
Thesis Director: Dr. Carlos Alberto Villasefior Perea
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1. INTRODUCCION GENERAL

El mezcal es una bebida alcohdlica mexicana elaborada 100% con agave
cosechado en regiones establecidas y obtenida por destilacion de jugos
fermentados con microorganismos espontaneos o cultivados extraidos de
cabezas de agave cocidas (Ruiz-Camou et al., 2023). En el proceso de
elaboracién de esta bebida, se realiza la coccién del maguey, molienda,
fermentacidn y destilacion. En este proceso se generan residuos que
actualmente son poco importantes en la agroindustria, pero que tienen un amplio
impacto ambiental. El primero son las hojas, seguido del bagazo y la vinaza. El
bagazo de agave es el residuo fibroso que queda después de picar, cocer,
enjuagar y exprimir las cabezas (tallos, corazon o pifia) de agave para extraer los
azucares fermentables y obtener los mostos que se utilizaran en la produccion
de mezcal (Flores-Rios et al., 2020). Las hojas de la planta, conocidas localmente
como "pencas”, es otro de los residuos que se generan, se cortan para concentrar
los azUcares en el corazén de la planta (base de la hoja) (Alvarez-Chavez et al.,
2025).

Estos residuos son subutilizados, vertido a rios, arroyos o amontonado fuera de
palenques y parcelas, ocasionando un serio problema al ambiente por los
grandes volumenes generados y sus caracteristicas morfolégicas, ademas de ser
residuos lignocelulésicos de lenta degradacion (Flores-Rios et al., 2020). El
aprovechamiento de residuos agroindustriales para realizar productos
innovadores ha tenido un crecimiento significativo, el surgimiento de tecnologias
innovadoras ha permitido generar valor a lo que antes solo era un desecho (Singh
et al., 2023).
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La biomasa lignocelulésica a partir de residuos agricolas ha sido el principal foco
de atencién, ya que es una de las materias primas mas abundantes disponibles,
compuesta principalmente de celulosa, lignina y hemicelulosa (Ong et al., 2021).
En este contexto, ha crecido el interés por la tecnologia ultrasonica por su alta
eficiencia, bajo consumo de energia y su bajo impacto ambiental. Esta técnica
utiliza ondas ultrasénicas que generan vibraciones de alta frecuencia, que
producen efectos de cavitacidn acustica entre el soluto y el solvente, lo que hace
que pequeias burbujas en la solucion exploten repentinamente, destruyendo asi
la estructura de la pared celular y luego separando los componentes (Lu et al.,
2021). Ademas, estudios recientes han demostrado que la combinacion de
ultrasonido con tratamientos quimicos, como soluciones alcalinas, mejora
significativamente el rendimiento en la extraccion de polisacaridos como la
celulosa y la hemicelulosa, la combinacion de los métodos permite optimizar los
procesos de valorizaciéon de residuos agroindustriales (Ahmima et al., 2024;
Mohan et al., 2024).

Este estudio investiga la extraccion de celulosa y hemicelulosa a partir de
residuos de la produccion de mezcal mediante un tratamiento combinado de
solucidn alcalina y ultrasonido. Los materiales utilizados en este estudio incluyen
pencas de maguey de dos variedades, Agave agustifolia Haw (maguey espadin)

y Agave karwinskii (maguey madrecuishe), asi como bagazo de maguey.

1.1. Objetivo general

Evaluar el efecto del tratamiento alcalino asistido por ultrasonido para la
extraccion de celulosa y hemicelulosa de pencas y bagazo de maguey en las

propiedades fisicoquimicas, estructurales y térmicas.
1.2. Objetivos especificos

e Obtener celulosa por el método de alcalino con ultrasonido en pencas de
la variedad espadin (Agave agustifolia Haw) y madrecuishe (Agave

karwinskii).

14



e Obtener celulosa y hemicelulosa con el método combinado en el bagazo
de maguey.

e Analizar el efecto del tratamiento mediante las caracteristicas
morfoldégicas y estructurales de las celulosas y hemicelulosas mediante
microscopia electronica de barrido (SEM), espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR), difraccion de rayos X, tamafio de particula
y potencial zeta.

e Analizar las propiedades térmicas y peso molecular de la celulosas y

hemicelulosas obtenidos mediante el tratamiento combinado.

1.3. Organizacion de la tesis

El presente trabajo esta estructurado en los siguientes capitulos: 1) introduccién

general, Il) revision de literatura, y el lll), IV) son los articulos cientificos.

El capitulo Il incluye la revision de literatura, proporciona una descripcidn sobre
los residuos de maguey que se utilizaron para la obtencion de polimeros.
Ademas, se menciona las caracteristicas sobre los compuestos lignocelulésicos,

asi como los distintos métodos de extraccion de estos compuestos.

En el capitulo lll y IV se muestra el escrito correspondiente al trabajo de
investigacion. Se describe el proceso de aislamiento de los polimeros de celulosa
y hemicelulosa a partir de residuos de pencas y bagazo de maguey. Asimismo,
se presentan y explican las diversas metodologias para caracterizar estos
polimeros obtenidos. En los resultados se detallan cada una de las pruebas de

caracterizacion aplicadas.
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2. REVISION DE LITERATURA

2.1. Residuos de maguey

Los agaves son plantas comunmente conocidas como “magueyes”, tienen una
fuerte relacion con la cultura e historia mexicana (Pérez Zavala et al., 2020), es
uno de los productos agricolas mas abundantes en México, donde se produce
bebidas alcohdlicas a partir de ella (Robles et al.,, 2018). Esta planta se ha
utilizado para multiples propositos desde la antiguedad, como fuente de alimento,
medicina, bebida, material de construccion, fibras, vinagre, adornos, entre otros,
y lo que se conserva principalmente en la actualidad, para la elaboracion de
bebidas destiladas o no destiladas (Arellano-Plaza et al., 2022). EI mezcal es
una bebida alcohdlica mexicana destilada del jugo fermentado de plantas de
maguey maduras y cocidas (tallo o pifia). Sin embargo, la alta demanda de este
producto ha generado diversos residuos agricolas que contaminan y pueden ser
peligrosos para el medio ambiente (Bermudez-Bazan et al., 2021; Nolasco-
Cancino et al., 2018).

El bagazo es el residuo que queda después de que la pifia de maguey se cuece,
se desmenuza y se muele, siendo asi un subproducto infravalorado con una alta
cantidad de material lignoceluldsico (Robles et al., 2018). Este residuo representa
aproximadamente el 40 % del material de maguey procesado, se estima que y
por cada litro de bebida alcohdlica producida, se generan 1.4 kg de bagazo
hamedo (Gémez-Navarro et al., 2023), se compone de carbohidratos, donde
predomina, en mayor proporcion de celulosa (31-43%), hemicelulosa (10-22%)
y lignina (10-20%) (Weber et al., 2020). Una desventaja importante del bagazo

de agave es su considerable resistencia a la degradacion natural, lo que

17



puede resultar en su persistencia en el medio ambiente durante afos sin
reintegrarse al suelo. Las soluciones a este problema suelen centrarse en su uso
como composta o biocombustible, empleando tecnologias de transformacion
quimica o utilizando grandes cantidades de agua, como la hidrdlisis alcalina o
acida. Sin embargo, existen tecnologias emergentes, como el calentamiento
o6hmico, el ultrasonido y la extrusién, que tienen potencial para aplicarse a los

residuos de agave (Alvarez-Chavez et al., 2025).

Las hojas o también llamado “pencas” pueden representar hasta un 36% de la
planta y, en general, se dejan en el campo después de ser cortadas; este recorte
se realiza anualmente para mejorar el crecimiento de la pifia de maguey, mientras
que la mayoria de las pencas se cortan durante la cosecha del corazon (Robles
et al., 2018). Las pencas desechadas se utilizan como forraje de subsistencia
para el ganado. El desperdicio de casi la mitad del peso de la planta de maguey
ejerce una gran presion sobre el ecosistema donde se desarrolla y se utiliza de
forma forestal (Michel-Cuello et al., 2021).

2.2. Biomasa lignocelulésicos

En las ultimas décadas, el uso de combustibles fdsiles ha provocado efectos
secundarios en el medio ambiente, como la contaminacion atmosférica y las
emisiones de gases de efecto invernadero, lo que ha provocado el calentamiento
global (Mujtaba et al., 2023). El uso de materias primas renovables puede
contribuir a frenar el cambio climatico al liberar menos gases de efecto
invernadero que los combustibles fésiles cuando se utilizan para obtener energia
(Blasi et al., 2023). La creciente demanda energética ha reavivado el interés en
la busqueda de alternativas renovables como biocombustibles, bioquimicos y
biomateriales. Por otro lado, la biomasa lignoceluldsica es facil de conseguir y ha
demostrado ser una buena fuente para generar combustibles, productos
quimicos y materiales ecoldgicos, se sabe que la biomasa puede ayudar a reducir
los impactos ambientales negativos causados por el uso de combustibles fésiles
y sus derivados (Okolie et al., 2021).
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La biomasa lignocelulésica se refiere a materiales vegetales, y se ha considerado
uno de los recursos mas disponibles, estos materiales son los mas accesibles y
de bajo costo son los desechos agricolas o subproductos agricolas, incluidos los
tallos y la paja de los cultivos, las ramas y las hojas producidas durante la poda
de las plantas, las cascaras de frutas y los desechos vegetales, etc., que pueden
ser generados por varios sectores como la industria, agricultura, silvicultura
(Cheng & Whang, 2022), estos materiales se componen principalmente de tres
polimeros: celulosa, hemicelulosa y lignina, junto con cantidades menores de
pectina, proteinas, extractos y cenizas, la composicién de estos constituyentes
puede variar de una especie vegetal a otra (Bajpai, 2016), los polimeros que son
los componentes principales de los materiales lignoceluldsicos se caracterizan
por su abundancia, renovabilidad, biodegradabilidad y biocompatibilidad, lo que
las hace muy valiosas en diversas aplicaciones y creacion de productos
quimicos, combustibles sostenibles, y tiene el potencial de sustituir plasticos y

otros materiales poliméricos petroquimicos (Blasi et al., 2023; Okolie et al., 2021).
2.3. Composicién de la biomasa lignocelulésica

Los materiales lignocelulosicos se producen de manera masiva cada afo a través
de diferentes sectores de las industrias. La eliminacion de estos residuos es el
principal desafio debido al almacenamiento inadecuado y gran parte del material
es de desecho de origen vegetal (Bilal et al., 2020), la composicién de estos
materiales es muy compleja, que puede variar segun factores ambientales o
caracteristicas de las plantas, pero esta formada mayoritariamente por celulosa

y cantidades menores de hemicelulosa y lignina (Camargo et al., 2023).
2.3.1. Celulosa

La celulosa es considerada como el recurso organico renovable mas abundante
disponible en la tierra, esta ampliamente distribuida en plantas terrestres, algas
marinas y bacterias. La celulosa es un polimero de glucosa compuesto por
numerosas subunidades D-glucosa unidas por enlaces B-1,4 (Figura 1), unidas
entre si por enlaces glucosidicos, fuerzas de Van der Waals y enlaces de
hidrégeno (Okolie et al., 2021).
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La celulosa se encuentra principalmente en la pared celular de la biomasa
vegetal, donde sus cadenas se organizan en microfibrillas mediante enlaces de
hidrégeno (Ravindran & Jaiswal, 2016). Las cadenas de celulosa en microfibrillas
pueden estar mas o menos ordenadas, lo que da lugar a porciones cristalinas
(ordenadas) y amorfas (no ordenadas) de celulosa. Estas dos formas muestran
diferencias en rigidez y reactividad quimica: la celulosa amorfa es menos rigida

en comparacion con la celulosa cristalina (Cazier et al., 2024).
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Figura 1. Estructura de la celulosa (Kumari & Singh, 2018).
2.3.2. Hemicelulosa

La hemicelulosa, el segundo componente mas abundante de la estructura
lignoceluldsica, difiere de la celulosa en su conformacion y composicion, ya que
es amorfa y heterogénea (Camargo et al., 2023), se puede degradar facilmente
en el medio acuoso acido o caliente debido a su menor grado de polimerizacion
(50-200) (Okolie et al., 2021), y se componen de diversos tipos de mondmeros
sacaridos, como hexosas (glucosa, manosa o galactosa), pentosas (arabinosa o
xilosa), derivados metilados (ramnosa o fucosa) y &acidos urdnicos (acido
glucurdnico) (Figura 2) (Cazier et al., 2024). Uno de los azucares hemiceluldsicos
predominantemente encontrados, es la xilosa (CsH100s5). En este contexto, uno
de los polisacaridos mas abundantes de las hemicelulosas son los xilanos, con
cadenas poliméricas compuestas por unidades de B-d-xilosa con enlaces 1,4, la

composicion del xilano varia segun su origen (Okolie et al., 2021).
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Figura 2. Estructura de la hemicelulosa (Kumari & Singh, 2018).

2.3.3. Lignina

La lignina es el componente mas abundante en la biomasa vegetal, presenta una
naturaleza aromatica y amorfa, y su estructura varia segun la especie vegetal de
la que deriva. La lignina es un polimero de unidades monoméricas de
fenilpropano que difieren unicamente en la sustitucién de grupos metoxilo en los
anillos aromaticos (Ravindran & Jaiswal, 2016), las unidades monoméricas estan
unidas aleatoriamente y de forma no lineal por enlaces éster. También se pueden
encontrar algunos enlaces éster en las unidades terminales de los mondémeros
dentro de las unidades de acido ferulico y p-cumarico. La resistencia y rigidez son
proporcionadas a las plantas por la reticulaciéon de las moléculas de lignina con
polimeros de celulosa y hemicelulosa. Los tres principales monémeros de
fenilpropano en la lignina son el alcohol p-cumarilico (alcohol 4-hidroxicinamilico),
el alcohol coniferilico (alcohol 3-metoxi-4-hidroxicinamilico) y el alcohol sinapilico
(alcohol 3,5-dimetoxi-4-hidroxicinamilico) (Figura 3) (Okolie et al., 2021).

OH OH OH
N ~ ~
- ? ~0 ?
OH OH CH, OH CH,
p-cumarilo coniferilo sinapilo

Figura 3. Estructura de los tres componentes basicos de la lignina
(Kumari & Singh, 2018).
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2.3.4. Otros componentes menores

A parte de los componentes principales como celulosa, hemicelulosa y lignina, la
biomasa lignoceluldsica también comprende otros constituyentes menores, como
extractivos/volatiles, minerales, proteinas, lipidos y cenizas (Periyasamy et al.,
2022).

2.4. Métodos de pretratamiento de biomasa lignocelulésica

El pretratamiento de la biomasa lignoceluldsica es el proceso en el que la
lignocelulosa compleja se convierte en componentes simples como celulosa,
hemicelulosa y lignina (Kumari & Singh, 2018), pueden clasificarse en diferentes
grupos, como fisicos, quimicos y biolégicos, cada método de pretratamiento
funciona de forma diferente, lo que resulta en distintos rendimientos y productos,
pueden aplicarse solos o combinados, y deben elegirse en funcion de la materia
prima y los productos finales deseados (Ghimire et al., 2021). En la Figura 4 se

muestra la representacion de residuos organicos.
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Figura 4. Esquema de la estructura lignoceluldsica después del pretratamiento
(Periyasamy et al., 2022).

2.4.1. Pretratamientos fisicos
Los tratamientos fisicos son aquellos en los que no se necesitan reactivos

quimicos ni microorganismos para promover la hidrolisis de la estructura
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lignocelulésica (Camargo et al.,, 2023) y tiene como objetivo aumentar la
accesibilidad superficial de la biomasa lignocelulésica a las enzimas, reduciendo
el tamafno de los materiales o destruyendo la estructura de la pared celular
(Zhang et al., 2020). Los tratamientos fisicos mas aplicados son la molienda,
trituracion, extrusion, y la irradiaciéon (ultrasonidos y microondas) (Sheraz et al.,
2025).

La molienda o trituracidén es una técnica frecuentemente utilizada para reducir el
tamano de particula de biomasa y se aplica en la mayoria de las ocasiones antes
de otros métodos de pretratamiento para mejorar la manipulacion y el tratamiento
de la materia prima. La reduccion del tamafno de particula de la biomasa puede
alterar la ultraestructura inherente de la biomasa lignocelulosica, aumentar la
superficie accesible, sin embargo, el tamano final de las particulas depende del

tipo de método empleado (Mankar et al., 2021; Zheng et al., 2014).

La extrusion utiliza la rotacion de uno o dos tornillos dentro de un cilindro con
regulacion térmica. El proceso se lleva a cabo a altas temperaturas, lo que
provoca la alteracion fisica de la biomasa mediante la mezcla y la fuerza de
cizallamiento sobre la muestra. La biomasa se puede mezclar con diferentes
productos quimicos como hidroxido de sodio, urea o tiourea para aumentar la

severidad del proceso de pretratamiento (Sheraz et al., 2025).

La irradiacidén por microondas es una interaccion de ondas electromagnéticas con
moléculas polares y iones. Las microondas causan efectos térmicos, como
reacciones de hidrdlisis, y efectos no térmicos, como la rotacion de grupos
polares. Este método es efectivo ya que genera calor dentro de la muestra
(debido a la rotacion dipolar y conduccion ionica) y no a través de su superficie
(Cazier et al.,, 2024). La irradiacion por ultrasonido produce vibraciones
energéticas y penetra los cristales de la estructura lignocelulésica, lo que
conduce a la descomposicion de la biomasa (Riseh et al., 2024). El ultrasonido
€s una energia acustica que viaja como ondas con frecuencias sobre el rango
auditivo (>20 kHz). La propagacion de ondas ultrasénicas en cualquier medio es

responsable de la generacion de cavitacion acustica que a su vez inicia la
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formacion espontanea de microburbujas. Cuando estas microburbujas colapsan,
se crean ondas de choque/puntos calientes locales que liberan alta temperatura
y presion. La estructura cristalina de las particulas sélidas presentes en el medio
se desintegra al encontrar las ondas de choque/puntos calientes a alta

temperatura y presién (Mankar et al., 2021).
2.4.2. Pretratamiento quimico

El pretratamiento quimico se refiere al uso de sustancias quimicas, como acidos,
alcalis y liquidos i6nicos, para modificar las caracteristicas fisicas y quimicas de
la biomasa. La materia prima se expone a las sustancias quimicas y se deja
disolver, convirtiéndose asi la biomasa en su forma mas utilizada (Periyasamy et
al., 2022).

El pretratamiento acido en la biomasa lignocelul6sica rompe preferentemente los
enlaces glucosidicos entre la hemicelulosa y la celulosa. La presencia de iones
hidronio, generados por catalizadores acidos, promueve la hidrdlisis de las
cadenas de hemicelulosa y celulosa en mondmeros de azucar simples (Sheraz
et al., 2025). Los acidos utilizados mas comunmente para el pretratamiento son
acido sulfurico, acido acético, acido fosférico. El pretratamiento con acidos se
puede realizar de dos maneras diferentes: pretratamiento con acido diluido (0,1
%) a temperaturas mas altas (>200 °C) y pretratamiento con acido concentrado
(30-70 %) a temperaturas relativamente mas bajas (<50 °C) (Mankar et al., 2021).

El pretratamiento alcalino es eficiente para eliminar la lignina, la hidrdlisis de la
hemicelulosa y la disminucion de la cristalinidad de la celulosa. Las soluciones
alcalinas mas utilizadas son KOH, NaOH, Ca(OH)2, NHs y NH4OH (Periyasamy
et al., 2022). Este método altera la pared celular de la biomasa lignocelulésica al
solubilizar polisacaridos como celulosa, lignina, hemicelulosa y silice por
hidrolisis enzimatica. También se produce hinchamiento quimico de la celulosa
fibrosa que incluye reacciones de solvatacion y saponificacion que favorecen la
disrupcion de los enlaces cruzados entre hemicelulosas y algunos otros
componentes, lo que resulta en un aumento en la porosidad de la biomasa
(Kumari & Singh, 2018).
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Los liquidos iénicos son solventes organicos con alta estabilidad térmica capaces
de disolver compuestos organicos, inorganicos y poliméricos, tanto polares como
apolares y con baja presion de vapor. También presentan baja volatilidad, no son
inflamables y pueden reciclarse. Los liquidos ionicos son sales con una estructura
heterogénea compuesta por cationes organicos y aniones inorganicos, algunos
utilizados para tratar la lignocelulosa son cloruros, formiatos, acetatos o
alquilofosfonatos anidnicos; fracciones que pueden formar fuertes enlaces de
hidrogeno con la celulosa y otros carbohidratos (Prasad et al., 2023; Ravindran
& Jaiswal, 2016).

2.4.3. Pretratamiento biolégico

El pretratamiento biolégico utiliza bacterias aerdbicas, enzimas u hongos para
descomponer la lignina. Este método no libera sustancias toxicas al medio
ambiente, consume poca energia y produce pocos compuestos inhibidores
(Riseh et al., 2024). En muchas investigaciones, se utilizan diversos
microorganismos para descomponer materiales organicos, incluyendo bacterias:
Bacillus y Actinomycetes y varios hongos bien conocidos. Las bacterias
celuloliticas de los géneros Bacillus, Aspergillus, Candida y Streptomyces indican
una degradacion biolégica de amplio espectro en un consorcio microbiano

(Periyasamy et al., 2022).
2.4.4. Pretratamiento combinado

Para lograr una alta eficiencia de los pretratamientos, se suelen combinar
diferentes pretratamientos, debido que la biodegradabilidad de la biomasa esta
limitada por diversos factores, como la cristalinidad de la celulosa, el contenido
de lignina y las interrelaciones entre la hemicelulosa y la lignina, un unico método
de pretratamiento no ofrece resultados eficientes debido a su limitado modo de
funcionamiento especifico. Por lo tanto, ningun método de pretratamiento (fisico,
quimico o biolégico) puede considerarse el ganador. También es comun el
pretratamiento combinado que incorpora dos o mas técnicas de la misma o
diferente categoria (Zhang et al., 2020). Uno de los pretratamientos combinados

es alcali con ultrasonido, ya que el ultrasonido se puede utilizar para reducir el
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tiempo del pretratamiento ya que interrumpe la capa de cera hidrofébica en
algunos tipos de biomasa lignocelulésica. Esto aumenta la superficie de contacto
entre la biomasa y la solucion alcalina, mejora el acceso a la celulosa y
hemicelulosa y permite trabajar a menores temperaturas. Por su parte, el
tratamiento alcalino solubiliza la lignina y la hemicelulosa, reduce la cristalinidad
de la celulosa y se caracteriza por un bajo costo de inversion (Cazier et al., 2024).
Este enfoque ya se ha aplicado con éxito en la extraccion de celulosa de la
cascara de coco, donde facilito la fragmentacion de las particulas y la liberacion
de la celulosa (Mohan et al., 2024), asi como en la planta de Lygeum spartum ,
en la que el ultrasonido demostroé ser eficaz para debilitar las interacciones entre

las fibras y favorecer la extraccion (Ahmima et al., 2024).
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3. EXTRACCION DE LA BIOMASA LIGNOCELULOSICA A
PARTIR DEL BAGAZO DE MAGUEY Y SU CARACTERIZACION

Resumen

El bagazo de maguey es un residuo agroindustrial que se genera en la produccién
del mezcal, crea problemas ambientales debido a que se produce en grandes
cantidades. Este tipo de residuo es abundante en componentes lignoceluldsicos,
lo que lo convierte en una fuente sostenible para generar materiales de alto valor.
En esta investigacién se exploré el aislamiento de celulosa y hemicelulosa a partir
del residuo de bagazo de maguey, mediante un tratamiento fisico y quimico,
usando una solucion alcalina de KOH asistida con ultrasonido. Se implementaron
varios analisis para determinar las caracteristicas del material aislado. El analisis
de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) confirmé la
presencia de los grupos funcionales caracteristicos de ambas muestras. La
difraccion de rayos X mostro la microestructura de las muestras causada por el
tratamiento aplicado, el analisis de potencial Z ({) sugiri6 una estabilidad
moderada de la suspension de celulosa y mayor tendencia a la aglomeracién en
la hemicelulosa. El analisis morfologico utilizando microscopia electronica de
barrido (SEM) y microscopia éptica mostrd superficies rugosas y porosas en la
celulosa y en la hemicelulosa se mostraron fibras individuales y aisladas. El
analisis de peso molecular indicé que con la extraccion con ultrasonido hubo una
mayor degradacion de las muestras. El analisis térmico se realiz6 mediante
analisis termogravimétrico (TGA) y calorimetria diferencial de barrido (DSC),
mostré que la celulosa tuvo mayor estabilidad térmica. Los hallazgos demuestran
que el tratamiento es prometedor para separar hemicelulosa y celulosa de las
fiboras de bagazo. Por lo tanto, podrian utilizarse en distintas aplicaciones
tecnolégicas, como rellenos que refuercen matrices poliméricas para el desarrollo
de materiales biocompuestos.

Palabras clave: hemicelulosa; celulosa; ultrasonido; bagazo; tratamiento
alcalino
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3.1. Introduccioén

El bagazo de maguey es un residuo fibroso que se genera después de que las
cabezas de maguey se utilizan para la elaboracién de bebidas alcohélicas como
el mezcal o tequila. Las cabezas de maguey son cocidas, troceadas y molidas
para obtener el jugo para su posterior fermentacién y destilacion. EI material
restante conocido como bagazo fibroso representa el 40% del peso original de la
cabeza de maguey (Marquez-Rangel et al., 2023). Se estima que por litro de
mezcal producido a partir de maguey espadin (Agave angustifolia Haw) se
genera en promedio 5.63 kg de bagazo (base humeda) (Avendano-Rito et al.,
2024). Este residuo lignocelulosico contiene entre 31 a 43% de celulosa, 11 a
22% de hemicelulosa y 11 a 20% lignina (Lazaro-Romero et al., 2024). En la
industria del mezcal, este residuo no tiene ningun uso. En el mejor de los casos
se emplea como combustible en los hornos de calentamiento de la olla de
destilacion, pero en la mayoria de las veces se depositan sobre el suelo al aire
libre hasta su descomposicion. Incluso, como no es aprovechado, provoca
vertidos ilegales o aplicaciones inadecuadas en tierras agricolas, junto con
contaminacién por lixiviados, generacion de olores y habitat para plagas y
enfermedades (Aleman-Nava et al., 2018), otra practica comun es la quema
abierta del bagazo que genera contaminacion principalmente a través de las

emisiones de gas y particulas finas (Ruiz-Camou et al., 2023).

Los residuos lignocelulosicos en los ultimos afios han ganado interés por sus
caracteristicas renovables, reciclables y sostenibles, el interés por su uso en
nuevas aplicaciones, asi como, la innovacion en métodos para su extraccion a
aumentando rapidamente (Blasi et al., 2023). El tratamiento alcalino asistido por
ultrasonido ha demostrado ser un método eficaz para la obtencion de celulosa y
hemicelulosa (Mohan et al., 2024; Y. Xie et al., 2020). El método de extraccion
alcalina es muy utilizado por ser una opcion de bajo costo y alto potencial de
recuperacion y reutilizacién del material de extraccion (Kundu et al., 2021). Asi
mismo, la tecnologia ultrasonica ha atraido la atencion debido a su importante
contribucion a la sostenibilidad medioambiental y su aplicacion durante el
aislamiento de materiales vegetales, mejorando significativamente el rendimiento
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de extraccion de polisacaridos (Martinez-Solano et al.,, 2021). Las ondas
ultrasénicas generan vibraciones de alta frecuencia que producen efectos de
cavitacion acustica entre el soluto y el disolvente, provocando la ruptura repentina
de pequefias burbujas en la solucién, destruyendo asi la estructura de la pared
celular y separando los componentes (Lu et al., 2021; Martinez-Solano et al.,
2021). El aislamiento asistido por ultrasonido reduce la necesidad de productos
quimicos agresivos y mejora el rendimiento y la calidad del material
lignoceluldsico aislado convirtiéndolo en un método mas ecoldgico vy

energéticamente eficiente (Mohan et al., 2024).

En estudios previos (Mohan et al., 2024; Y. Xie et al., 2020; Wang et al., 2018) se
ha reportado el uso de la solucion alcalina y tratamiento ultrasénico para la
extraccion de celulosa y hemicelulosa en bagazo de cafia, bambu, cascara de
coco. Sin embargo, no existen reportes de las propiedades de estos materiales
lignoceluldsicos extraidos de bagazo de maguey utilizando el mismo tratamiento.
En esta investigacion se tuvo como objetivo convertir el residuo de la fibra de
bagazo de maguey que se genera durante la produccion de mezcal en celulosa
(CB) y hemicelulosa (HB) utilizando el tratamiento alcalino asistido por
ultrasonido, se evalu6 mediante FTIR, difraccion de rayos X, tamarfio de particula,
potencial Z, microscopia Optica, SEM, peso molecular y analisis térmico, para

caracterizar el material aislado y analizar sus propiedades.
3.2. Materiales y métodos
3.2.1. Materia prima

El bagazo se recolect6 en el Palenque Serpiente de Fuego ubicado en el sitio de
Xitlapehua, municipio de Miahuatlan, Oaxaca (16°21'09.1"N y 96°32'42.2"0O,
1574 msnm). Al momento de la recoleccién, el material se encontraba seco y
expuesto a la intemperie. Posteriormente la muestra se seco en una estufa (HCF-
62, RIOSSA, México) a 70 °C por 24 h, se molio y el material en polvo se tamizo
en una malla 60. La muestra se almaceno en bolsas de polipropileno herméticas

hasta el dia de su uso.
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3.2.2. Extraccion y aislamiento de celulosa y hemicelulosa asistida por
ultrasonido

La muestra seca se desengraso en un equipo Soxhlet durante 6 h, utilizando una
solucion de tolueno-etanol (2:1 v/v) como solvente, posteriormente se dejé secar
a 105 °C durante 12 h (Figura 1). La muestra desengrasada (5 g) se deslignifico
con clorito de sodio al 3 % a pH 4.0 £ 0.01 a 75 °C por 2 h. Después del
tratamiento, la holocelulosa se filtré, se lavé con agua desionizada y se secé a
50 °C por 16 h. Posteriormente se agregéo KOH al 6 % con una relacion solido-
liquido 1:25 (g mL-1) y se aplico ultrasonido con un procesador ultrasonico
(modelo VCX 130 PB 500/750 W) acoplado a una sonda de acero inoxidable
(Sonics and Materials, Inc, Newtown, CT, USA) durante 30 min y una amplitud de
40 %. Posteriormente la mezcla se trato con la solucion restante de KOH al 6%
bajo agitacion continua a 55 °C durante un tiempo de 2 h. En seguida se filtré y
el residuo se lavo con agua desionizada. Las muestras se secaron a 60 °C por
24 h para la obtencién de celulosa (CB). Por otra parte, los filtrados obtenidos se
ajustaron a pH 5.5 £ 0.01 con HCI. Las hemicelulosas solubles en alcali se
recolectaron por precipitacion de los filtrados concentrados con 3 volumenes de
etanol al 95 % y se dejo reposar por 12 h. Las hemicelulosas (HB) precipitadas

se filtraron y se lavaron con etanol al 70 % y se secaron a 60 °C por 24 h (Fig.5).
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Figura 5. Procedimiento de extracciéon de CB y HB.
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3.2.3. Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Se realizaron las mediciones de las muestras en un espectrometro de infrarrojo.
FTIR Alpha Il (Bruker Optics GmbH & Co. KG, Ettlingen, Alemania) acoplado a
un accesorio de reflectancia total atenuada (ATR). Los espectros se generaron
en el rango de 4000 - 450 cm™'. El indice de cristalinidad empirico o indice de

orden lateral (LOI), se calculé utilizando la ecuacién 1:

LOI = I 437/1g99 (1)
Donde | es la intensidad de la banda de absorbancia a 1437 y 899 cm-".

El indice de cristalinidad total (TCI) se calculé utilizando la ecuacién 2:

TCI = Li378/I5900 (2)
Donde | es la intensidad de la banda de absorbancia a 1378 y 2900 cm™.

La intensidad del enlace de hidrégeno (HBI) se determind mediante la ecuacién
3:

HBI = I3339/11320 (3)

Donde | es la intensidad de la banda de absorbancia a 3339 y 1320 cm™.

Aunado a esto, se realizé la deconvolucién de la region 3700-3000 cm™ mediante
una funcién gaussiana utilizando el software OriginLab Pro-9.0 (USA). A partir de
la banda deconvolucionada se calcul6 la energia de los enlaces de hidrogeno
(EH) y las distancias de enlaces de hidrogeno (RH) utilizando las ecuaciones 4 y

5, respectivamente:

Ey=72=2  [k]] (4)

v

Ry =284 — 22— [4] (5)

Donde v, es el nimero de onda de grupos OH libres (3600 cm™), v es el nimero

de onda -OH enlazados [cm™"] y k es una constante (% = 262.5 kJ).

35



3.2.4. Difraccion de rayos X

Los patrones de difraccion de rayos x de las muestras se obtuvieron utilizando
un difractémetro D8 ADVANCE ECO (Bruker AXS GmbH, Karlsruhe, Alemania),
con radicaciéon Cu-Ka (A = 1.540 A), se midié en un rango de 206 de 10° a 70°. El

tamano medio de cristal se calculé mediante la ecuacion (6):

D= ,BIc{o/lQ [nm] (6)

Donde D es el tamano medio, K es la constante de Scherrer (0.91), A es la
longitud de onda del rayo X incidente (A = 1.540 A), B representa el ancho
completo en la mitad del maximo de la reflexion en la direccion radial (banda de
difraccion), y 8 es el angulo correspondiente al pico cristalino (angulo de Bragg).

3.2.5. Medicion de tamaiio de particula y potencial Z ()

El tamano de particula y la potencial zeta de las muestras se midieron utilizando
Zetasizer Nano ZS90 (Malvern Instruments, Worcestershire, Reino Unido). Las
muestras se disolvieron en agua desionizada a una concentracion de 0.05 % w/w
aunpH 7.00£0.01a25°C.

3.2.6. Microscopia optica

Las muestras se observaron con un microscopio optico (Olympus BX53, Olympus
Optical Co., Tokio, Japdn) acoplado a una camara AxioCam ERc 5 s (Carl Zeiss

Microscopy GmbH, Oberkochen, Alemania) con un aumento de 100x.
3.2.7. Microscopia electronica de barrido (SEM)

Para observar la morfologia de las muestras se utilizé un microscopio electrénico
de barrido (JSM6360, JEOL, Tokio, Japon), la captura de las imagenes se realizo
a un voltaje de 13kV. Previo a la observacion, las muestras se recubrieron con

oro para evitar la acumulacion de carga superficial.
3.2.8. Determinacion del peso molecular por viscosidad

Las mediciones de viscosidad se realizaron en un viscosimetro capilar micro

Oswald con un diametro capilar de 0,65 mm y un volumen de 2 mL, a una
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temperatura de 25°C. Para la preparacion del disolvente fue 10 mL de hidroxido
de bis-(etilendiamina)-cobre(ll) (CUEN) y 10 mL de agua Mili-Q (CUEN*H20). Es
importante sefialar que no fue necesario realizar correcciones de Hagenbach.
Las muestras extraidas se disolvieron con CUEN*H20, y se mantuvo en agitacion
constante durante al menos 10 min. Posteriormente, se realizaron diluciones
tomando volumenes de 0,5; 1,0 y 1,5 mL, diluyendo hasta 2 mL con disolvente. A
continuacion, se anadieron 25 mL de CUEN (1 mol/L en agua) y se agitd de
manera continua por 15 min. Las soluciones de las muestras no se filtraron antes

de las mediciones de viscosidad.

A partir de los tiempos de flujo obtenidos, se calculé la viscosidad de cada
soluciéon (n) y la del disolvente (n,). La viscosidad reducida (n,.4) se calculd

segun la ecuacion de Huggins:

Nyreda = 777]—07(7:0 (7)

donde 1 es la viscosidad de la solucion de las muestras, n, la viscosidad del

disolvente Cuen-agua Mili-Q y c la concentracion de la solucion.

La viscosidad reducida (n,.4) se extrapola a dilucion infinita, obteniendo asi la

viscosidad intrinseca [n], de acuerdo con la siguiente ecuacion (8):

Viscosidad intrinseca [n] = lim (nr—ed) (8)

c—-0 c

El valor de [n] se utilizé para calcular el peso molecular (M) mediante la ecuacién

de Mark-Houwink-Sakurada:
[n] = K M* (9)

Donde los parametros K y a son constantes especificas de las muestras vy
disolventes a 25°C, los valores fueron obtenidos de Eckelt et al. (2011) de
acuerdo con las condiciones experimentales. La ecuacion fue transformada a su

forma logaritmica, para la determinacién del peso molecular (M):

log([n]) = logK + alogM (10)
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3.2.9. Analisis térmico

Se realizo un analisis térmico de las muestras utilizando analisis
termogravimétrico (TGA) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) en un
analizador térmico simultaneo (STA6000, Perkin Elmer, Waltham, MA, USA) bajo
una atmdsfera de nitrégeno y un rango de calentamiento de 30 °C a600 °C a una

velocidad de calentamiento de 10°C/min.
3.3. Resultados y discusion
3.3.1. Espectroscopia de infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Las muestras fueron analizadas mediante la técnica de espectroscopia de
infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR), esta técnica permite identificar y
cuantificar grupos funcionales especificos, proporcionando informacion sobre la
composicion quimica de los materiales lignoceluldsicos (Mtibe et al., 2022). En
las muestras de CB y HB extraidas del bagazo de maguey, se identificaron
bandas similares (Figura 6), con ligeros desplazamientos entre ellas, se
encontraron bandas para la celulosa a 3329 cm™, 2916 cm™, 1610 cm™, 1315
cm™y 888 cm™ y para la hemicelulosa a 3308 cm™, 2919 cm™, 1615 cm™, 1318
cm™ y 898 cm™. La banda de absorcién observada en la region de 3700 a 3000
cm™' corresponde a vibraciones de estiramiento del grupo OH (Rotaru et al.,
2024). La banda alrededor de 2916 cm™ se atribuye a la vibracion de estiramiento
en los grupos CH (Garyntseva et al., 2023). Asimismo, se observo una banda de
alta intensidad aproximadamente a 1610 cm™' que corresponde a vibraciones de
estiramiento C=C en la lignina (Beroual et al., 2021; Shrestha et al., 2021),
mientras que la banda alrededor de 1315 cm™' se asocia con el movimiento de
CH en la region cristalina de la celulosa y hemicelulosa (Cardenas-Zapata et al.,
2022). La banda alrededor de 898 cm™' se atribuye a la deformacion glicosidica
del grupo CH, con contribuciones de vibracion de anillo y flexion OH, esto indica
la presencia de enlaces [-glicosidicos entre unidades de glucosa ambas
muestras (Beroual et al., 2021).

Por otro lado, el espectro CB presentd una banda a 2855 cm™' correspondiente a

la vibracion de estiramiento asimétrico y simétrico del grupo CH2 (Beroual et al.,
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2021). La banda a 1455 cm™ se relaciona a la deformacion asimétrica de CH
(Céardenas-Zapata et al., 2022). La banda alrededor de 1384 cm™' se debe a la
flexion de CH y el estiramiento de CH en CHs, mientras que la banda en la region
a 1149 cm™' generalmente se atribuye a vibraciones COC en celulosa (Caputo et
al., 2021). Por su parte, la banda a 1017 cm™' corresponde al estiramiento de CO
y COC del enlace glucosidico, relacionados con la vibracion esquelética del anillo
de piranosa COC de la celulosa, lo que sugiere un aumento en la cristalinidad de
la celulosa (Jin et al., 2009; Mohan et al., 2024).

En la HB, se identificé una banda a 1405 cm™ atribuida al estiramiento de CH
(Xie et al., 2020) y una banda a 1034 cm™" correspondiente al estiramiento COC

de los enlaces glucosidicos, representativos de los xilanos (Sun et al., 2013).

1017

Absorbancia (u.a.)

T T
4000 3500 3000

| | I
2500 2000 1500 1000
Numero de onda (cm'1)

Figura 6. Espectro FTIR de la celulosa (CB) y hemicelulosa (HB) extraida del
residuo de bagazo.
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Algunas de las bandas espectrales caracteristicas fueron bastante sensibles a la

estructura cristalina de las muestras. Asi, las bandas ubicadas a 2919, 1455,
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1384 cm™' corresponden a dominios cristalinos y la banda a 898 cm™' a dominios
amorfos (Rotaru et al., 2024). El indice de orden lateral (LOI) e indice de
cristalinidad total (TCI) se utilizaron para evaluar la razén de cristalinidad y la
intensidad de los puentes de hidrogeno (HBI), esta razon esta estrechamente
relacionada con el sistema cristalino y el grado de regularidad intermolecular, es
decir, la cristalinidad, asi como la cantidad de agua unida (Rafidison et al., 2020).
Los resultados de estos parametros se muestran en el cuadro 1. La CB mostro
valores mas altos de LOl y TCI lo que indica que presenta una alta cristalinidad y
una estructura mas ordenada (Spiridon et al., 2010). En contraste, los valores
bajos de la HB pueden indicar que estd compuesta por mas dominios amorfos en
comparacion con la celulosa (Poletto et al., 2014). La intensidad de puente de
hidrégeno (HBI) de la HB presento un valor de HBI casi dos veces superior al
valor de la CB, esto nos indica que hay una mayor cantidad de interaccion de
puentes de hidrogeno en la CB, esto sugiere que es mas propensa a la absorcién
de agua.

Cuadro 1. indice de orden lateral (LOI), indice de cristalinidad total (TCI) e
intensidad de enlace de hidrégeno (HBI) de muestra de CB y HB.

LOI TCI HBI
Muestras (1437 cm/899 cm™) (1378cm/2900cm') (3339 cm™/1320 cm™)
CB 1.612+0.12 1.275 +0.10 1.644 + 0.39
HB 1.146 £ 0.10 0.640 + 0.28 4.344 + 0.47

* Los valores representan la media desviacion estandar

La deconvolucion del espectro en FTIR se utiliza para separar bandas de
absorcidn superpuestas, permitiendo la identificacion y cuantificaciéon de grupos
funcionales individuales dentro de una muestra. La deconvolucion del espectro
FTIR mejora la resolucién de los datos espectrales, facilitando una comprension
mas clara de la composicion molecular y las interacciones presentes (Tang &
Zhang, 2025). Debido a que la identificacion especifica de estos puentes de
hidrogeno es dificil a partir de los espectros originales, la aplicacion de métodos
matematicos como la deconvolucién resulta esencial. En la Figura 7 se presenta
el espectro deconvolucionado en la region 3700—-3000 cm™' utilizando curvas de
funcion gaussiana. En negro se muestra la curva experimental y en azul la curva
tedrica obtenida de la suma de todas las curvas deconvolucionadas. Se
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detectaron dos bandas resultantes, la primera se atribuye a las interacciones
intramoleculares O(2)HO(6), y se absorben a 3399 cm™' y 3414 cm™" para la CB
y HB, respectivamente. Mientras que la segunda se atribuye a puentes de
hidrogeno intermoleculares O(6)HO(3), con una absorcién a numeros de onda de

alrededor de 3233 cm™" para ambas muestras.

a) b)

Absorbancia (u.a.)
Absorbancia (u.a.)

T T T T T T T T T T T T T T ‘* T T T
3700 3600 3500 3400 3300 3200 3100 3000 2900 3700 3600 3500 3400 3300 3200 3100 3000 2900

Numero de onda (cm™) Numero de onda (cm')

Figura 7. Deconvolucion Gaussiana de las bandas FTIR, en la region 3700-3000
cm-1, de a) CB y b) HB.

En el cuadro 2 se muestra la energia calculada y distancias de los puentes de
hidrogeno, se puede observar que la energia del enlace de hidrogeno
intermolecular O(6)HO(3) es mayor en ambas muestras (27.820 kJ y 26.872 kJ)
y su distancia es menor (2.744 A). En los enlaces de hidrégeno intramolecular
O(2)HO(6) hay una disminucién en la energia (14.609 kd y 12.077 kJ) y un
aumento en las distancias de los puentes de hidrogeno (2.789 Ay 2.798 A), esto
indica una disposicion de empaquetamiento menos ordenado de los segmentos
macromoleculares (Cichosz & Masek, 2020).

Las distancias reducidas para el puente de hidrogeno intermolecular O(6)HO(3)
proporciona evidencia que la disposicion de empaquetamiento es ordenada y son
generalmente mas fuertes, teniendo cambios en la estructura cristalina, es decir,

un aumento en el grado de la cristalinidad (Rotaru et al., 2024).
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Cuadro 2. Enlaces de energia y distancias de enlace de hidrégeno.

Tipo de enlace de

Muestra hidrs EH [kJ ] R [A]
idrégeno
O(2)HO(6) intramolecular E3399:14.609+ R3399 : 2.789 %
CB 0.99 0.005
O(6)HO(3) intermolecular E3233 : 27.820 + R3233 : 2.744
1.92 0.01
O(2)HO(6) intramolecular E3414 : 12.077 + R3414 : 2.798
HB 1.93 0.0003
O(6)HO(3) intermolecular E3233 : 26.873 + R3233 : 2.748 %
2.54 0.007

* Los valores representan la media desviacion estandar

3.3.2. Difraccion de rayos X

El patron de XRD de la CB presento bandas caracteristicas alrededor de 14.95°,
22.23°, 35.96° (Figura 8), lo que indica que el tratamiento permitié conservar la
estructura tipica de la celulosa | (celulosa nativa), donde los patrones combinan
dos formas polimérficas: monoclinica vy triclinica (Ahmima et al., 2024). Estas
bandas se observan generalmente para fuentes lignoceluldsicas naturales y sus
derivados celuldsicos (Bahloul et al., 2021). Las sefales asociadas a la celulosa
estuvieron presentes, pero con diferente intensidad y ensanchamiento debido a
la cantidad de celulosa cristalina presente, las sefiales ensanchadas se asociaron
a la presencia de particulas no cristalinas (Gallardo-Sanchez et al., 2019). Para
la muestra de HB se observaron en el espectro de difraccion bandas agudos que
indicaron cristalinidad en la muestra. Se obtuvieron tamarios de cristal de 38.30
nmy 60.40 nm, para CB y HB respectivamente.
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Figura 8. Patrones de difraccion de rayos X de CB y HB extraidas del bagazo.

3.3.3. Medicion de tamaio de particula y potencial Z (q)

La estabilidad de la CB y HB en suspension se determiné mediante la medicién
de potencial zeta, los valores de las muestras fueron de -20.15 mV £ 1.03 y -
15.15 £ 0.48 mV, respectivamente. El valor negativo indica la presencia de grupos
OH en la superficie de las muestras y estan cargadas negativamente (Souza et
al., 2019; Yang et al., 2017). Por lo general, un valor en el rango -15 a 15 mV
representa el inicio de la aglomeracién (Mohaiyiddin et al., 2016), lo que indica
que las particulas de HB no tienen suficiente carga para repelerse entre si, por lo
que se forma la aglomeracion. Una suspension estable debe tener un valor menor
que -30 mV y mayor que 30 mV (Mohaiyiddin et al., 2016). La muestra de CB
presentd un valor de -20.15 mV lo que podria indicar que es moderadamente
estable, pero con cierta tendencia a aglomerarse en suspensién. Este valor de la
CB concuerda con otros estudios, como el de (Saha & Ghosh, 2019) quienes
reportaron valores de -20.97 mV y -18.3 mV para celulosa nanocristalina extraida
del bagazo de cafa de azucar. Por otro lado, Tonoli et al. (2012), reportaron un

valor de —-19.1 £ 0.4 mV para micro/nanofibrillas de celulosa obtenidas de pulpa
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kraft de Eucalyptus urograndis mediante ultrasonido. La diferencia en los valores
obtenidos para CB y HB podria atribuirse a la posibilidad de entrelazamiento y la
presencia de lignina residual en las muestras; esto ultimo concuerda con analisis
por FTIR discutido en la seccion 3.1, lo que probablemente afecta los resultados
(Souza et al., 2019).

El tamano promedio de las particulas de CB en suspension fue de 1039.6 +45.32
nm, mientras que el de HB fue de 1332.6 £+ 24.11 nm, lo que indica que las
particulas de CB tienen un tamafio menor en comparacion con las de HB. Este
mayor tamafio en las particulas de HB permite aumentar su tendencia a
agregarse, debido a su menor carga superficial. Los tamafios de particula
obtenidos en este trabajo son diferentes a los reportados en otros estudios para
nanocelulosa y celulosa nanocristalina. Para la nanocelulosa se han reportado
valores entre 305.2 a 838.3 nm (Rozenberga et al., 2016), asi como inferiores a
100 nm (Mohaiyiddin et al., 2016) y para celulosa nanocristalina se han reportado
valores desde valores de 9 a 29 nm (Harahap et al., 2018) hasta valores altos
entre 1383.67 a 4000 nm (Soon et al., 2023). Esta variabilidad puede atribuirse a
los diferentes métodos de extraccion y al tipo de fuente utilizada. El tratamiento
mecanico que se realizé en este estudio puede debilitar los enlaces de hidrégeno
entre las fibras; las cuales se destruyen en presencia de una potencia de
oscilacion mecanica suficientemente fuerte producida por ondas ultrasonicas
(Hidayatullah et al., 2024).

3.3.4. Microscopia 6ptica

En la Figura 9 se muestra la imagen de fibras obtenidas tras el tratamiento
quimico con ultrasonido. La longitud de las fibras celuldsicas se rompié en
pedazos pequefos y con tendencia a agregarse, esto ultimo se puede corroborar
con los datos obtenidos de potencial zeta. Se aprecia en ambas muestras
fragmentos de fibras pequefas y grandes, lo que sugiere el efecto agresivo del
tratamiento sobre el material fibroso, en donde el ultrasonido debilito las uniones

fibrilares y el alcalino elimino fracciones desfibriladas (Freitas et al., 2022).
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Figura 9. Microscopia 6ptica de CB (a,b,c) y HB (d,e,f) obtenidas de bagazo de
maguey mediante tratamiento alcalino con ultrasonido.

3.3.5. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Los cambios morfolégicos de las muestras de CB y HB se analizaron mediante
microscopia electrénica de barrido. En las muestras se observaron fibrillas de
forma y tamanos irregulares. El tratamiento con ultrasonido puede romper las
interfaces relativamente débiles entre las fibras, que estan unidas entre si por
enlaces de hidrogeno, permitiendo desintegrar las fibras de mayor tamafio en
otras mucho mas pequenas(Yasim-Anuar et al., 2018), debido al efecto de
cavitacion que forma microburbujas que reducen la cohesion entre las
microfibrillas, promoviendo su separacion (Chowdhury & Hamid, 2016). Las
fibrillas presentaron una superficie rugosa debido a la presencia de material no
celulésico (Syafri et al., 2022). En CB se aprecia formacion de poros (Figura 10c)
debido al hinchamiento de las particulas de celulosa en la solucion alcalina, que
podrian haber sufrido simultaneamente desintegracién y rotura superficial, debido
al tratamiento combinado. Para el caso de la muestra HB, el tratamiento alcalino
con ultrasonido provocd que los haces de fibras se separaran en fibras
individuales y aisladas.
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Figura 10. Micrografias SEM de CB (a,b,c) y HB (d,e,f).

3.3.6. Determinacién de peso molecular por viscosidad

El peso molecular determinado de HB (19.153 kDa) fue menor a la obtenida de
CB (53.324 kDa), esto se debe a que las hemicelulosas son un polimero que
suelen tener un peso molecular relativamente inferior en comparacion con la
celulosa (Farhat et al., 2017), a que las cadenas poliméricas tienen
ramificaciones cortas y su morfologia es amorfa; también a que son parcialmente
solubles en agua (Hu et al., 2020). Asi mismo, Xie et al. (2020) encontraron que
el peso molecular de las hemicelulosas disminuy6 después del tratamiento con
ultrasonido, obteniendo valores de 29.923 kDa para hemicelulosas solubles en
agua y 74.872 kDa para hemicelulosas solubles en alcali, extraidas de la medula
del bagazo de caia, lo que puede deberse al hecho de que el ultrasonido rompe
facilmente los enlaces glucosidicos, lo que derivd en la degradacion de las
hemicelulosas. Por otra parte, se presenté la misma situacién en la celulosa.
Abdullah et al. (2016) observaron que la celulosa extraida de fibras de racimos
vacios de frutos de palma aceitera sometida a tratamiento con ultrasonido tuvo
un peso molecular menor en comparacion al tratamiento con autoclave. El peso
molecular puede variar dependiendo de la biomasa y del método de extraccion.
Cuando un peso molecular es bajo, se presenta escaso entrelazamiento
intermolecular, lo que resulta en nanofibras de un diametro menor y en mayor
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numero. Por el contrario, a medida que el peso molecular es mayor, las cadenas
moleculares tienden a entrelazarse, por lo que las nanofibras son mas grandes
en diametro y menor en cantidad, y con mejores propiedades mecanicas (Xie et
al., 2021).

3.3.7. Analisis térmico

Las propiedades térmicas de CB y HB se evaluaron, mediante analisis
termogravimétrico (ATG) y la primera derivada (DTG); asi como por calorimetria
diferencial de barrido (DSC). Los termogramas de ATG indican cambios en el
peso durante el calentamiento, por su parte los termogramas de DTG presentan
las temperaturas maximas de descomposicion, correspondientes a las etapas de
pérdida de peso en el ATG (Lam et al., 2017). Los termogramas de ATG (Figura
11), indican cuatro etapas de pérdida de peso. En la primera etapa, de 30 °C a
200 °C, esto puede atribuirse a la evaporacién de agua (Evans et al., 2019). La
muestra de CB tuvo mayor pérdida de peso (9.55 %), mientras que la HB tiene
una peérdida de alrededor 7.92 %. Esta pérdida también se puede observar en los
maximos de DTG: a 66 °C para CB y 65 °C para HB, identificando las
temperaturas maximas de evaporacion.

La segunda etapa se presento en el rango de 200 °C a 320 °C, lo cual se asocia
con el inicio de la degradacion térmica de los materiales celulosicos (Melesse et
al., 2022), en ella, la pérdida de peso puede atribuirse a la fase de pirdlisis. La
pérdida de peso de la CB fue de 32.04%, esto puede deberse a que las cadenas
de celulosa y los enlaces quimicos (CC, CO y CH) se escinden, lo que lleva a la
descomposicion y degradacién de la estructura quimica de la celulosa (Ahmima
et al., 2024). En el caso de la HB presentd una pérdida de peso de 22.40%, que
puede relacionarse a la despolimerizacion y degradacion estructural de la
hemicelulosa amorfa en sus hidrocarburos correspondientes (CHsCOOH, CHa,
CO y COz2) (Ghosh et al., 2021). En DTG se muestra la degradacion térmica
maxima a 290 °C para CB, mientras que HB mostré dos picos simultaneos a 247

°Cy 291 °C, lo que indica un proceso de degradacién en dos temperaturas.
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La tercera etapa de degradacion térmica ocurrido en el intervalo de 320 °C a
470 °C. En este rango, la pérdida de masa fue de 14.32 % para CB y de 9.80 %
para HB. Las curvas DTG mostraron un pico maximo de degradacion a 471 °C
en CB y a 421°C en HB, lo que indica que CB posee una mayor estabilidad
térmica. La etapa final de degradacion, observada alrededor de los 590 °C,
corresponde a la descomposiciéon completa de las muestras, dando lugar a la
formacion del residuo carbonizado.

El termograma DSC de la muestra CB mostr6 dos pequefios eventos
endotérmicos a 75 °C y 163 °C, asociados con procesos de absorcion de calor.
Ademas, se registré6 un pico endotérmico menor a 388 °C, atribuido a la
despolimerizacion de la celulosa y la ruptura de enlaces glucosidicos (Ahmima et
al., 2024). En el caso de la muestra HB, se observo un unico pico endotérmico a

246 °C, correspondiente a la descomposicion de la hemicelulosa.
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Figura 11. Termogramas del analisis térmico simultaneo de a) TGA, b) DTG y ¢)
DSC parala CB y HB.
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3.4. Conclusion

El tratamiento alcalino con ultrasonido mostro ser un método prometedor para
obtener celulosa y hemicelulosa del bagazo de maguey. Si bien las fibras de
bagazo son duras, este tratamiento permitié el aislamiento de esta biomasa
lignocelulésica. A pesar de que se logré obtener particulas pequefas, al
compararlas con material extraido de otras fuentes vegetales y métodos
diferentes, eran particulas grandes.

El tratamiento de ultrasonido realizdé una funcion importante que fue destruir la
pared celular del bagazo, permitiendo la separacion de los compuestos, esto fue
debido a que el método genera un efecto de cavitacion acustica que genera una
explosion de las microburbujas en la materia prima, permitiendo la fragmentacion
del material. Aunque esto afecté la estructura, ya que en el analisis de difraccion
de rayos X se observo que CB tiene una estructura cristalina, tipica de la celulosa
tipo | y un mayor ordenamiento en HB. El analisis termogravimétrico mostro que
CB present6 una mayor estabilidad térmica en comparacion con HB, lo que
permitiria que sea un buen material de refuerzo para su aplicaciéon en compuestos
poliméricos debido a que permitiria su procesamiento a mayor temperatura. La
celulosa y hemicelulosa obtenidas del bagazo de maguey muestran potencial
para su uso en el desarrollo de aplicaciones tecnoldgicas como hidrogeles,
recubrimientos, materiales compuestos, que se debe explorar en futuras

investigaciones.
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4. AISLAMIENTO Y CARACTERIZACION DE CELULOSA DE
PENCAS DE MAGUEY MEDIANTE TRATAMIENTO ALCALINO
CON ULTRASONIDO

Resumen

Las pencas de maguey es un residuo agricola con componentes lignocelulésicos
abundantes. Este estudio investiga las propiedades térmicas, estructurales,
morfologia de la celulosa aislada por tratamiento quimico con ultrasonido. La
caracterizacién se realizd6 mediante espectroscopia infrarroja por transformada
de Fourier (FTIR), difraccion de rayos X (XRD), potencial z, microscopia
electronica de barrido (SEM), microscopia Optica, peso molecular y térmica
mediante TGA, DTG y DCS. Los resultados de FTIR mostraron que los grupos
funcionales caracteristicos de la celulosa y mostrando que tiene una estructura
cristalina. La XRD mostré que las celulosas mantenian la estructura de celulosa
tipo |. La caracterizacion morfologica revel6 una superficie rugosa y porosa, con
fibrillas desordenadas de forma irregular debido al tratamiento con ultrasonido. El
analisis térmico mostré que CM presentd una mejor estabilidad térmica en
comparacion a CE. Los resultados indicaron que se conservaron las principales
propiedades de las celulosas y mostré que la extraccidn asistida por ultrasonido
es un tratamiento prometedor para aislar celulosa a partir de pencas de maguey.

Palabras clave: Extraccién de celulosa; ultrasonido; pencas de mague;
tratamiento quimico
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4.1. Introduccion

El Agave karwinskii, también conocido como maguey “madrecuishe”, es una
especie que tiene una distribucién restringida en el valle de Tehuacan (Puebla) y
en los Valles Centrales y Sierra Sur de Oaxaca, ha sido aprovechado en los
ultimos anos debido al auge en la produccion del mezcal (Vazquez-Pérez et al.,
2020). El Agave angustifolia Haw, también conocido como maguey “espadin”, es
una de las especies mas ampliamente distribuida y cultivada en todo México
(Cabrera-Toledo et al., 2022). El estado de Oaxaca es el principal productor de
mezcal, aportando el 90.70% de la produccion nacional en el afio 2024
(COMERCAM, 2025). Debido a las grandes cantidades de produccion de esta
bebida se generan grandes cantidades de residuos agricolas como el bagazo y
las hojas o “pencas”, las pencas frescas representan entre el 25% y el 50% de la
planta (Alvarez-Chavez et al., 2021), y cominmente se dejan en la superficie del
suelo y no se aprovechan, lo que causa un peligro ambiental, al ser un potencial
reservorio de microbios patdogenos y parasitos (Pérez Zavala et al., 2020). Las
hojas son un material lignocelulésico compuesto principalmente de fibras fuertes
y gruesas, la composicion puede variar dependiendo de la especie, celulosa 72-
20.7%, hemicelulosa 24-3.7% y de lignina de 26.1-2.7% (Alvarez-Chéavez et al.,
2021).

La celulosa es un compuesto organico perteneciente a los polisacaridos y se
encuentra abundantemente en las paredes celulares de las plantas. Este
compuesto desempefia un papel importante en la estructura y la resistencia de
las plantas (Riseh et al., 2024). En la era moderna, los problemas ambientales se
han convertido en preocupaciones importantes, y las aplicaciones innovadoras
que utilizan fibras naturales pueden brindar una solucion. La celulosa ha
demostrado potencial para usarse como material basico en diversas aplicaciones
e invenciones, como envases, papel, aplicaciones biomédicas (Motaung, 2021).
Hay varios métodos para aislar la celulosa, como extraccion alcalina, hidrolisis
acida, ultrasonido, entre otros métodos (Domingues et al., 2016; Hidayatullah et
al., 2024). En los ultimos afnos la extraccion por ultrasonido ha adquirido una gran
relevancia, debido a que reduce la necesidad de productos quimicos agresivos y
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mejora el rendimiento, lo convierte en un método mas ecoldgico y eficiente
energéticamente, los efectos mecanicos del ultrasonido en solucidon acuosa
pueden producir alta presion, temperatura y fuerza de corte extrema debido al
efecto de la cavitacion, mejoran la transferencia de masa y aceleran la
descomposicion de la matriz lignocelulésica, algo menos probable con las
técnicas convencionales (Mohan et al., 2024; Singh et al., 2020a). El
pretratamiento alcalino es un método que utiliza principalmente alcalis no
contaminantes y no corrosivo, es altamente eficiente en la eliminacion de lignina,
a pesar de que el pretratamiento alcalino es eficaz, requiere un alto consumo de
productos quimicos y es un proceso muy extenso, un método combinado
mecanico-quimico es adecuado para intensificar las reacciones del
pretratamiento alcalino para disminuir el consumo de alcali y reducir el tiempo del
tratamiento (Singh et al., 2020a; Wu et al., 2017).

En este estudio se propone el aprovechamiento de las pencas de Agave
angustifolia y Agave karwinskii que son residuos agricolas que se genera en la
produccion del mezcal, y utilizarlos como materia prima para extraer celulosa
mediante tratamiento alcalino (KOH) asistido por ultrasonido. Por lo que el
objetivo de este estudio es evaluar el efecto del tratamiento combinado en las
propiedades fisicoquimicas, morfoldgicas y térmicas de las celulosas, para ello,
se realizaron diferentes pruebas de caracterizacion, entre las que se incluyen
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), difraccién de rayos
X (XRD), microscopia optica, microscopia electronica de barrido (SEM), tamafio
de particula, potencial zeta, peso molecular y analisis térmico.

4.2. Materiales y métodos
4.2.1. Materia prima

La recoleccion de pencas de maguey espadin (Agave agustifolia Haw) y de
madrecuishe (Agave karwinskii) se realiz6 del productor de mezcal “Serpiente de
Fuego” ubicado en el sitio de Xitlapehua, municipio de Miahuatlan, estado de
Oaxaca (16°21'09.1"N y 96°32'42.2"0O, 1574 msnm). La recoleccion se realiz6
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después del corte de pencas de la pifia del maguey. Las pencas se limpiaron y
se cortaron en trozos pequefos, posteriormente se secaron en una estufa (HCF-
62, RIOSSA, México) a 70 °C por 24 h. La muestra seca se molié en un molino
(BI-DTOOL 1000gram Electric Grain Mills, BI-DTOOL) y se tamizo6 utilizando una
malla 60. La muestra molida se guardé en una bolsa de polipropileno herméticas

a temperatura ambiente.
4.2.2. Extraccion de celulosa

La celulosa de las pencas se extrajo, primeramente, desengrasandolas con una
solucion de tolueno-etanol (2:1 v/v) como solvente en un equipo Soxhlet durante
6 h, y se secd a 105 °C durante 12 h. Posteriormente se realizé la deslignificacion
de la muestra desengrasada (5 g) con clorito de sodio al 3 % a pH 4.0 £ 0.01 a
75 °C por 2 h. Después se filtré y se lavo con agua desionizada para obtener
holocelulosa, se seco a 50 °C por 16 h. Posteriormente la holocelulosa se trat
con una solucion alcalina de KOH al 6 % con una relacién solido-liquido 1:25 (g
mL-") y se aplicd ultrasonido con un procesador ultrasénico (modelo VCX 130 PB
500/750 W) acoplado a una sonda de acero inoxidable (Sonics and Materials, Inc,
Newtown, CT, USA) durante 30 min y una amplitud de 40 %. Después de la
ultrasonicacion, la mezcla se agit6 de manera continua durante 2 h a 55 °C.
Posteriormente se filtré y el residuo se lavé con agua desionizada. La celulosa
aislada se sec6 a 60 °C por 24 h. Las muestras resultantes se denominaron CE
para la celulosa extraida de pencas de maguey espadin y CM para maguey

madrecuishe.
4.2.3. Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Los espectros de las muestras de celulosa se obtuvieron utilizando un
espectrometro de infrarrojo cercano FTIR Alpha Il (Bruker Optics GmbH & Co.
KG, Ettlingen, Alemania) acoplado a un accesorio de reflectancia total atenuada
(ATR) en el rango de 4000 - 450 cm™.
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4.2.4. Difraccion de rayos X (XRD)

La difraccion de rayos X de las muestras se realizé con un difractometro D8
ADVANCE ECO (Bruker AXS GmbH, Karlsruhe, Alemania), con radicacion Cu-
Ka (A = 1.540 A), se utilizé un rango de 10° a 70° para un angulo de difraccién 26.

Se utilizé la ecuacién de Scherrer para calcular el tamafo medio de cristal (11):

KA

D= [nm] (11)

- [ cosB

Donde K es la constante de Scherrer (0.91), A es la longitud de onda del rayo X
incidente (A = 1.540 A), B representa el ancho completo en la mitad del maximo
de la reflexion en la direccion radial (banda de difraccion), y 8 es el angulo

correspondiente al pico cristalino (angulo de Bragg).
4.2.5. Medicion de tamaio de particula y potencial Z

Se preparé una suspension de muestras de celulosa a una concentracion de 0.05
% w/w con agua desionizada a pH 7.00 + 0.01 a temperatura ambiente. El tamafio
de particula y la potencial zeta se determind utilizando Zetasizer Nano ZS90

(Malvern Instruments, Worcestershire, Reino Unido).
4.2.6. Microscopia optica

Las observaciones se realizaron en un microscopio optico (Olympus BX53,
Olympus Optical Co., Tokio, Japon) acoplado a una camara AxioCam ERc 5 s
(Carl Zeiss Microscopy GmbH, Oberkochen, Alemania) con un aumento de 100x.

Cada muestra se suspendio en agua destilada antes de las observaciones.

4.2.7. Microscopia electronica de barrido

La morfologia superficial de las muestras se observé mediante un microscopio
electronico de barrido (JSM6360, JEOL, Tokio, Japdén). Las muestras en polvo se
colocaron de manera uniforme sobre la superficie de soportes de aluminio con
cinta conductora recubierta de carbono y se recubrieron con oro. Se capturaron
imagenes de las muestras a un voltaje de 13kV.
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4.2.7. Peso molecular

Para determinar el peso molecular de las celulosas extraidas, se utilizo el método
de viscosimetria. Parar determinar la viscosidad intrinseca se utilizé un
viscosimetro capilar tipo Oswald a 25°C, utilizando la solucion CUEN*H20 MQ.
La temperatura se mantuvo mediante un termostato. Para calcular el peso
molecular se utilizé la ecuacion de Mark-Houwink-Sakurada, donde los
parametros K y a son constantes especificas de las muestras y disolventes:

[n] = K M* (12)
Solucion CUEN*H20 MQ: se prepararon 10 mL de hidroxido de bis-
(etilendiamina)-cobre(ll) y 10 mL de agua Mili-Q. Las muestras de celulosa se
disolvieron y se agitaron por 10 min.

4.2.8. Analisis térmico

El estudio térmico de las muestras de celulosa se realizd mediante analisis
termogravimétrico (TGA) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) en un
analizador térmico simultaneo (STA6000, Perkin Elmer, Waltham, MA, USA),
desde una temperatura de 30°C hasta 600°C a una velocidad de calentamiento
de 10 °C/min en atmosfera de nitrégeno.

4.3. Resultados y discusién
4.3.1. Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier

El analisis de espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR) se
realizd para identificar los grupos funcionales de la celulosa extraida de pencas
de agave. En los espectros de FTIR, que se muestra en la Figura 12, se observa
que CE y CM tienen bandas similares. La amplia banda de absorcién alrededor
de 3329 cm corresponde a la vibracion de los grupos OH (Liu et al., 2023). La
banda a 2915 cm" esta asociada con la vibracién de estiramiento asimétrico de
CH (Shrestha et al., 2021). Alrededor de 2851 cm™', la banda esta relacionado
con la vibracion asimétrica y simétrica del grupo CH (Freitas et al., 2022). La
presencia de la banda alrededor de 1602 cm™ corresponde a la vibracion
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esquelética aromatica de la lignina (Moran et al., 2008). La banda a 1315 cm"’
esta asociado con la vibracion oscilante de CH en el grupo alcohol de celulosa
(Dube et al., 2023), que muestra la disposicion direccional preferencial de las o-
celulosas, se considera una banda cristalina (Gallardo-Sanchez et al., 2019).
Alrededor de 1411 cm™' se asigna a la deformacion CH en la lignina, lo que indica
la presencia de lignina residual en las muestras (Mtibe et al., 2022). La banda a
1151 cm™' esta relacionado a la vibracién de estiramiento COC del anillo de
piranosa presente en polisacaridos (Pradhan et al., 2024 ). La banda de absorcién
a 1020 cm-' se atribuye al estiramiento dentro del anillo de piranosa COC, lo que
sugiere un aumento en el valor cristalino de las muestras de celulosa (Anggoro
et al., 2024). La absorcion alrededor de 894 cm' se considera una banda amorfa,
corresponde a la vibracion de estiramiento COC del enlace 3-glicosidico (Liu et
al., 2023).

1602

3329 2915
| 2851 141

1020

Absorbancia (u.a.)

T y T : T T T ) T ' | T T J T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm™)

Figura 12. Espectro FTIR de CE y CM extraida del residuo de pencas de
maguey.
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4.3.2. Difraccion de rayos X

El analisis de difraccidon de rayos X evalud la cristalinidad de las celulosas
obtenida de las pencas de agave sometidas a tratamiento ultrasonido, los
patrones de XRD de las muestras se observan en la Figura 13. Las sefales
ensanchadas se asocian a la presencia de particulas no cristalinas, esto se puede
observar en ambas muestras, en las bandas en angulos de 206 alrededor de
16.33° y 22.40° que fueron mas anchas, esto se relaciona con celulosa amorfa
(Gallardo-Sanchez et al., 2019). En ambas muestras se observaron bandas de
difraccion a 26= 4.89°, 15.27°, 16.33°, 22.40° y 35.85° se observan tipicamente
en la estructura celulosa tipo | (Chen et al., 2023; Freitas et al., 2022). Los
resultados indicaron que el tratamiento quimico y el ultrasonido no cambiaron el
tipo de cristal de la celulosa (Zhao et al., 2021). El tamafio promedio de cristales
se calculé utilizando la ecuacion de Scherrer, ambas muestras reportaron un
tamano de cristal similar, para CE fue de 15.38 nm y CM de 15.49 nm, esto puede
deberse a que el tratamiento de ultrasonido puede alterar las dimensiones de los
cristales (Singh et al., 2020b).
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Figura 13. Patrones de difraccion de rayos X de CE y CM.
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4.3.3. Medicion de tamaino de particula y potencial Z

El potencial zeta representa la carga efectiva de las particulas cargadas
dispersas en un medio en fase liquida, un valor absoluto mas alto del potencial
significa una repulsion mutua mas fuerte entre particulas y una mejor estabilidad
del sistema disperso (Wang et al., 2023). Un valor entre 15 a -15 mV indica el
inicio del proceso de aglomeracion y floculacion de la celulosa. Por otra parte,
valores superiores o inferiores a +t30 mV se asocian comunmente con una
repulsion electrostatica suficiente para mantener la estabilidad de la suspension
coloidal (Hamid et al., 2016). Las muestras presentaron cargas superficiales
negativas, el potencial zeta de CE fue de -19.3 + 0.80 mV y de CM de -19.6
1.30 mV, ambas muestras presentaron valores similares, lo que sugiere que
tienen una estabilidad moderada, pero con cierta tendencia a aglomerarse en
suspension.

Por otra parte, el tamafo promedio de particula de las celulosas fue de 1140.3 +
43.62 nm para CE y para CM fue de 4519.6 + 33.17 nm, lo que indica que CM
tiene un tamafo de particula mayor en comparacién que CE, es importante
resaltar que las celulosas fueron extraidas de pencas de plantas de agave de
diferentes variedades. El método mecanico, de ultrasonido, interrumpe
fisicamente la estructura de la celulosa, cuando se combina con el tratamiento
quimico de NaOH, efectivamente descompone las fibras de la celulosa en
particulas pequenas (SriBala et al., 2016). Sin embargo, el tamafio de particula
de las muestras es alto al reportado por Ghodake et al. (2022), con valores de
83-274 nm. En cambio, Soon et al. (2023) reportaron valores en un rango de
1383.67 a 4000 nm, similares a lo reportados en este estudio. La variacion puede
deberse a la naturaleza de la fuente para la extraccidon de la celulosa o también
puede atribuirse a los métodos de extraccion empleados, asi como a las
condiciones aplicadas durante el proceso.

4.3.4. Microscopia Optica

En la Figura 3 se presentan las imagenes de microscopia Optica con aumento de

100x, donde se aprecia fibras de celulosa de forma cilindrica y algunas casi
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esféricas con diferentes tamafios (Figura 14 a,c,), esto puede deberse al
tratamiento con ultrasonido que provocd una fragmentacion rapida del material
fibroso provocando con superficies mas lisas en las fibras. No se observo
desfibrilacion, esto podria deberse al efecto del tratamiento alcalino que elimino
fracciones desfibriladas o a la debilitacidén de las uniones fibrilar por el tratamiento
alcalino haciéndolas mas susceptibles a la fragmentacién inducida por el
ultrasonido (Freitas et al., 2022; Machado et al., 2019). También se puede
observar que las fibras de ambas muestras tienen tendencia a agregarse esto
permite corroborar los datos obtenidos de potencial zeta (seccién 4.3.3) (Figura
14 b,d).

Figura 14. Imagenes de microscopia 6ptica de CE (a,b) y CM (c,d) obtenidas
de penca.

4.3.5. Microscopia electrénica de barrido

Se realizé un analisis de microscopia electronica de barrido para observar los
cambios morfolégicos de la superficie de las celulosas CE y CM, importantes para
comprender mejor la estructura y las caracteristicas superficiales. En la Figura 15
se observé la morfologia de las muestras, se exhibe una estructura superficial
ligeramente corrugada de las fibrillas, donde se presentan fibrillas de diferentes
tamanos y formas irregulares. El ultrasonido induce desorden en la disposicion

de las fibrillas, lo que resulta en diversas morfologias (Ahmima et al., 2024); en
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las muestras se exhibe en forma de varillas y esféricas. La superficie de las
muestras de celulosa tratada con ultrasonido es bastante rugosa, debido a la
pseudolignina atrapada en la superficie, se forma cuando la lignina degradada
sufre condensacion o repolimerizaciéon de la subestructura fendlica en la lignina
durante los procesos de alcalinizacién (Wardani et al., 2024), las fibrillas parecen
rota con la formaciéon de poros, como resultado de la desintegracion y ruptura
simultaneas de superficies causadas por NaOH y ultrasonido, especialmente el
efecto de la implosion de microburbujas durante la sonicacion (He et al., 2022).

ICMUSUNAM ~ X168 1880mm ICML -UNAM

X568 568 um ICHML -UNAM . X160 166 My ICML -UNAM

Figura 15. Micrografias SEM de CE (a) y CM (c,d).

4.3.6. Peso molecular

Mediante viscosimetria capilar se determiné el peso molecular (Mw), de las
pencas de maguey que fueron tratadas mediante tratamiento alcalino con
ultrasonido, donde la muestra de CE present6 un valor de 74.50 kDa y CM de
38.12 kDa. EIl tratamiento alcalino desfibrila las microfibrillas externas de
celulosa, donde exponen cristales de corta longitud, conduciendo a
despolimerizacién de la estructura de la celulosa, este efecto se intensifica con
pasos oxidativos prolongados, se ha reportado que, en la extraccion de celulosa
de fibras de hoja de pifia, que al aumentar el tiempo de reaccién del tratamiento

quimico disminuye el Mw (38.6-10.5 kDa) (Fareez et al., 2018). Por su parte, el
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ultrasonido induce una despolimerizacion de la celulosa y una reduccién posterior
del peso molecular posiblemente debido al efecto de cavitacion de la onda
ultrasonica (Yan et al., 2019). Por su parte, Wardhono et al. (2025) observaron
que al aplicar el tratamiento de ultrasonido con microondas hubo una disminucion
del Mw de la celulosa extraida del residuo de la produccién de palma aceitera
(200-142 KDa). El tratamiento con ultrasonido por si solo puede disminuir el Mw
pero depende de la combinacién con otros tratamientos. Por otra parte, la
heterogeneidad de la composicion quimica y el peso molecular de la celulosa
varia segun la biomasa vegetal y el método de extraccion (El Idrissi et al., 2013);

debido a ello se presenta la diferencia de Mw en las muestras.
4.3.7. Analisis térmico

En la Figura 16 se presentan las propiedades térmicas de las muestras de CE y
CM mediante analisis termogravimétrico (TGA) y la primera derivada (DTG). El
termograma (Figura 16a) indica cuatro etapas de pérdida de peso, la primera
etapa, va de 30°C a 200°C, que corresponde a la evaporaciéon del agua unida
débilmente a las superficies de la celulosa, la presencia de agua se atribuye al
comportamiento hidrofilo de estos materiales celulésicos naturales (Bahloul et al.,
2021), la eliminacién de humedad es un proceso endotérmico, lo que significa
gue no hay descomposicién quimica significativa en este rango (Ardila A. et al.,
2024); se presentd una pequefia pérdida de peso alrededor del 9%, en ambas
muestras, se observaron dos temperaturas de descomposicion maxima (DTG) en
esta etapa, para CM fue a 65°C y 146°C. y para CE a 64°C y 153 °C.

En la segunda etapa se presentdé la mayor pérdida de peso, para CE fue de
36.1%, y CM de 41.6% en el rango de temperatura alrededor de 200°C a 335°C,
se atribuye a la despolimerizacion de la hemicelulosa y la disociacion de los
enlaces glucosidicos de los anillos de celulosa (Wardani et al., 2024). Se
observaron dos temperaturas maximas de degradacion (DTG), para CM fue
247°C y 323°C y de CE fue de 247°C y 257°C que indica la degradacion térmica
de la celulosa (Chen et al., 2023). La estabilidad térmica esta asociada con la
cristalinidad de la celulosa (Wardani et al., 2024), la muestra de CM resulto con

una mayor estabilidad térmica soportando una elevada temperatura en
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comparacion de CE. Esto es consistente con lo reportado para celulosas
derivadas de fibras duras, obtenidas del tallo del fruto de palma datilera (235-
252°C) (Alotabi et al., 2020a) y tallo de la planta de berenjena (227°C) (Bahloul
et al., 2021), donde a mayor temperatura de degradacion, mayor cristalinidad de
las fibras.

La tercera etapa, en CM y CE fue aproximadamente a 460°C y 471°C, ambos
con una pérdida de peso de alrededor del 27%, en esta etapa la celulosa se
carboniza y oxida simultaneamente (Chen et al., 2023), la temperatura maxima
de degradacién fue alrededor de 464°C. La ultima etapa, se llevdo a cabo
alrededor de 594°C, representa la degradacion del residuo carbonico,
descomposicion completa de los materiales (Mohan et al., 2024).

La técnica de DSC es un analisis térmico que mide el consumo de energia y la
descomposiciéon en muestras (Ahmima et al., 2024). En la Figura 16¢ se observan
las curvas de DSC de las muestras, se observaron bandas endotérmicas en CM
y CE a temperaturas de 162°C y 170°C, lo que indica que la degradacion de la
celulosa ha comenzado a prevalecer (Alotabi et al., 2020b). En la muestra CM se
observaron dos endotermas a 243°C y 357°C y en la muestra CE se identifico un
segundo endoterma a 233°C, que corresponden a la despolimerizacién de la
celulosa y la escision de los enlaces glucosidicos (Ahmima et al., 2024; Kian et
al., 2020). Los picos endotérmicos observados en la muestra de celulosa en
comparacién con las de residuos del procesamiento de palma aceitera
(Wardhono et al., 2025) y salvado de trigo (Yazdanbakhsh & Rashidi, 2020)
indicaron un comportamiento de descomposicion similares, lo que sugiere una

estabilidad térmica semejante y una estructura cristalina estable.
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Figura 16. a) curva TGA, b) curva DTG, c) curva DSC de las muestras CE y CM.

4.4. Conclusion

Las pencas es uno de los residuos mas abundantes en la produccion de mezcal,
los resultados en este estudio mostraron que es una alternativa para el
aprovechamiento de material celulésico con caracteristicas relevantes en sus
propiedades fisicoquimicas. El tratamiento asistido por ultrasonido fue un método
con alto potencial para extraer celulosa de las pencas de maguey, a la vez que
reduce el uso de productos quimicos y consumo de energia. El tratamiento se
presentd como una alternativa prometedora para un procesamiento mas
sostenible en la extraccion de celulosa a partir del residuo agricola, generando
una separacion de las fibras con presencia de poros en la superficie. Las
muestras de CE y CM presentaron buenas propiedades térmicas, pueden tener
potencial para el desarrollo de materiales de soporte o refuerzo.
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5. CONCLUSIONES GENERALES

De acuerdo con los resultados de la investigacion, los residuos solidos generados
en la produccion de mezcal, como el bagazo y las pencas de maguey, son una
fuente confiable de biomasa lignocelulésica para la obtencion de celulosa y
hemicelulosa. La implementacion del tratamiento alcalino asistido por ultrasonido
mostro ser un método eficaz que permitié facilitar la ruptura de la pared celular y

la separacién de componentes.

Por otra parte, las celulosas extraidas mostraron tener una mayor estabilidad
térmica en comparaciéon con la hemicelulosa, lo que las posiciona como un
material adecuado para utilizarse como agente de refuerzo en matrices
poliméricas debido a que soportarian condiciones de procesamiento a

temperaturas elevadas.

En general, los resultados indican la viabilidad del método para extraer material
lignoceluldsico, que permiten la valorizacién de esos residuos que actualmente
representan un desafio ambiental. La caracterizacion de los biopolimeros indicé
que son prometedores para el desarrollo de materiales de refuerzos en matrices

poliméricas, hidrogeles y recubrimientos.
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