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RESUMEN

La cascara de sandia (Citrullus lanatus) es un residuo agricola abundante, disponible
y muy poco utilizable. Los objetivos fueron aislar la nanocelulosa a partir de la corteza
de sandia y obtener sus imagenes de morfologia a través de microscopia electronica de
barrido (SEM, de sus siglas en inglés). Primero, se realiz6 un tratamiento alcalino con
hidréxido de potasio (5%); segundo, las fibras fueron blanqueadas con tampén de
acetato glacial y clorito de sodio a 80°C durante 4 horas; y finalmente se realiz6 la
hidrélisis con acido sulfurico a diferentes concentraciones p/v (50, 60 y 70 %) y tiempos
de hidrdlisis (20, 30 y 40 minutos), a 45 °C en agitacion constante. Por dltimo, las
nanocelulosas obtenidas fueron observadas a través del SEM. El contenido de lignina,
celulosa, hemicelulosa, ceniza y humedad de la harina de cascara de sandia fueron
10,00+0,48; 46,00+0,15; 23,00+0,85; 15,00+0,26 y 10,30+0,70, respectivamente. El
maximo rendimiento obtenido de nanocelulosa fue 64,96%, a 60% de acido sulfarico y
30 minutos de hidrdlisis. La morfologia de las nanocelulosas se observé mejor a 200um
gue a 100 um. Las fibras de nanocelulosa estuvieron mas expuestas y mejor distribuidas

a 200 um.
Palabras clave: Nanocelulosa, celulosa, SEM, morfologia, cascara de sandia.
ABSTRACT

The watermelon peel (Citrullus lanatus) is an abundant agricultural residue, available
and very little usable. The objectives were to isolate hanocellulose from watermelon peel
and obtain its morphology’s images through scanning electron microscopy (SEM). First,
an alkaline treatment with KOH (5%) was realized; second, fibers were bleached with
acetate and sodium chlorite at 80 °C for 4 hours; and finally, hydrolysis was subjected
with sulfuric acid at different concentrations (50, 60 and 70%) and hydrolysis times (20,
30 and 40 minutes), at 45 °C with constant stirring. Finally, the nanocelluloses obtained

were observed through the SEM. The content of lignin, cellulose, hemicellulose, ash and
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moisture of the watermelon peel flour were 10.00+0.48, 46.00+0.15, 23.00+ 0.85,
15.00£0.26, and 10.30%£0.70, respectively. The maximum vyield obtained from
nanocellulose was 64.96%, at 60% sulfuric acid and 30 minutes of hydrolysis.
Morphology of the nanocelluloses was better observed at 200 pm than at 100 pm.
Nanocellulose fibers were more exposed and better distributed at 200 um.

Key words: Nanocellulose, cellulose, SEM, morphology, watermelon peel.

1. INTRODUCCION

La biomasa de sandia se clasifica en tres componentes principales: pulpa, semillas y
corteza, que representa aproximadamente el 30% del peso total de la fruta. Se utiliza en
la produccién de jugos, néctares y cocteles de frutas. La corteza de sandia posee una
cantidad significativa de humedad, cenizas, grasas, proteinas y carbohidratos 10,61%;
13,09%; 2,44%; 11,17% y 56,00%, respectivamente (Olayinka y Etejere, 2018).

Actualmente la enorme cantidad del residuo de la corteza de esta fruta se dedica a
la alimentacién de animales o es eliminada a través de vertederos e incineracion. De
hecho, la gestién inadecuada del vertedero provoca la emisiébn de gases nocivos
(metano y dioxido de carbono), el proceso de incineracion implica la formacién y
liberacion de contaminantes o desechos secundarios, como gases &cidos, dioxinas,
furanos y particulas, estos causan problemas ambientales y serios riesgos a la salud
(Sagar et al., 2018). El uso econémico y facilmente disponible del residuo de cascara de
sandia minimiza el impacto ambiental. Por esta razon, la investigacion para la utilizacion
de este residuo como fuente de nanocelulosa puede ser de considerables beneficios
econdémicos y se ha vuelto cada vez mas atractiva. Desde un punto de vista ambiental,
la recuperacion de valiosos productos de nanocelulosa a partir de residuos de cdscara
de sandia es un area de investigacion en constante crecimiento y se considera una de
las soluciones mas efectivas para el correcto manejo de los residuos en la industria de

procesamiento de frutas (Kouadri y Satha, 2018).

Las nanocelulosas son estructuras de celulosa a escala nanométrica (1-100 nm), las
de origen vegetal se ha convertido en una alternativa potencial a los nano rellenos
nanométricos en comparacion con las fibras comerciales (Saba y Jawaid, 2017) debido
a su biodegradabilidad, excelentes propiedades mecanicas, dindmicas, eléctricas y
térmicas. Estas son particulas altamente cristalinas con forma de aguja que miden entre
5 y 30 nm de diametro, aunque sus caracteristicas varian segun el tipo de planta y el
método de extraccion. Existen estudios sobre produccién de nanocelulosa de materiales

organicos; como los desechos de alimentos: cascara de tomate (Jiang y Hsieh, 2015),



orujo de uva (Coelho et al., 2018), cascara de pifia (Dai et al., 2018), bagazo de cafia
de azlcar (Kumar et al., 2014), cascara de platano (Tibolla et al., 2014) y cascara de
citricos (Naz et al., 2016). Para aislar nanocelulosa se realiza en tres etapas, en primer
lugar se realiza el acondicionamiento de la materia prima consiste en el lavado, secado
y molienda de la materia a usar; el segundo paso se realiza el pre tratamiento y
purificacién, que consiste en tratamiento alcalino con hidroxido de potasio y el blanqueo
con clorito de sodio para eliminar hemicelulosa y lignina de las paredes celulares y
obtener celulosa de alta pureza, finalmente se extrae la nanocelulosa utilizando la
técnica de hidrdlisis acida, para la estabilidad de las suspensiones obtenida donde las
regiones amorfas se hidrolizan, y las regiones cristalinas muestran una resistencia mas
fuerte al ataque acido; después se centrifuga y se coloca a ultrasonidos para obtener a

una escala nanométrica (Bano y Negi 2017).

La nanocelulosa representa un nuevo conjunto de nanomateriales, que presenta una
amplia gama de aplicaciones tecnoldgicas en los mas variados contextos cientificos
(Abitbol et al., 2016). Se ha destacado como uno de los materiales més utilizados en la
aplicacion de envases biodegradables, han realizado varios estudios, que indican la
efectividad del uso de este material como agente de refuerzo mecanico en peliculas
biodegradables. Ademas, se ha demostrado que la nanocelulosa es eficiente al
proporcionar una mayor propiedad de barrera de vapor, un aspecto importante para la
calidad de los alimentos (Azeredo et al., 2017). Estudios mas recientes investigan el uso
de nanocelulosa en envases funcionalizados, también conocidos como bioactivos. Este
aspecto investiga las interacciones proporcionadas, por ejemplo, por el recubrimiento
de nanocelulosa en la superficie del material de empaque, y las interacciones que se
intensifican o mitigan con los alimentos, de acuerdo con el interés del empaque (Lavoine
y Bergstrom, 2017). Por las diversas aplicaciones que tiene la nanocelulosa, el objetivo
de este articulo fue aislar la nanocelulosa a partir de la cdscara de sandia (Citrullus
lanatus), y obtener sus imagenes de morfologia a través de microscopia electrénica de
barrido (SEM

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Materiales

El presente trabajo se realizé en las instalaciones de la universidad Peruana Unién,
laboratorio de Procesos, laboratorio de Ciencia y Tecnologia de alimentos (CITAL), y en
el Centro de Investigacion en Ciencias de Alimentos (CICAL), finalmente las muestras
fueron caracterizadas en el Laboratorio de la Facultad de Ciencias de la Universidad de

Ingenieria.



Para la ejecucion de la investigacion se utilizé cascara de sandia (Citrullus lanatus)
de la variedad Charleston Gray como materia prima, fue obtenida en el mercado modelo
de frutas en la ciudad de Lima. En la etapa de pretratamiento, los reactivos utilizados
fueron: hidroxido de potasio (KOH) al 5%, en el blanqueamiento se utilizo clorito de sodio
(NaClO; 1,7%) y acido acético glacial, finalmente para la hidrdlisis se trabajé con &cido
sulfurico (H2S0s).

2.2. Obtencion de harina de la cascara de sandia

Se seleccionaron las cascaras de sandia (Citrullus lanatus), con la mejor apariencia.
Después de ser lavadas en agua corriente para la remocion de los residuos del suelo,
fueron higienizadas con hipoclorito de sodio (250 ppm) por 10 min. A continuacion,
fueron dispuestas en bandejas de aluminio y sometidas a secado en un horno (Alfa-
G030-250) de conveccion forzada a 50 °C durante 72 h. Después del secado, las
cortezas fueron molidas (Retsch - DR100). La harina obtenida fue tamizada

manualmente en un tamiz de 120 mesh para obtener microparticulas.

2.3. Aislamiento de celulosa a partir de la cascara de sandia

La etapa del pretratamiento fue realizada segun la metodologia sugerida por Martins
et al., (2015). En primer lugar, se realizé un tratamiento alcalino, utilizando una relacién
1:18 (m/v: harina/solucién de KOH 5%). La suspensién se mantuvo bajo agitacion, a
través de un agitador mecanico durante 14 horas, para solubilizar la pectina y la
hemicelulosa. A continuacién, la suspension se separ6 por centrifugacion (Labatec-
H2050R) a 10 000 rpm/15 °C/15 min, el material insoluble obtenido fue sometido a
sucesivos lavados con agua destilada, hasta que el color del sobrenadante no cambie
mas. Después las fibras se blanquearon con una solucion compuesta de partes iguales
(v:v) de tampdn de acetato (27 g de NaOH y 75 ml de acido acético glacial, diluido en 1
L de agua destilada) y clorito de sodio acuoso ( NaCl; en 1,7% p/p agua), a temperatura
de 80 °C durante 4 horas. Las fibras blanqueadas se filtraron, se lavaron con agua
corriente y la solucion alcanzé un pH de 7 aproximadamente y luego se secaron a 50°C

durante 12 horas en un horno de circulacion (Memmert-UNB200).

2.4. Extraccion de nanocelulosa de cascara de sandia

En la etapa de hidrolisis acida primero se seleccioné los experimentos T1, T2, T3, T4

y T5, luego se procedi6 a la extraccion de nanocelulosa.



2.4.1. Seleccion de los tratamientos de hidrdlisis (T1, T2, T3, T4 y T5)
mediante la técnica de factorial completo 22 con puntos centrales

El disefio estadistico de experimentos contempla una amplia variedad de estrategias
experimentales que son adecuadas para generar informacién que se desea encontrar,
el disefio factorial completo 2k es una de ellas. Este describe los experimentos mas
adecuados para conocer simultdneamente qué efecto tiene k factores sobre una

respuesta y descubrir si interaccionan entre ellos.

En el presente trabajo se realizé un disefio factorial completo 22 con puntos centrales,
gue requiere cinco experimentos con el objetivo de determinar las mejores condiciones
para obtener nanocelulosa usando las siguientes variables; concentracion (%) de acido

sulfarico y tiempo (min) de reaccion de hidrolisis.

Las condiciones experimentales utilizadas se basaron en estudios realizados
(Arantes, et al., 2018), (Khawas y Deka 2016) y preliminares. Todos los céalculos de
matriz se llevaron a cabo utilizando el software minitab. Se presentd un nivel superior,
un nivel inferior y un nivel medio o punto central (Montgomery y Runger, 2003) como

(+), () y (0) respectivamente, para cada factor, como se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1

Descripcion de las variables de estudio, de estudio

Variable Nivel bajo Punto central Nivel alto
) 0) (+)
Concentracion de 50 60 70

acido sulfarico (%)

Tiempo (min) 20 30 40

En la tabla 2 se presenta los 5 tratamientos codificados respectivamente



Tabla 2.

Seleccién de tratamientos

N° Concentracion Tiempo
Tratamientos de H>SO4 (%) (min)
T1 50 20
T2 70 20
T3 50 40
T4 70 40
T5 60 30

2.4.2. Procedimiento de extraccién de nanocelulosa de cascara de sandia

Se sigui6é el procedimiento detallado por Madureira et al., (2018). Después de la
purificacién, la celulosa se tritur6 y se paso a través de una malla de 14 mesh, luego se

uso para extraer nanocelulosa por hidrélisis acida.

La hidrdlisis a la celulosa pura se realiz6 variando concentracion (%) de acido
sulfarico y tiempo de hidrélisis (min); los tratamientos se muestran en la tabla 2. Por
cada gramo de celulosa de cascara de sandia en base humeda, se empleé 12 ml de
H.SO. (% pl/v), las mezclas de cada tratamiento se hidroliz6 a 45°C con agitacion

vigorosa y constante utilizando un termoagitador magnético (H.W.kessel- SP18420-20).

Para reducir la hidrélisis de cada tratamiento, las suspensiones se diluyeron
inmediatamente 10 veces con agua fria (£5°C). Posteriormente, las suspensiones se
centrifugaron durante 10 minutos a 7500 rpm para eliminar el sobrenadante. El
precipitado se dializé luego con agua corriente a pH neutro, aproximadamente 4 dias
para separar el residuo acido, los grupos sulfato sin reaccionar, las sales y los azUcares
solubles. Luego se dispersaron las suspensiones usando un ultrasonido de tipo
Ultraturrax durante 10 minutos a 20000 rpm, después se secaron en un horno a 105°C
para tener nanocelulosa seca de cascara de sandia, y posteriormente se procedio a
moler manualmente y finalmente se almacenaron a 4 °C hasta su analisis por el SEM.

En la figura 1 se muestra los pasos realizados para aislar la nanocelulosa.



Figura 1. Imagenes de residuos de cascara de sandia fresca (a), cascara de sandia (b
y ¢), cascara seca y molida (d, e y f), tratamiento alcalino, residuo insoluble y
sobrenadante (g, h y i), etapa de blanqueamiento (j, k y I), hidrolisis acida (m), dialisis

(n), ultrasonido (o).
2.5. Andlisis

A continuacién, se detallan los procedimientos para determinar la composicion
guimica (humedad, ceniza, celulosa, lignina y hemicelulosa) de la harina de cascara de

sandia. Todas las determinaciones se realizaron por triplicado para cada muestra.
2.5.1. Andlisis de harina de cascara de sandia

La caracterizacion quimica se realiz6 con harina de la cdscara de sandia, estos
andlisis tienen como objetivo cuantificar el contenido de humedad y ceniza con el
método AOAC (23,003:2003); celulosa, hemicelulosa y lignina con la metodologia de la

Asociacion Técnica de la Industria de Pulpa y Papel (TAPPI).



25.1.1. Contenido de lignina

La determinacion de lignina se realiz6 de acuerdo a la norma estdndar TAPPI| 222
om-83. Para este andlisis, se pesd 1 g de muestra (peso seco) y se coloco en bolsas
hechas de papel de filtro. Las muestras se transfirieron a un vaso precipitado y se
afiadieron 15 ml de H,SO. al 72% a una temperatura de 18-20 °C, durante 2 horas,

homogeneizando periédicamente.

Después de esta etapa, la muestra se transfirié a un Erlenmeyer de 1 L, que contenia
560 ml de agua desionizada y se mantuvo en ebullicion durante 4 horas, manteniendo
el volumen constante. Después de dejar la lignina completamente sedimentada, se filtrd
a través de un crisol de vidrio con la ayuda de una bomba de vacio, luego el crisol se

secO en un horno y se peso. El calculo se realiz6 de acuerdo con la ecuacion (1).

masa residuo

Lignina (%) = (f) * 100 Ec. (1)

2.5.1.2. Contenido de celulosa

La determinacion del contenido de celulosa se realizé utilizando el método clasico
TAPPI 203 om-99. Para este analisis, se pesaron 1,0 g de holocelulosa seca (obtenido
después de la deslignificacion), se agregaron 15 ml de solucion de NaOH diluida al
17,5% (p/v), después de 2 minutos el material se tritur6 y se agregé 40 ml de agua
destilada. Este material se transfirid a un embudo y se filtré usando una bomba de vacio,
después de lo cual el precipitado que quedd en el embudo se sec6 en un horno y se

peso. Para calcular el contenido de celulosa, se usé la ecuacion (2)

masa de residuo

Celulosa (%) = ( ) x 100 Ec. (2)

masa de holocelulosa
2.5.1.3. Contenido de hemicelulosa
El contenido de hemicelulosa se puede realizar de acuerdo con la ecuacion (3).
Hemilcelulosa (%) = (masa holocelulosa — masa celulosa) x 100 Ec. (3)
2.5.2. Andlisis ala nanocelulosa de cascara de sandia

25.2.1. Rendimiento

Después de hidrdlisis acida se calcul6é el rendimiento a todos los experimentos

seleccionados (T1, T2, T3, T4y T5), tal como se muestra en la ecuacion 4.

R (%) = (MfIMi) x 100 Ec. (4)



Donde:

Mf = Masa total de solidos secos después de hidrdlisis (base seca) (g)

Mi = masa total de sélidos seco inicial (base seca) (g)

2.5.2.2. Microscopia electronica de barrido

La microscopia electrénica de barrido (SEM) de nanocelulosas de cascara de sandia
se ejecuto a través de Hitachi - SU 8230S.

La nanocelulosa fue colocada sobre la superficie superior de la cinta de carbén, la
cual se encuentra adherida en la superficie inferior del portamuestras de aluminio. Se
levanto el protector de la cinta de carbdn, la muestra se coloc6 sobre la cinta de carbén.
El portamuestras se coloc6 sobre otra base de aluminio y se colocé en el microscopio
electrénico, se introdujo aire a la precamara, luego se abrio la precamara y se introdujo
la muestra. Después se cerrd la precamara y se encendié la bomba mecéanica para el

vacio en esa etapa.

Posteriormente se abri6 la camara y se introdujo la muestra mediante el sistema
mecanico del microscopio, finalmente se encendié el cafidn de electrones y se procedio
a visualizar la muestra utilizando mezcla de sefiales de dos detectores (LM), detector
superior e inferior (UL) al mismo tiempo. Se visualizé las cinco muestras a un voltaje de
iluminacion bajo de 1,0 kv, debido que las muestras no eran conductoras, la
visualizacién de las microfotografias de las muestras, a escala de 100 um, se trabajé en
el rango de espesor: 8,1-8,5 mm, a una magnitud de x500. Para la escala de 200 um,

se trabajé en el rango de espesor: 8,1-8,6 mm y a una magnitud de x200.

2.6. Analisis estadistico

A las medias de los tratamientos seleccionados, se les realiz6 un analisis de varianza;
si no hubiese diferencias significativas se har4 una comparacion de medias mediante la

prueba de tukey con un nivel de significancia del 0,5%, utilizando el software de Minitab.

3. RESULTADOS Y DISCUSIONES
3.1. Contenido de celulosa, hemicelulosa, lignina

Los desechos de cascara de sandia, siendo un residuo agricola, se componen
principalmente de lignocelulosa como componente basico segun el género de la planta.
La composicion principal se enumera en la Tabla 3, la cascara de sandia es una fibra
fuerte, donde la celulosa y las cenizas representan mas de la mitad de la composicion.

El enlace de hidrégeno entre grupos hidroxilo de componentes de glucosa de cada



cadena de celulosa proporciona una estructura intermolecular fuerte entre fibras, lo que
confiere una estructura fuerte (red lignocelulésica compacta) dentro de la cascara de

sandia.
Tabla 3.

Composicién quimica de la harina de la cascara de sandia

Biomasa Composicién quimica de la materia prima (%)
lignocelulosa ——— . .
Lignina  Celulosa Hemilcelulosa Ceniza Humedad
Harina
cascara de
sandia 10+0,48 46 +0,15 23 +0,85 15+0,26 10,30+ 0,7

La cascara de sandia contiene 10+0,48 % de lignina, 46+ 0,15% de celulosa y 23+
0,85 % de hemicelulosa, 15+ 0,26 de ceniza y 10,30+0,7 de humedad; estos valores
dependen de varios factores, como la ubicacion geogréfica, las condiciones de
crecimiento, la madurez de la materia prima de biomasa, entre otros. Estos valores se
encuentran dentro del rango reportado por (Fakayode et al., 2020; Ibrahim et al., 2016),
y también estan en el rango de valores establecidos reportados para la biomasa
lignocelul6sica de cascara de sandia. 10-25% de lignina, 20-35% de hemicelulosa y 35-
50% de celulosa (Isikgor y Becer, 2015).

Madureira et al., (2018) caracterizaron la cdscara de pifia con respecto a lignina,
celulosa y hemicelulosa obteniendo 29%, 17% y 16% respectivamente; de igual manera
Widiarto et al., 2019 analizaron la composicidon quimica de cascara de yuca los

resultados fueron 40,5% de celulosa, 11,7 lignina y 21,4% de hemicelulosa.

3.2.  Aparienciay rendimiento de la nanocelulosa

3.2.1. Apariencia

Se observa los diferentes estados de celulosa antes y después de hidrélisis; en la
(figura 2a) se muestra la celulosa en estado sélido de la cascara de sandia, que tiene
una apariencia blanquecina, debido que pas6é por un tratamiento con hidroxido de
potasio y se ha realizado un blanqueamiento con clorito de sodio para obtener celulosa
pura, libre de lignina, hemicelulosa. Asimismo, se observa la nanocelulosa hiimeda de
textura gelatinosa, tiene una apariencia opaca, después de ser centrifugada para

eliminar el liquido sobrenadante, del residuo insoluble (nanocelulosa) (figura 2b) y



finalmente se muestra la nanocelulosa seca (figura 2c), que presenta un color crema, el

secado se realiz6 en horno de conveccién forzada.

Figura 2. Apariencia de la nanocelulosa (a) celulosa (b) celulosa hidrolizada con &cido,

es decir, nanocelulosa; (c) nanocelulosa seca.

Carvalho y Virgens (2018), mencionan que la celulosa con tratamiento alcalino NaOH
es capaz de eliminar parcialmente la lignina, un componente amorfo de la matriz

lignocelul6sica, lo que la convierte en la muestra mas cristalina.

La celulosa purificada se someti6 a hidrélisis acida con H.SO. a diferentes
concentraciones y a diferentes variaciones de tiempo, con el objetivo de romper los
enlaces intermoleculares y aislar nanocelulosa. Entre los diversos métodos para la
extraccion de nanocelulosa, la hidrélisis acida es la mas conocida y utilizada, debido a
gue este proceso rompe las partes desordenadas y amorfas de la celulosa, liberando

nanocelulosa bien definidos.

Arantes et al. (2018) aislaron nanocelulosa variando la concentracién de acido,
temperatura y tiempo, dicha investigacion menciona que este proceso se basa en la
cinética de hidrolisis mas rapida en regiones amorfas, en comparacion con regiones

cristalinas.
3.2.2. Rendimiento

En la tabla 4 se presentan las comparaciones mdltiples del rendimiento de
nanocelulosa extraida de la ciscara de sandia por hidrélisis acida, el rendimiento varié
en el rango de 58,35 a 64,76 %. Los tratamientos 2 y 4 son los que obtuvieron menores
porcentajes de rendimiento. En la prueba de Tukey los tratamientos que tienen el mayor
promedio de rendimiento de nanocelulosa son T5 y T1 (equivalentes en promedio),
seguido del T3 (diferente al resto), el T4 también es diferente al resto y finalmente el T2

con el menor rendimiento de nanocelulosa.



Tabla 4.

Rendimiento de nanocelulosa de cascara de sandia

Tratamientos  Rendimiento (%)

T5 64,76 0,172
T1 64,34 +0,317 2
T3 63,31 +0,26 °
T4 59,22+0,19 ¢
T2 58,35+ 0,32 ¢

*a,b,c, d : Superindices diferentes
indican diferencias significativas
(Turkey < 0,05)

El porcentaje de rendimiento de nanocelulosa extraida de cascara de sandia se midié
usando la ecuacion 5, el cual varié de 58,35 a 64,76%, por la concentracion de acido
utilizado. Estos valores son mas altos que el trabajo de investigacion realizado por (Kian
et al., 2018), con 20,64% de rendimiento a 50% en peso de concentracion de acido

sulfarico y 45 minutos como tiempo de reaccién de hidrdlisis.

El rendimiento de la nanocelulosa con (60% de H,SO4 (v/v), utilizando una relacién
1:12 de celulosa y acido (p/v) y un tiempo de hidrdlisis de 30 minutos a 45 °C) de las
cascaras de sandia resulto ser 64,76%. Los rendimientos de los nanocelulosa a traves
de hidrdlisis acida de celulosas derivadas de cascaras de pepino, tomate, orujo de uva
y cascaras de maracuya se informaron como 65,55%, 15,7%, 20,96% y 58,1%,
respectivamente (Prasanna y Mitra, 2020; Jiang y Hsieh, 2015; Coelho et al., 2018;
Wijaya et al., 2017). Dado que el rendimiento de la nanocelulosa depende en gran
medida de la concentracion de acido, la proporcién de celulosa a &cido y el tiempo de
hidrolisis del proceso (Coelho et al., 2018), en este trabajo el mayor rendimiento de la
nanocelulosa indicé que se usé la concentracion de &cido (%) adecuada para la

extraccion de nanocelulosa de la cascara de sandia.

Martins et al. (2015) aislaron nanocristales de celulosa a partir de hojas de Hierba
Mombasa, la hidrélisis se realiz6 a 40 °C durante 10 min, 20 min, 30 min y 40 min bajo
agitacién vigorosa y constante, obtuvieron como rendimiento 72,44% ,67,04%, 51,86%
y 35,15%, respectivamente; asi el aumento del tiempo de reacciéon produjo una

disminucion en los valores de rendimiento.



Widiarto et al. (2017) aislaron celulosa de la cdscara de yuca con acido sulfdrico a
50°C durante 2 horas, el rendimiento fue de 10,32 % de la cascara de yuca en base

Seca.

3.2.2.1. Analisis de Varianza

El andlisis de varianza en la tabla 5 muestra que la variable concentracion (%) de
acido existen diferencias significativas (P < 0,05).

Tabla 5.

Andlisis de varianza de los tratamientos

Fuente GL SCAjust. MC Ajust. ValorF ValorP
Concentracion de acido (%) 1 73,35 73,35 26,85 0,00
Tiempo (min) 1 0,01 0,0010 0,00 0,98
Concentracion ?ri\ii(;ldo (%)*Tiempo 1 215 215 0.79 0.39
Error 11 30,04 2,73
Total 14 105,56

El modelo matematico del rendimiento de la nanocelulosa:

Rendimiento (%) = 85,79 - 0.395 Concentracion de acido (%) — 0,289 Tiempo (min)

+ 0,00474 Concentracion de acido (%) *Tiempo (min)

3.3.  Microscopia electrénica de barrido de nanocelulosa

Un analisis visual de los cambios morfolégicos en la nanocelulosa de la corteza de
sandia se observa en la (figura 3), a 100 um estructuras rugosas y compactas. En la
(figura 4), a 200um se observa mejor la morfologia de la nanocelulosa, se logran ver
mas dispersas, desglosadas, porque las fibras nanoceluldsicas estan mas expuestas a

diferencia de 100 um.

En la figura 3 se observa imagenes de cada tratamiento de nanocelulosa, se
muestra estructuras bien organizadas, rugosas y compactas en forma de bloque. La
nanocelulosa del T4 es la mas compacta, seguido del T5, T2, T3 y por ultimo el T1.
Estos tratamientos a pesar de una morfologia general similar, las longitudes y anchuras
de los blogues fueron diferentes para los cinco tratamientos. El diametro del T3 es el
mas pequefio, seguido del T2, T1, T5 y T4. Ademas, en el T1(50%:20 min) se observa
gue la nanocelulosa se ha hidrolizado de manera homogénea, los tratamientos T2, T3,
T4 y T5 presentaron un rompimiento de enlaces totalmente heterogéneo. El T3 es el

gue mejor se ha desdoblado, pues se muestran las fibras expuestas. En el tratamiento



T5 las fibras no estan desglosadas y presenta poros. Se establecid asi la diferencia

microscépica macroestructural en la construccion natural de los tratamientos.

En lafigura 4 los tratamientos a pesar de una morfologia general similar en rugosidad.
Las longitudes y anchuras de los bloques fueron diferentes para los cinco tratamientos.
El diametro de la nanocelulosa del T5 es mas pequefio que el resto, seguido del T1, T2,
T3y T4. En el T5 se observé que las fibras son mas homogéneas, esto significa que
hubo una mayor hidrélisis, debido que dicho experimento es el punto central dando el
mejor rendimiento de nanocelulosa. Respecto al desglose de la nanocelulosa el T1
presenté mayor desglose, seguido del T2, T3y por ultimo el T4.

I - T
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Figura 3. Imdgenes SEM de nanocelulosa de la cascara de sandia: T1 (50:20), T2

(70:20), T3 (50:40), T4 (70:40) y T5 (60:30)
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Figura 4. Imagenes SEM de nanocelulosa de la cascara de sandia: T1 (50:20), T2
(70:20), T3 (50:40), T4 (70:40) y T5 (60:30).

En las figuras 3 y 4 se observa el estudio de la morfologia de la cascara de sandia,
se muestra claramente la desfibrilacién de fibras que ocurre durante la hidrélisis acida,
tratada con &cido sulfurico, después de la molienda mecénica. La rugosidad de la
superficie que se muestra, indica la eliminacion de los compuestos de lignina y
hemicelulosa durante la hidrolisis &cida, y se obtiene nanocelulosa en base hiumeda
(Ramesh y Radhakrishnan, 2019).



Imagenes similares reportan (George et al. 2016). Ademas, el rectificado mecanico
aumenta el area de la superficie y facilita la facilidad el acceso libre del alcali y acido a
la parte interior de la fibra o celulosa. Esto contribuye a la desfibrilacion efectiva que se

demuestra claramente en los tratamientos.

Hong et al. (2020) observaron en 100 micras, a 2mm a x25 de amplitud, cémo la
estructura de la fibra de la luffa se degradd parcialmente durante el tratamiento &cido.
También observaron en la luffa particulas fibrosas cortas con una longitud tipica de unos
pocos milimetros, y cuando ampliaron mas (x500), vieron que la superficie de la luffa
tratada era mas rugosa, y pudieron observar fibras separadas. Presumiblemente, estos

cambios se atribuyen a la eliminacion de hemicelulosa y lignina durante el tratamiento.

Reis et al. (2020) caracterizaron la morfologia de la fibra de pergamino del café a
partir de la microscopia electrénica de barrido (SEM) se verificd que las fibrillas de
celulosa se expusieron mas, con diametros que alcanzaron tamafios micro y
nanométricos a 100 um, observaron la nanocelulosa microfibrilada (MFC), con la

separacion eventual en nanofibrillas.

Cerqueira, J et al. (2017), Extrajeron nanocelulosa de las fibras de coco, y observaron
las micrografias de la celulosa blanqueada a 100 pm, x100 de amplitud, estas revelaron
la presencia de fibrillas de celulosa y proporcionaron evidencia de robustez
desagregada, que se debié a la conversidbn de elementos celuldsicos en fibrillas
mediante la eliminacion de la poliosis y la lignina durante el proceso de blanqueamiento.
Las imagenes SEM muestran que el tratamiento quimico eliminé parcialmente las
impurezas como la hemicelulosa y la lignina, que son los componentes "compactadores”
de las fibras,ademas la eliminacién eficiente de la lignina mediante el blanqueamiento

de las fibras es extremadamente importante para obtener nanocristales por hidrélisis

Deepa et al. (2015) mencionan que durante la hidrélisis se produce una reduccion
considerable del tamafio de patrticula, junto con una pérdida de caricter fibroso, lo que
indica el grabado de la superficie y la naturaleza erosiva del proceso de hidrélisis. Para
el almacenamiento, el transporte y la generacion de varias estructuras, el secado de las

nanocelulosas es importante.

La agregaciéon de nanocelulosas se puede observar en las figuras 3 y 4, que es un
fendbmeno comun reportado por muchos autores (Naduparambath et al., 2012; Lu y
Deepa et al., 2015). Las estructuras de la nanocelulosa de la cascara de sandia se

observan rugosas, compactas a través del SEM.



4. CONCLUSIONES

Para extraer nanocelulosa es esencial realizar el proceso de purificacion de la materia
prima, en el cual se eliminaran pigmentos, ceras, hemicelulosa y lignina, de ese modo
se obtendré celulosa pura para la hidrdlisis acida. Se caracterizé la composicién quimica
de la corteza de sandia, respecto al contenido de lignina, celulosa, hemicelulosa, ceniza
y humedad los resultados fueron 10+0,48%; 46,00+0,15%; 23,00£0,85%; 15,00+0,26%
y 10,30+0,70%, respectivamente.

El analisis estadistico muestra que el factor concentracién de acido sulfdrico (%)
present6 diferencias significativas (P < 0,05). En base a la prueba de Tukey, los
tratamientos que tienen el mayor promedio de rendimiento de nanocelulosa son T5y T1
(equivalentes en promedio). Por lo tanto, los mejores parametros para extraer
nanocelulosa de la cascara de sandia son a 60% de concentracién de acido sulfarico,

con un tiempo de 30 minutos.

En el analisis de la morfologia de la nanocelulosa, a escala de 100 um: el T1 produjo
una hidrélisis mas homogénea. El T3 origin6 estructuras mas pequefias. La estructura
de la nanocelulosa del T4 es mas compacta. A escala de 200 um, el T5 es el que
presentd un desglosamiento homogéneo en comparacion a los demas. Por lo tanto, las
fibras nanocelulésicas se observaron mejor a escala de 200 um, en esta escala se
encontraron mas expuestas, dispersas y desglosadas en comparacion a 100 um las

nanocelulosas se muestran rugosas, compactas y aglomeradas.
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