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SUMMARY

Actuality at present, there is so much interest for
making new biopolymers dosed with natural fibers
and resulting to get a biomaterial with good me-
chanical and chemical properties, with the main
of replacing it with more degradable materials for
the environment. Within the elements of the natu-
ral fibers is the cellulose, and in this work has been
made the study of modification with the appro-
priate parameters to carry out said modification.
This acetylation reaction consisted of replacing the
OH- groups of the cellulose by the carboxyl group
- COOH and thus obtaining the cellulose acetate
or cellulose modified. The cellulose was extracted
from the banana fiber considering the following pa-
rameters for acetylation, such as: analysis moisture,
hot water solubility and 1% NaOH, water retention
capacity (CWR), water absorption capacity (CWA),
water adsorption capacity (CDA). For the identi-
fication of the structure, it was used the infrared
spectrophotometry (IR) where on this grafic shows
a peak within a band of 1715 cm?, which demon-
strates ghat this procedure has been suitable for the
homogeneous acetylation
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RESUMEN

En la actualidad existe mucho interés de realizar
nuevos biopolimeros dosificados con fibras natu-
rales y que den como resultado un biomaterial con
buenas propiedades mecdnicas y quimicas, esto con
el objetivo de sustituir por materiales mds degrada-

bles para el ambiente. Dentro de los elementos de
las fibras naturales est4 la celulosa, y en este trabajo
se realizo el estudio de su modificacién con los pa-
rdmetros adecuados para llevar a cabo dicho proce-
dimiento. Esta reaccién de acetilacién consistié en
sustituir los grupos OH- de la celulosa por el grupo
carboxilico — COOH vy asi obtener el acetato de ce-
lulosa o celulosa modifica. La celulosa fue extraida
de la fibra de banano considerando los siguientes
parametros para la acetilacién, tales como: la hu-
medad de anadlisis, la solubilidad en agua caliente y
en NaOH al 1 %, la capacidad de retencién de agua
(CRA), la capacidad de absorcién de agua (CAA),
la capacidad de adsorcién de agua (CDA). Para la
identificacion de la estructura se usé el método de
espectrofotometria inflarrojo (IR) donde se apre-
cia un pico dentro de una banda de 1715 cm, si se
demuestra que el procedimiento ha sido adecuado
para la acetilacién homogénea.

Palabras clave: Acetato de celulosa, Celulosa, Fi-
bra de banano.

RESUM

En l'actualitat hi molt interes de realitzar nous bio-
polimeros dosificats amb fibres naturals i que donin
com a resultat un biomaterial amb bones propietats
mecaniques i quimiques, aixo amb l'objectiu de
substituir per materials més degradables per I'ambi-
ent. Dins dels elements de les fibres naturals esta la
cellulosa, i en aquest treball es va realitzar l'estudi
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de la seva modificacié amb els parametres adequats
per dur a terme la modificacié. Aquesta reaccié d’ace-
tilacié va consistir en substituir els grups OH- de la
cellulosa pel grup carboxilic - COOH i aixi obtenir
l'acetat de cellulosa o cellulosa modifica. La cellu-
losa va ser extreta de la fibra de banana considerant
els seglients parametres per a la acetilacié, com ara:
la humitat d’analisi, la solubilitat en aigua calenta i en
NaOH a I'1%, la capacitat de retencié d’aigua (CRA),
la capacitat de absorcié daigua (CAA), la capacitat
d’adsorci6 d’aigua (CDA). Per a la identificaci6 de l'es-
tructura es va usar el metode d’espectrofotometria
inflarrojo (IR) on s’aprecia un pic dins d’'una banda de
1715 cm-1, si es demostra que el procediment ha estat
adequat per a l'acetilacié homogenia.

Paraules clau: Acetat de cellulosa, Celulosa, Fibra
de banana

INTRODUCCION

En la actualidad las fibras naturales o lefiosas son
una fuente importante para la dosificacién con po-
limeros de diversos tipos, esto se puede considerar
una alternativa a los polimeros reforzados con fibras
de vidrio. Este tema, del uso de las fibras naturales
en distintos materiales, se ha vuelto de vital impor-
tancia comprobdndolo en la cantidad de articulos
cientificos y de divulgacidn, en las cuales, se cons-
tata el desarrollo de nuevos materiales dando una
solucién sostenible, los cuales se incluye desde ma-
terias primas provenientes de los recursos naturales
que son reciclables y biodegradables '.

Desde el punto de vista técnico de los biopolime-
ros, la inclusién de las fibras naturales a los nuevos
materiales tienes muchas ventajas, tales como: eco-
ndémicos, livianos, resistentes a la oxidacién, inalte-
rables a los agentes atmosféricos, versatiles, sustitu-
yentes a otros materiales plasticos, biodegradables y
amigables con el medio ambiente?. Es muy impor-
tante conocer que estas fibras naturales, estdn cons-
tituidas por celulosa, lignina y hemicelulosa; de las
mencionadas el uso de la celulosa ha sido una de las
mds aplicadas en diferentes campos de la industria,
que van desde la produccién de papel hasta la ela-
boracién de materiales poliméricos totalmente bio-
degradables. Estas fibras naturales que son de origen
agro-industriales han sido objeto de estudio como
agentes de refuerzo en materiales compuestos, y es-
tos resultados han sido atrayentes por su bajo costo
sus buenas propiedades mecdnicas resultantes®.

Uno de los componentes con mayor importancia
dentro de los desechos agricolas o lefiosos es la ce-
lulosa. Segin la cita* en su trabajo de Obtencién de
Celulosa Micro cristalina expresa que los residuos
agricolas, constituidos principalmente por raices,
hojas, tallos u otras partes de plantas, son en su ma-
yoria una significativa fuente de biomasa lignocelu-
l6sica, generalmente desechada que pueden ser en
una gran parte un problema ambiental segiin su tra-
tamiento final. En estos residuos sélidos agricolas, la
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celulosa es el compuesto organico de mayor abun-
dancia y de gran importancia a nivel biolégico e in-
dustrial; y es el principal componente en la mayoria
de las fibras naturales como: algodén, lino, caiiamo,
yute, sisal, cafia de aztcar, entre otras. En la medida
que se aprovechen los materiales lignoceluldsicos se
consigue un doble efecto: el beneficio ecoldgico al
eliminar una fuente de contaminacién y el econd-
mico al dotar al material de un valor agregado.

Las biomasas celuldsicas estdn constituidas por
una cadena celulésica y hemicelulosilica que se
encuentran unidas entre si en el seno de la fibra
mediante fuerzas atractivas por medio de grupos
funcionales hidroxilo y carboxilo de las macro mo-
léculas de la celulosa y hemicelulosa. Hay que con-
siderar ademds, que la celulosa es un polimero cons-
tituido por unidades repetitivas de glucosa tipo D,
con una resistencia debido a la formacién de enlaces
de tipo puente de hidrogeno en la posiciéon 1y 6 °.

Esta celulosa de la fibra naturales tiene algunas
caracteristicas que son de vital importancia dentro
del estudio de la formacién de nuevos materiales,
tales como, es insoluble en agua por lo que retendra
la menor cantidad de agua posible, forma cadenas
lineales que a diferencia de la amilosa que forma
cadenas espirales, y no se hidroliza con la malta-
sa. Todas estas caracteristicas la diferencia de otros
polisacdridos como el almidén que estd constituida
por amilosa el cual forma fibras espirales®.

En la actualidad es de gran interés conseguir mate-
riales derivados de fibras lefiosas que aporten a una
matriz polimérica propiedades similares a las fibras
sintéticas con el objetivo de obtener nuevos biopoli-
meros. En la cita®, el interés por el tratamiento de la
fibras naturales proviene desde los afios 80 cuando
se desarrollaron nuevos materiales compuestos con
fibras naturales de alta rigidez y resistencia longitu-
dinal como la fibra de vidrio, el cual se usé como re-
forzamiento para mejorar las propiedades mecanicas.

La conversioén de la celulosa mediante reacciones
de eterificacién, conduce a la obtenciéon de mate-
riales que pueden ser transformados como adicién
para formar parte de polimeros termopldsticos’.
Adicional a esto, se debe considerar la cantidad de
celulosa contenida en la fibra, puesto que varia de-
pendiendo el tipo de planta proveniente, y ademads
de la facilidad en la extraccién de la misma.
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ACETATO DE CELULOSA

Figura 1Estructura del acetato de celulosa



La presente investigacién tiene como objetivo la
modificacién de unos de los componentes de la fi-
bra de banano, como es la celulosa; esta modifica-
cién consiste en la obtencién de acetato de celulosa
y su estudio de su estructura quimica con el pro-
posito de que este material sea usado en matrices
poliméricas. En la cita’” explica que el acetato de ce-
lulosa a menudo es preparado a partir de la celulosa
obtenida de fuentes maderables o del linter de algo-
dén, ambos con un elevado contenido de a-celulosa
(igual o superior al 95% en peso), mediante una re-
accién de acetilacién con anhidrido acético.

MATERIALES Y METODOS

Preparacién de la fibra de banano

Como materia prima, para el desarrollo de esta
investigacién, se utiliz6 lo raquies o pseudotallos
de la planta de banano proveniente de la de la bana-
nera “Nueva Esperanza” ubicada en el cantén Santa
Rosa provincia de El Oro. Estos raquies o pseudo-
tallos fueron procesados de la siguiente manera:

- Corte y secado de los raquies: se procedid a cortar
manualmente estos pseudotallo en tamanos de
5 c¢cm de largo con un espesor de 1 ¢cm, para que
posteriormente colocarlos en una estufa marca
Memmert a 40 °C durante cuatro dfas para su
secado hasta obtener un valor de humedad de
10%, y con el objetivo de obtener una estructura
quebradiza y facil de triturarla.

- Triturado de los raquies: posteriormente se pro-
cedio a la trituracion de los raquies secos, utili-
zando una licuadora industrial marca Nemesis.
Para la trituracion se consideré un tiempo es-
timado de 10 min, con el objetivo de obtener la
granulometria mds pequena posible.

- Secado de la fibra: el material obtenido fue some-
tido nuevamente a un secado a 100 °C en una
estufa de conveccion forzada, marca Esco, por
un tiempo de 24 horas aproximadamente. Para
la determinacién de la humedad se utilizé la
norma TAPPI 264 cm — 97.

Andlisis proximal de la fibra de banano

Para el andlisis proximal quimico de la fibra de
banano se realizé los siguientes procedimientos ba-
sados en sus respectivas normas

- Determinacién de la humedad de andlisis, me-
diante el analizador de humedad halégeno MB
— 35 de marca Ohaus,

- Determinacién de la solubilidad en agua calien-
te, mediante la NORMA TAPPI T 207 om - 93
segin TAPPI (1999), hay que recalcar que para
este andlisis se realizé en dos tipos de condi-
ciones de la fibra, una que consiste en tratar
previamente a la fibra de banano sometiéndole
a un proceso de hidrolisis bésica con hidréxido
de potasio al 5 % durante 30 minutos, y poste-
riormente se realizé el procedimiento de la de-

terminacién de la solubilidad en agua caliente y
el segundo tratamiento sin tratar a dicha fibra.

- Determinacién de la solubilidad en NaOH al 1 %,
mediante la NORMA TAPPI T 212 om - 93 se-
glin TAPPI (1999).

- La capacidad de retencién de agua (CRA) consis-
ti6 en pesar aproximadamente 4 gramos de fibra
de banano seca, y agregar una cantidad de agua
de 50 ml, posteriormente se dejé reposo durante
24 horas; para que luego del reposo la muestra
se le someta a una centrifugacién a 2000 revolu-
ciones por minuto, durante 30 minutos, y para
que finalmente separar el agua en exceso y reali-
zar los cdlculos por diferencia de peso. Hay que
recalcar que se consider6 este procedimiento
para la fibra tratada y la fibra sin tratar.

- La capacidad de absorcién de agua (CDA) consisti6
en pesar un gramo de fibra seca, y adicionar a una
solucién sobresaturada de sulfato de potasio, aw =
0.98. Esta solucién con la fibra de banano se deja
reposar por 24 horas y posteriormente filtrarlo y
secarlo hasta peso constante y sus respectivos cél-
culos se reportaron como la ganancia en peso de la
muestray considerando también los tratamientos
para la fibra tratada y sin tratar.

- La capacidad de adsorcién de agua (CAA) se pesd
1 g de fibra de banano y se le anadié 20 ml de agua
destilada, posteriormente se le agité vigorosamen-
te durante 45 min con el objetivo de deprender to-
dos compuestos quimicos solubles en agua. Poste-
riormente la muestra se dej6 sedimentar durante
24 horas y luego se centrifugd a 2500 rpm durante
30 minutos. Se separd el sobre nadante de agua y
se midié su volumen y también se pesé la cantidad
de fibra, reportdndose los resultados como la can-
tidad de agua ganada por parte de la fibra.

Extraccion de la celulosa

Para la extraccién de la celulosa se realizaron tres
partes para un solo procedimientos que consisten
en hidrolisis basica y acida y posterior blanquea-
miento de la fibra obtenida.

Inicialmente se pesé 200 gr de fibra y para la hi-
drolisis bdsica se realizé en caliente con la ayuda
de hidréxido de sodio diluido al 15 % P/V con un
volumen total de 500 ml hasta alcanzar una tem-
peratura de 80 °C y durante 120 min, ademas con
agitacién continua para que la lignina se disuelva y
sea removida por medio de las reacciones de hidré-
lisis dejando la celulosa libre Luego del proceso de
coccidn se lavo la celulosa con agua destilada, y se
midi6 el pH obteniendo valores alcalinos comprendi-
dos entre 12,3 hasta 13,5.

Para la hidrolisis acida, que se realizé después del
lavado del tratamiento de la hidrdlisis alcalina, se uti-
lizé (Acido Sulfdrico) a una concentracién del 6% en
caliente hasta una temperatura de 80 °C durante 80
min y con un volumen de 500 ml de solucién total.
Después de realizar la hidrolisis dcida se lavé la celu-
losa extraida con ayuda de agua destilada hasta obte-
ner un pH casi neutro.
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Finalmente se procedié al blanqueo de la celulo-
sa obtenida con de hipoclorito de sodio al 10 % en
una solucién de 700 ml calentado previamente y se
mantuvo a una temperatura de 70° C durante 2 h
como méximo. Se lavé la misma con agua destilada
hasta obtener la medida de pH final comprendido
entre 7,5 y 9; posterior a ello, se filtr6 y se proce-
dié a secar durante un dia en una estufa de mar-
ca Memmert a 35 °C. Adicional a esto, se realizd
la cuantificacién de la misma mediante la norma
TAPPI T- 203 os 74 “obtention gamma cellulose”

Acetilacién de la celulosa extraida

Para la acetilaciéon de la celulosa obtenida, ésta fue
sometida a un tratamiento de acetilacién homogé-
nea, donde se produce una hidrolisis del grupo ace-
tilico. Para este proceso se usaron tres compuestos:
un agente acetilante como es el caso del anhidrido
acético, un catalizador tal como el dcido sulfirico
y un diluyente como el 4cido acético. Este procedi-
miento consistié en tomar la muestra de celulosa
obtenida, a la cual se anadié una soluciéon que con-
tenia anhidrido acético (glacial) y 4cido sulfdrico
(1% p/p) caliente, en una relacion de 15:4. Esta mez-
cla se la calent6 hasta llegar los 60 °C con agitacién
constante durante un tiempo de 5 horas, y poste-
riormente se le anadi6 dcido acético (10 % p/p) para
controlar la reaccién. Se dejé sedimentar la celulosa
acetilada agregando pequerias cantidades de agua y
se procedié a la filtraciéon de la misma lavando de
reiteradas ocasiones hasta alcanzar un pH cercano
a la neutralidad.

Andlisis del espectro infrarrojo IR

El analisis IR o espectroscopia inflarrojo se usé
para determinar los grupos funcionales presente es
en el material estudiado, que es este caso es el ace-
tato de celulosa; la cual se desarrolld este procedi-
miento que consiste en hacer incidir un espectro de
luz inflorroja sobre el material a determinado lon-
gitud de onda. Para los fines de este estudio se rea-
lizaron en un intervalo de 4400 cm™ a 515 cm™ de
longitud de onda. En este trabajo de investigacién
se realiz6 la comparacion con la celulosa extraida
previa a la acetilaciéon con la celulosa modificada,
esto con el objetivo de tener una clara idea de cémo
se han producido la acetilaciéon y cudles fueron sus
modificaciones.

RESULTADOS Y DISCUSION
Andlisis proximal de la fibra de banano

Este analisis proximal fue necesario realizar, de-
bido a que existen diversos factores que influyen
en el instante de realizar una modificacién de los
componentes de la fibra de banano, uno de ellos es
la humedad con la que se us6 la fibra de banano en
el procedimiento indicado, por lo que se obtuvo los
siguientes resultados:
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Determinacion de la humedad de andlisis me-
diante el analizador de humedad.:

Se realizé este procedimiento a seis muestras con
el objetivo de tener un resultado representativo
en toda la fibra. Es de vital importancia conocer
la cantidad de agua con la cuenta la fibra para el
procedimiento, puesto que el agua de reticulacién
afecta los procesos de hidrolisis generando reac-
ciones exotérmicas y por lo tanto el proceso no se
realizard en su totalidad.

Tabla 1 Determinacién de la humedad promedio

de la fibra de banano
Prueba N°  Peso (g) Humedad % Promedio
u 8 v humedad
1 2,5 2,61
2 2,5 2,16
3 2,5 2,08
4 2,5 2,27 2,29%
5 2,5 2,41
6 2,5 2,25

Determinacion de la solubilidad en agua ca-
liente

A continuacién se presentan los resultados de la
determinacién de la solubilidad de la fibra de bana-
no en agua caliente.

Tabla 2 Solubilidad de la fibra en agua caliente

% solubilidad
Fibra Tratada
1 2,006 9,7 5,4

Prueba N° Peso (g) - -
Fibra sin tratar

En la tabla 2 se expone los resultados de la solu-
bilidad en agua caliente para la fibra tratada y sin
tratar. La solubilidad en agua caliente es un indica-
dor de los polisacdridos que pueden desprenderse
a cierta temperatura con facilidad, en este caso te-
nemos un valor de 9,7 % sin tratar lo que coinciden
con otras especies revisadas en la bibliografia. De
cierta manera podremos decir que a mayor porcen-
taje obtenido mayor solubilidad o mayor despren-
dimiento de los polisacédridos de la fibra de banano.

Determinacion de la solubilidad en NaOH 1 %

Tabla 3 Solubilidad en NaOH

% solubilidad NaOH
Prueba N° Peso (g) - - -
Fibra sin tratar Fibra Tratada
1 2,1 30,01 --

Esta prueba de solubilidad en hidréxido de sodio
se realizé para determinar la resistencia que tiene
la fibra al ataque de bacterias y hongos, como po-
demos observar tiene un porcentaje considerable
(30%) de solubilidad, lo que indica que a baja solubi-
lidad en hidréxido de sodio tendra una baja suscep-
tibilidad al ataque de bacterias y hongosy viceversa.
La fibra de banano al tener un valor considerable de



solubilidad, va a tener una alta probabilidad de ser
afectada por hongos siendo esto muy importante
para sus tratamientos quimicos.

La capacidad de retencion de agua (CRA)

Tabla 4 Capacidad de retencién de agua

% Retencién (CRA)
Prueba N° Peso (g) - - -
Fibra sin tratar Fibra Tratada
1 2 31,38 18,75
2 2,151 43,97 26,5

La tabla 4 nos muestra los resultados obtenidos
en el andlisis de retencién de agua por parte de la
fibra de banano, tanto para fibra tratada como para
la fibra sin tratar; como era de esperar la fibra sin
tratar tiene un porcentaje importante de retencién
de agua debido a que la fibra en su interior esta
constituido por paredes celulares ademds de otros
polisacéridos (lignina y hemicelulosa), el cual retie-
ne la mayor cantidad de agua; de tal manera, en la
fibra tratada se observa un bajo porcentaje, esto es
debido al tratamiento que estuvo sometida la fibra
previo a este analisis.

La capacidad de absorcion de agua (CAA)

Tabla 5 Absorcién de agua

Prueba N° Peso (g) - - Absorcion (g/g)
Fibra sin tratar Fibra Tratada
1 2,38 -- 8,48
2 2,38 -- 6,61
3 2,15 -- 9,2
4 2,1 - - 9,41
5 2,05 9,64

Hay que entender que la absorcién de agua es la
capacidad que tiene la fibra en absorber agua dentro
de su estructura y a su vez realizar una degradacién
principalmente de la hemicelulosa que es bastante
soluble en agua. Para el caso de la fibra tratada se
puede observar que tiene un bajo valor de absor-
cion, esto es debido al tratamiento previo en el que
se ha destruido los polisacdridos mds degradables;
entonces este valor nos indica que el tratamiento
de la fibra ayuda considerablemente a disminuir su
absorcién de agua.

La capacidad de adsorcion de agua (CDA)

Tabla 6 Capacidad de adsorcion del agua

Prueba N° Peso (g) CDA (%)
1 2,34 14,1
2 2,25 10,2
3 2,10 10,1

El analisis de la capacidad de adhesién del agua a
la fibra ayuda a entender la fraccién de la superfi-

cie que quedara libre para la interaccién con otros
agentes, a esto podemos indicar que a mayor CDA
menor serd la superficie que estara libre para for-
mar o reaccionar con nuevos agentes. En este caso
obtuvimos un CDA promedio del 11 % por lo que
podemos decir, que su capacidad de reaccionar de
una manera espontdnea con otros agentes serd fa-
vorable.

Extraccion de la celulosa

En la siguiente tabla podemos apreciar los porcen-
tajes de celulosa obtenido en proceso propuesto, se
ha realizado a seis muestras con el objetivo de tener
un valor representativo de andlisis.

Aqui se evidencia, que la cantidad obtenida de ce-
lulosa es considerablemente alta, con un promedio
de 54 % en comparacién con el método empleado
de 8 en el cual se ha obtenido un valor del 33%. Los
resultados obtenidos indican que los raquies de ba-
nano son una fuente natural de celulosa aprovecha-
ble con un alto contenido de celulosa dentro de su
estructura.

Tabla 7 Extraccion de la celulosa

Prueba N° (Pes:(i/r(l)icial) (Peso E({ilmedo) (Peso :rvlil seco) Celulosa %
1 1,8 34,865 33,270 48,50
2 2,09 35,314 33,310 52,54
3 1,91 35,645 33,751 54,36
4 2,13 35,111 32,801 59,45
5 2,02 35,321 33,352 53,46
6 1,8 35,179 33,261 58,42

Andlisis del espectro infrarrojo IR

En el figura 2 podemos ver el espectro del aceta-
to de celulosa o de la celulosa modificado, donde
en este grafico se identifica la presencia del grupo
funcional acetato en la banda de alrededor de 1715
cm ! correspondiente a la presencia del grupo car-
boxilico, y ademdas se puede apreciar la presencia
de grupos funcionales OH" dentro del rango 3000 y
4000 cm ! con una valor de 3399 cm "' y con una an-
chura que corresponde exclusivamente a los grupos
ya nombrados. En la figura 3 expresa la estructura
de la celulosa antes de la modificacién de la mis-
ma, aqui podemos ver una banda de 1615 cm ! que
corresponde a una sefal del grupo funcional OH
debido al agua absorbida por la celulosa durante el
tratamiento de hidrolisis y como era de esperar en
ambos casos se observa una anchura de banda en-
tre 3000 y 4000 cm * debido a la tension del grupo
OH'. Este andlisis nos prueba que se ha producido
una sustitucion del grupo OH" por el grupo acetato
como indica la bibliografia.
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CONCLUSIONES

Para la obtencién de acetato de celulosa se consi-
der6 varios pardmetros necesarios para poder apli-
car un método de acetilacién de una manera eficaz.
El tratamiento quimico con anhidrido acético, ha
modificado su estructura de la celulosa de la fibra
de banano el cual se puede evidenciar por medio
del andlisis IR. Este procedimiento propuesto de
acetilacién ha sido eficaz y ademads las condiciones
propuestas previas al procedimiento de la modifi-
cacién han sido las adecuadas que ayudan a la efi-
ciencia de dicho procedimiento.

El andlisis IR no indica que la acetilacién realiza-
da a la celulosa ha sido homogénea, obteniéndose
una sustitucién del grupo OH por el grupo -COOH
correspondiente al grupo acetato, el cual ha sido
completa. Ademés podemos concluir que los para-
metros para la acetilacién han sido los adecuados y
ayudan de gran manera a este proceso, sin embar-
go, un parametro importante en la acetilacién de
la fibra de banano es la humedad de analisis ya que
esto se puede afectar de gran manera en el proceso
de hidrolisis.
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