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Bleaching of cellulose fiber from sugar cane (Saccharum spp.) straw with hydrogen peroxide
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ABSTRACT

Objective: Optimize the treatment of cellulose bleaching, replacing the use of sodium hypochlorite with hydrogen
peroxide.

Design/methodology/approach: A completely randomized design was used, the treatments were six processes of
cellulose bleaching, which were carried out with 18 repetitions. To extract the cellulose, the artisanal method and 40 g of
straw were used per treatment. The extraction and yield of cellulose and cellulose fiber, whiteness, crystallinity, granule
size, purity of the cellulose and an economic analysis of the cost of the bleaching process were evaluated.

Results: The average cellulose fiber extracted was 14 g, meaning that the yield of cellulose fiber was 35%. The average
cellulose was 8 g, which represents a yield of 39.9% cellulose. The whiteness with sodium hypochlorite was 86.6 %, with
a crystallinity of 65.9% and the cellulose granule size was 2.6 nm, and with hydrogen peroxide whiteness was 83%, the
crystallinity was 68 % and the average granule size was 2.7 nm, according to the XRD method. This means similarity in
both bleaching process. According to the FTIR analysis, the cellulose bleached in both processes is similar to the cellulose
structure.

Limitations on study/implications: Cellulose bleaching is more expensive with hydrogen peroxide process.
Findings/conclusions: The cellulose extracted from the sugar cane straw, bleached with hydrogen peroxide presents

acceptable characteristics to produce artisanal paper.
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RESUMEN

Objetivo: Optimizar el tratamiento de blanqueo de celulosa, sustituyendo el uso de hipoclorito de sodio por perdxido de
hidrogeno.

Disefio/metodologia/aproximacion: Se utilizo un disefio completamente al azar, con seis procesos de blanqueo de
celulosa realizados con 18 repeticiones. Para extraer la celulosa se uso el método artesanaly 40 g de paja por tratamiento.
Se evaluo la extraccion y rendimiento de fibra de celulosa y celulosa, blancura, cristalinidad, tamafio de granulo, pureza

de la celulosa y un analisis econdmico del costo del proceso de blanqueo.
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Resultados: El promedio de fibra de celulosa extraida fue de 14
g, esto significa que el rendimiento de fibra de celulosa fue 35%. El
promedio de celulosa fue de 8 g que representa un rendimiento de
39.9% de celulosa. La blancura con hipoclorito de sodio fue del 86.6%,
la cristalinidad de 65.9% y un tamano de granulo de celulosa de 2.6
nm, y con peroxido de hidrogeno fue del 83%, la cristalinidad del 68%
y el tamafio de granulo promedio fue 2.7 nm, segun el método de
XRD, indicando resultados similares. De acuerdo al analisis de FTIR, la
celulosa blanqueada en ambos procesos, fue similar a la estructura de
celulosa reportada en la literatura.

Limitaciones del estudio/implicaciones: Se observd un costo mas
elevado en el blanqueo de la celulosa con el peroxido de hidrogeno.
Hallazgos/conclusiones: La celulosa de la paja de cafla de azucar
blanqueada con peroxido de hidrogeno presenta caracteristicas

adecuadas para elaborar papel artesanal.

Palabras claves: Fibra de celulosa, extraccion, rendimiento.

INTRODUCCION
a paja de la cafla de azucar (Saccharum spp.) es un residuo aprove-
chable cuando se usa correctamente. Su quema genera emisiones
de COyp, emision de particulas a la atmosfera en campo vy fabrica, y
se evita el reciclaje de nutrientes en el suelo (Salgado et al,, 2013).
La produccion potencial de paja de cafia de azucar es de 14 369 004 t
anuales, de las cuales el 50% podrian ser utilizadas para la produccion de
papel comercial y artesanal, y con ello mejorar los ingresos economicos de
los productores de cafia de azucar (Garcia-Estrada et al., 2017). El papel es
muy importante en la vida cotidiana, por lo cual, generar acciones para su
obtencion a fin de aprovechar los recursos naturales es adecuado para un
desarrollo sustentable. La obtencion de papeles para impresion requiere de
la eliminacion de la lignina residual presentes en las pastas quimicas con un
proceso de blanqueo (Cadena, 2008). El blanqueo es un requisito esencial
para la obtencion de un alto grado de blancura, o bien, alto nivel de re-
flexion de la luz en el papel. A pesar de que el gas de cloro y el dioxido de
cloro son extremadamente eficaces en el blanqueo de fibras de madera, las
consideraciones ambientales han llevado a la eliminacion gradual de dichas
sustancias quimicas en el proceso de blanqueo. Los compuestos de cloro
no pueden neutralizarse completamente en la estacion de tratamiento de
efluentes de la fabrica. Por lo tanto, las aguas del proceso de blanqueo
vertidas en rios 0 mar contienen residuos de compuestos de cloro (como
ejemplo dioxinas) que consumen oxigeno y destruyen los habitats acuati-
cos (SCA, 2010). El objetivo del presente trabajo fue optimizar el proceso de
blanqueo de fibra de celulosa de paja de cafia de azUcar (Saccharum spp.)
con peroxido de hidrogeno.

MATERIALES Y METODOS

La paja utilizada en este estudio fue recolectada del area de cosecha meca-
nica de cafia de azucar (Saccharum spp.) variedad MEX-69-290, cultivada por
Impulsora Agricola, Ganadera y Comercial, SPR. de R.L. de CV en el Ejido
La Nueva Esperanza, Cardenas, Tabasco, México. La paja fue trasladada al
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Tabasco, donde se extendid sobre
bolsas negras de plastico para su se-
cado. La paja se cortd manualmente
con tijeras a un tamafio de 40 mm
de largo. El disefio experimental uti-
lizado fue completamente al azar,
donde los tratamientos fueron seis
procesos de blanqueo (Cuadro 1),
que se realizaron con 18 repeticio-
nes cada uno.

Variables de estudio

Fibra de Celulosa. El proceso de
extraccion de fibra de celulosa se
realizd utilizando como  reactivo
a la sosa caustica comercial y una
muestra de 40 g de paja, de acuer-
do al método artesanal (Garcia-Es-
trada et al., 2017).

Celulosa. El proceso de blanqueo
constd de hidrolisis, cloracion para
eliminar lignina, y extraccion alcali-
na, de acuerdo con Garcia-Estrada
et al. (2017). En esta etapa se usa-
ron 20 g de fibra de celulosa. El
blanqueo se realizd con dos reac-
tivos, hipoclorito de sodio (NaClO)
y peroxido de hidrogeno (H>O»). La
celulosa obtenida se coloco en un
vaso de precipitado de 1000 mlL.
Posteriormente, se le adicionaron
240 mL de solucion preparada y se
procedid a homogenizar durante
una hora, utilizando un agitador de
vidrio. Se realizaron ocho lavados
con agua corriente, retirandose el
exceso de agua, se desmenuzo vy
se coloco en charolas de aluminio,
obteniendo la celulosa blanquea-
da. Después de reposar por 24 h a
temperatura ambiente, se realizd un
secado con la estufa de aire forza-
do a 65 °C por 24 h. Finalmente, se
reqgistro el peso seco de la muestra
obtenida (Bolio-Lopez et al.,, 2011).

Para el blanqueo con hipoclorito de
sodio, se utilizd una concentracion



al 0.5% (15 mL de Cloralex® con 270
mL de agua potable purificada). Para
los blanqueos con perdxido de hi-
drogeno se procedio de igual forma
que con hipoclorito de sodio.

Color. El color se determind con un
colorimetro Hunter Lab MiniScan XE
Plus®, utilizando un espacio de color
CIE L* a* b*. El valor L* representa la
claridad, el valor a* representa el eje
rojo/verde y el valor b* representa el
eje amarillo/azul (X-Rite, 2002). La
técnica consistio en colocar el equi-
po calibrado sobre las muestras de
celulosa de paja de cafna de azucar,
efectuando la lectura en parametros
ClElab. Los resultados se obtuvieron
atendiendo a los datos reflejados en
el valor L* y se compararon con los
resultados obtenidos en las lecturas
realizadas a una Hoja Scribe® con
99% de blancura, como muestra pa-
tron.

Caracterizacion de la celulosa

La cristalinidad y el tamafio de los
granulos, fue determinada con un
difractometro modelo D8 Advance
(Bruker™)_Para ello, se utilizo 1 g de
muestra previamente molida en un
Molino marca Wiley, con un tamiz
de 2 mm. Los resultados obtenidos,
se procesaron en el sistema EVA de
Bruker™ con una base de datos PDF
2012. Los difractogramas se proce-
saron en el software Origin Pro 8
2014. El porcentaje de cristalinidad
de las muestras se calculd con el
modelo desarrollado por Segal et
al. (1959) y el tamafio de granulo,
se calculd usando la ecuacion de
Scherrer (Cullity, 1978).

La Pureza, fue determinada por es-
pectroscopia de infrarrojo (FTIR),
con un equipo Nicolet ID5 ATR, uti-
lizando las muestras molidas de la
paja de cafa de azucar, asi como
las muestras de celulosa de paja de

cafa de azucar blanqueadas, tanto con hipoclorito de sodio, como con pe-
roxido de hidrogeno.

Formacién de la hoja de papel artesanal

Se realizd con el uso de marcos de madera, con un tamarno de 21.4x34.2 cm
y un grosor de 1.7 ¢cm, asi como un recipiente de plastico con un tamafio de
50%18 cm, segun método de Salgado-Garcia et al. (2017). Las hojas realiza-
das, se colocaron al aire libre bajo la sombra para su secado.

Para evaluar el color, rendimiento y celulosa, se utilizaron analisis de varianza
de una via, asi como comparacion multiple de medias de Tukey, usando el
software estadistico SAS version 9.14. Para la extraccion de fibra de celulosa
(9) y el rendimiento de fibra de celulosa, se calculod el promedio y desviacion
estandar. Se determind el costo de cada tratamiento de blanqueo, conside-
rando la cantidad de reactivo utilizado y el precio del mismo.

RESULTADOS Y DISCUSION

El promedio de extraccion de fibra de celulosa obtenida fue de 14.0%1.2 g,
menor al reportado por Garcia-Estrada et al. (2017), quien obtuvo 1573 g
en la extraccion. El promedio del rendimiento de la fibra de celulosa fue de
35+3.0%, que indica que se pierde 65% del peso inicial de la paja; este valor,
es menor al reportado por Garcia-Estrada et al. (2017), quien obtuvo un ren-
dimiento del 39%, al usar un tamafo de paja de 4 mm.

Respecto a la obtencion de celulosa, se observaron diferencias significativas
(P<0.05) (g) y rendimiento (%) entre tratamientos, con un CV de 18.6% para
ambas variables (Cuadro 1). El tratamiento con hipoclorito de sodio 0.5% fue
igual a los tratamientos con 2, 4, 6 y 8% de peroxido de hidrogeno (Tukey,
P=0.05); mientras que la menor cantidad de celulosa se obtuvo con perdxi-
do de hidrogeno al 10%. El peroxido puede sustituir al hipoclorito de sodio
en el blangueo. La media de 8.0 g de celulosa y 39.9% de rendimiento de
celulosa de este experimento, fue menor a los valores reportados por Garcia-
Estrada et al. (2017), quien registrd una media de celulosa de 9.3 g y una

Cuadro 1. Obtencion de celulosa de Saccharum spp. y su rendimiento con seis tratamientos

de blanqueo.

g s e Celulosa Rendimiento Blancura

(9) (%) (%)

1. Hipoclorito de sodio 0.5% 9.0a 45.2a 86.6a'
2. Peroxido de Hidrogeno 2% 7.6ab 38.1ab 84.7ab
3. Peroxido de Hidrogeno 4% 7.8ab’ 39.0ab 82.3bcd
4. Peroxido de Hidrogeno 6% 7.8ab 39.1ab 80.9cd
5. Peroxido de Hidrogeno 8% 8.5a 429a 80.0d
©. Peroxido de Hidrogeno 10% 7.0b 35.3b 83.7abc
Media 8.0 39.9 83.0
CV (%) 186 18.6 3.8
Prob. de F 0.0021** 0.0021** 0.0001**
DSM 14 72 3.0

"Medias con la misma literal dentro de la misma columna significa que no hay diferencia signi-
ficativa entre ellas. ** Altamente Significativo, * Significativo y NS No significativo.
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media de rendimiento de 46.6%. En este caso se observo
gue todos los tratamientos con Peroxido de hidrogeno
contribuyeron a una mayor degradacion de la lignina y
de hemicelulosa, aun cuando se uso un tamano de paja
de 40 mm.

En cuanto al color, se observaron diferencias altamen-
te significativas (P<0.01) de blancura entre tratamientos,
con bajo CV, de 3.8% (Cuadro 1). La blancura del trata-
miento con hipoclorito de sodio al 0.5% fue similar a los
tratamientos con 2, 4 y 10% de peroxido de hidrogeno
(Figura 1). Por lo cual, la sustitucion del hipoclorito de
sodio por el peroxido de hidrogeno al 2% ofrece una
eficiencia similar, y sugiere menor impacto al ambiente.
Estos resultados coinciden con lo reportado por Vicente
(2012), quien en su estudio de efectividad de blanqueo

Figura 1. Celulosa de Saccharum spp., blanqueada con: a) hipoclorito de sodio al 0.5%, b) celulosa
blanqueada con peroxido de hidrogeno al 2%, v ¢) celulosa blanqueada con peroxido de hidrogeno
al 4%.
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de celulosa extraida de algoddn (Gossypium hirsutum L.)
mediante el sistema tradicional coreano y dos sistemas
guimicos actuales (hipoclorito de sodio y peroxido de
hidrogeno), reportd que los métodos de blanqueos ac-
tuales eran mas eficientes que el método tradicional.

Cristalinidad y tamafio de granulo

Cristalinidad. Los difractogramas mostraron diferencias
entre las intensidades del pico principal de las mues-
tras de paja de cafa y de la celulosa blanqueadas en
los diferentes tratamientos (Figura 2), debido a las zonas
amorfas que existen en las muestras de la paja de cafa.
Dicho efecto esta asociado con una disminucion de cris-
talinidad por los componentes no celuldsicos (Arroyo,
2008). Los picos de mayor intensidad se encuentran en
20=22.1° asi como picos a 20=15.89, y 35.5° (Figura 2),
siendo estos picos caracteristicos
correspondientes a la estructura
de la celulosa, coincidiendo con
lo reportado por Bolio et al. (2011)
y Garcia-Estrada et al. (2017).

Los picos 20=30° y 20=349°
indicaron un cambio en la cris-
talinidad, debido al arreglo de los
enlaces de hidrogeno que resulto
en la transformacion entre las fa-
ses de la celulosa nativa. El pico
cristalino en 260=26.8° indico au-
mento debido a la conversion en-
tre celulosa ordenada y desorde-
nada, ocasionada por el proceso
de homogenizacion, ya que, en
éste, las fibras se someten a altos
esfuerzos de corte para destruir
las zonas amorfas, alterando su
proporcion (Arroyo, 2008).

El porcentaje de cristalinidad de la
muestra de paja de cafla de azu-
car fue de 46% (Cuadro 2), sien-
do este resultado menor al re-
portado por Garcia-Estrada et al.
(2017), quien obtuvo un 56% de
cristalinidad de la paja de cafa de
azucar. La cristalinidad aumentd
en los tratamientos que recibie-
ron el blanqueo. La mayor parte
de los tratamientos a base de pe-
roxido de hidrogeno superaron
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Figura 2. Difractograma de las muestras de celulosa de la paja de Saccharum

spp., y celulosa blanqueada en los tratamientos.

en cristalinidad al tratamiento con hipoclorito de sodio
(Cuadro 2).

Lo anterior coincide con lo expuesto por Roy et al.
(1994), quien al realizar estudios de cristalinidad por XRD
a las fibras de yute, notd que a medida que eran blan-
queadas, la cristalinidad aumentaba, debido a la elimina-
cion de lignina y hemicelulosa durante la cocciony a la
eliminacion de celulosa menos ordenada. En este caso
la mayor cristalinidad se obtuvo en los tratamientos de
blangqueo con peroxido de hidrogeno al 4 y 8%, superan-
do la cristalinidad de 64.24% para la celulosa blanqueada
con hipoclorito de sodio reportada por Garcia-Estrada et
al. (2017).

Eltamano de granulo de celulosa de la paja evaluada fue
mayor a los tamafos de granulos de la celulosa extrai-

Garcia-Alcocer et al. (2019)

da (Cuadro 2), presentando un tamafio de 3.8 nm,
siendo mayor al reportado por Garcia-Estrada et al.
(2017), quienes obtuvieron un tamafio de granulo
de celulosa de la paja de cafia de azucar de 2.7 nm.
En los tratamientos de blanqueo al 6 y 8% con Pe-
roxido de hidrogeno, se observo una disminucion
de tamano de granulo en las muestras de celulosa
blanqueada, mismos, que presentaron disminucion
en la blancura.

En cuanto a la pureza, los interferogramas de la
muestra de celulosa de paja de cafia de azucar pre-
viamente molida (Figura 3a), se observaron bandas
muy similares a las reportadas por Garcia-Estrada
et al. (2017). Se observo una banda en 3331 cm™!
perteneciente al enlace Hidroxilo (TOH), asi como
una banda en 2917.96 cm™* correspondientes al es-
tiramiento del enlace C-H de la celulosa y la hemi-
celulosa. De igual forma, se observd una banda en
2849.92 cm™! pertenecientes al enlace —OCHz de
la lignina; y una banda en 1729.78 cm™* la cual corres-
pondio al estiramiento del enlace carbonilo (=C=0). En
1514.20 cm™Y, atribuido a que la paja de cafla contiene
celulosa, hemicelulosa y lignina.

Los espectros de celulosa blanqueada con peroxido de
hidrogeno (Figura 3b), y celulosa blanqueada con clo-
ro (Figura 3c), no presentaron diferencias en las bandas.
Esto ultimo sugiere que, en ambos tratamientos de blan-
queo, se encuentra la misma conformacion molecular,
estructura cristalina (polimorfismo), asi como la misma
informacion de la naturaleza de los puentes de hidroge-
no en la celulosa. En ningun tratamiento se observaron
las bandas a 1730 cm™* correspondiente a grupos C=0
presentes en hemicelulosas y lignina, ya que fueron eli-
minadas eficientemente con los tratamientos, sugirien-
do que se obtuvo celulosa pura de la paja de cafa de
azucar (Mina, 2012).

Cuadro 2. Cristalinidad de celulosa de Saccharum spp., con seis tratamientos de blanqueo

El tamafio de las hojas de pa-

T tamiento Intensidad Cristalinidad Tamario de Lart ' das fue d
YT— T ) Sl pel artesana lorma as fue de
. 4 , 15%27 cm (Figura 4), con un
1. Hipoclorito de sodio 0.5% 34947 119.28 65.86 2.6 |
peso promedio de 12.1 gy un
2. Peréxido de Hidrégeno 2% 360.29 157.60 56.25 27 .
grosor promedio de 0.2 mm;
3. Peroxido de Hidrogeno 4% 37196 69.63 81.28 3.3 .,
y respecto a la comparacion
4. Peroxido de Hidrogeno 6% 385.33 68.98 82.09 25 L o
- _ de costos, el peroxido al 35%
5. Peroxido de Hidrogeno 8% 352.02 110.56 68.59 24 grado reactivo, tuvo un pre-
6. Peroxido de Hidrogeno 10% 406.86 92.27 77.32 27 cio de $10.00 USD, mientras
Paja de cafia de azucar 357 636.7 46.08 38 que el hipoclorito de sodio
Media 68.21 27 Cloralex® de 1L cuesta en el
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Figura 3. Interferogramas de las muestras de celulosa de Saccharum spp. a) Celulosa de la paja de cafia de azucar, b)
celulosa blanqueada con perdxido de hidrogeno y ¢) celulosa blanqueada con hipoclorito de sodio.

Figura 4. Hojas formadas: a) hoja formada con tratamiento 1, b) hoja formada con tratamiento 2,
c) hoja formada con tratamiento 3, d) hoja formada con tratamiento 4, e) hoja formada con trata-
miento 5y f) hoja formada con tratamiento 6.
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mercado $0.50 USD. EL T1, en el cual se utiliza hipoclorito de sodio, es mas econdémico
que los demas tratamientos de blanqueo; no obstante, el T2 realizado con perdxido de
hidrogeno, presentd mayor blancura.

CONCLUSIONES

. . de fibra de celulosa fue 35% usando un ta-
E l re ﬂ d | m | e n tO mano de paja de 40 mm. El hipoclorito de
sodio puede ser sustituido por el peroxido de hidrogeno ya que la cantidad extraida de
celulosa, blancura, cristalinidad, tamano del granulo y pureza es similar. La celulosa blan-
queada con ambos métodos permitio formar hojas de papel artesanal de buena calidad.

Al utilizar peroxido de hidrogeno de uso industrial el costo del blanqueo seria similar al del
hipoclorito de sodio.
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