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concentracion de NaOH en la elaboracion de CMC, obteniendo 69.36% de pureza para una
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“OBTENCION DE CARBOXIMETILCELULOSA SODICA A PARTIR DE LA
CASCARA DE PLATANO (Musa AAB) VARIEDAD DOMINICO”

Autores: Jamileth Carolina Alvarado Figueroa
Erick Miguel Palmiro Yumbo

Tutor: Ing. Desireé Alejandra Alvarez Macias

Resumen

El presente trabajo de titulacion detalla el proceso de fabricacion y caracterizacion de
carboximetilcelulosa (CMC) a partir de fibras de celulosa obtenidas de la cascara de platano
Musa AAB variedad dominico, mediante los procesos de alcalinizacion y eterificacion.

Para la obtencion de celulosa se realiz6 los procesos de coccion con NaOH para la remocion
de lignina, blanqueo con NaClO y tratamiento con NaHSO4 para eliminar hemicelulosa. Se
varid las concentraciones de NaOH al 5y 10% en el procedimiento.

Se caracterizaron las muestras de celulosa mediante FTIR obteniendo mejores resultados con
10% de NaOH. Las bandas que pertenecen la identificacion de celulosa son la tension de OH
entre 3343.96 a 3338.38 cm, tension CH a 2919.63 cm™ para presencia de lignina y flexion
C=0 a 1729.91 cm™* para presencia de hemicelulosa.

También se estudié el efecto de la concentracion de NaOH en la elaboracién de CMC,
obteniendo 69.36% de pureza para una concentracion de NaOH en CMC al 20% con celulosa
al 10% y 70.43% de pureza en CMC al 25% con celulosa al 10%. La CMC obtenida es
parcialmente soluble en agua, se realizaron soluciones al 1% Yy las viscosidades obtenidas
fueron de 1.98 y 2.39 cSt respectivamente. El grado de sustitucion dio como resultado 0.41 en
la muestra 4 y 0.45 en la muestra 2. Se obtuvo mejores resultados en la muestra 2 teniendo
concentraciones de NaOH al 10% en celulosa 'y 25% en CMC, permitiendo conseguir CMC de
grado crudo con caracteristicas similares a la comercial.

Palabras Claves: Céascara de platano, celulosa, carboximetilcelulosa, grado de sustitucion,
FTIR.
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"OBTAINMENT SODIUM CARBOXIMETHYL CELLULOSE FROM THE
BANANA SHELL (Musa AAB) DOMINIC VARIETY”

Authors: Jamileth Carolina Alvarado Figueroa
Erick Miguel Palmiro Yumbo
Advisor: Ing. Desiree Alejandra Alvarez Macias

Abstract

The present degree work details the process of manufacture and characterization of
carboxymethylcellulose (CMC) from cellulose fibers obtained from the plantein peel (Musa
AAB) Dominican variety, through the processes of alkalinization and etherification.

To obtain cellulose, the processes of cooking with NaOH to remove lignin, whitening with
NaClO and treatment with NaHSO4 to eliminate hemicellulose were carried out. NaOH
concentrations were varied to 5 and 10% in the procedure.

The cellulose samples were characterized by FTIR obtaining better results with 10% NaOH.
The bands that belong to the cellulose identification are OH tension between 3343.96 and
3338.38 cm, CH tension at 2919.63 cm™ for the presence of lignin and C=0 bending at
1729.91 cm for the presence of hemicellulose.

It was also studied the effect of NaOH concentration in CMC elaboration, obtaining 69.36%
of purity for a NaOH concentration in CMC at 20% with cellulose at 10% and 70.43% of purity
in CMC at 25% with cellulose at 10%. The CMC obtained is partially soluble in water, 1%
solutions were elaborated, and the viscosities obtained were 1.98 and 2.39 cSt respectively.
The degree of substitution gave as a result 0.41 in sample 4 and 0.45 in sample 2. Better results
were obtained in sample 2 having concentrations of NaOH at 10% in cellulose and 25% in
CMC, allowing to obtain crude grade CMC with similar characteristics to the commercial.

Keywords: Plantein peel, cellulose, carboxymethylcellulose, degree of substitution, FTIR
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Introduccion

La celulosa es uno de los polimeros organicos mas comunes, cuyos enlaces 1,4-
glucosidicos son su estructura base. Es semicristalina y puede variar dependiendo del tipo de
fuente de la cual es aislada obteniendo asi mdultiples tipos de morfologias, estructuras
supramoleculares, relaciones de aspecto y por ende propiedades fisicas y mecéanicas muy

variadas. (Cazco & Mejia, 2017)

La materia prima que se utiliza habitualmente para la elaboracion de celulosa son las
pulpas de madera y la mayor parte se utiliza en la produccion de papel y éteres de celulosa los
cuales se utilizan en laminados, peliculas dpticas, recubrimientos y filtracion, asi como
aditivos, en materiales de construccidn, entre otros. Existen muchas modificaciones quimicas

de celulosa entre ellas se encuentra la Carboximetilcelulosa (CMC). (Ruiz, 2018)

La CMC es el proceso que recibe la celulosa para que pueda ser soluble en agua, se
emplean dos reacciones principales para que pueda ocurrir, estos son: la alcalinizacién y
eterificacion. Como reactivo principal para que se pueda producir la CMC, se tiene al acido

monocloroacético en una condicion alcalina. (Cazco & Mejia, 2017)

La CMC es utilizada en diferentes campos a nivel industrial, esto depende del
porcentaje de pureza, encontrandola en su forma mas pura en el campo alimenticio, cosmético

y farmacéutico; y, en el grado crudo detergentes, papel y lodos de perforacion. (Barba, 2002)

En el presente trabajo de titulacién se obtiene celulosa a partir de la cascara de platano
Musa AAB variedad dominico, que sera utilizada como materia prima para la elaboracion de
carboximetilcelulosa y posteriormente deducir a que campo industrial seria implementado

mediante la realizacién de analisis fisicoquimicos.



Capitulo 1

1. Generalidades

11. Tema

Obtencién de Carboximetilcelulosa a partir de la cascara de platano (Musa AAB)

variedad Dominico.

1.2.  Planteamiento del problema

Durante los ultimos afos, el pais se ha preocupado por disminuir la generacion de
residuos solidos, ya que el aumento de éste es un problema no solo en el pais, sino que a nivel
mundial. Entre estos residuos tenemos a los organicos, siendo estos desechos que se
descomponen con facilidad porque son materiales de origen vegetal y animal, e inorganicos
gue son desechos que tardan mucho tiempo en desintegrarse como el papel, cartén, plasticos,

vidrios, entre otros. (Samaniego, 2019)

En el caso de los residuos solidos de origen vegetal, estos se generan con gran
frecuencia por el consumo de los vegetales, teniendo por ejemplo a las hojas, raices, tallos,
cascaras del fruto. Los mismos se los encuentra en las grandes industrias alimenticias, al igual
que en los pequefios negocios que hacen uso de materia prima de origen vegetal y generan estos

residuos. (Samaniego, 2019)

Ecuador es considerado uno de los mayores productores de platano a nivel
latinoamericano, por medio de la Encuesta de Superficie y Produccion Agropecuaria Continla
(ESPAC) del 2019, se conoce que el platano es el cuarto producto con mayor numero de

cultivos en el pais, teniendo una produccién anual de 435.199 Tm. (INEC, 2019)



Considerando el uso del platano a nivel industrial para la produccién de alimentos que
requieren este producto, se conoce que una industria que utiliza un aproximado de 400
toneladas de platano, genera mensualmente 160 toneladas de desecho en céscara y equivale a
1920 toneladas de manera anual. Dichas toneladas de residuo no se les da ningln uso,

simplemente se los descartan. (Astudillo & Pesantes, 2015)

En la actualidad, la produccion de carboximetilcelulosa de manera industrial no existe
0 es casi nula dentro del territorio nacional, sin embargo, si existe la comercializacion de este
producto, siendo el caso de la empresa Amtex, que importa la CMC y lo comercializa dentro

del pais, siendo su principal proveedor Colombia. (Amtex Corp., 2020)

Para la elaboracion de CMC, se utiliza celulosa que es obtenido normalmente de la
madera por tener un porcentaje aproximado al 45% del compuesto, analizando que para obtener
este compuesto se deben de talar arboles, 1o que genera un problema medioambiental, (FAO,
2020) es necesario buscar fuentes alternas de donde se pueda extraer celulosa sin la necesidad
de perturbar el medio ambiente y que se pueda reducir los costos para su obtencion. Por ello se
propone el uso de la cascara de platano como materia prima para la obtencion de
carboximetilcelulosa, aportando a la disminucion de desechos agroindustriales y originando un

producto que es comercializado en el pais.

Teniendo como problematica la generacion de residuos solidos de origen vegetal por
parte de la cascara del platano, el presente trabajo de titulacion quiere dar a demostrar el
potencial que tiene este desecho, al poder convertirlo en un producto que tenga un valor
agregado, con la elaboracion de carboximetilcelulosa (CMC), ya que es utilizado para multiples

aplicaciones dentro de la industria a nivel nacional. (Barba, 2002)



1.3. Formulacion y sistematizacion de la investigacion

1.3.1. Formulacion del problema de investigacion

¢De qué manera se le puede dar un valor agregado a la c&scara de platano (Musa AAB)

variedad Dominico debido a que solo es considerado como residuo orgénico vegetal?

1.3.2. Sistematizacion del problema de investigacion

1. ¢Como se puede detectar la presencia de celulosa que contiene la cascara de
platano para la elaboracion de CMC?

2. ¢Por qué se usa especificamente la cascara del platano (Musa AAB) variedad
dominico para la elaboracion de este proyecto?

3. ¢A qué industria sera enfocada el uso de la Carboximetilcelulosa obtenida de la

cascara de platano (Musa AAB) variedad Dominico?

1.4. Justificacién

1.4.1. Justificacién tedrica

En la presente investigacion que se estad realizando, se emplea una materia prima
sustituta para la obtencidn de celulosa y a partir de esta, la elaboracion de carboximetilcelulosa
sodica (CMC). Ecuador es un pais productor de platano y por ende también genera residuos
agricolas de este producto, llegando a producir 82742 toneladas métricas anualmente (Torres
& Larrea, 2018). Se quiere utilizar la celulosa presente en este residuo como sustituto de los

residuos madereros, que es de donde se obtiene habitualmente la celulosa.

Estudios anteriores han demostrado la obtencion de CMC mediante otros desechos y
productos organicos que tienen un gran porcentaje de celulosa, entre estos estan la produccion

de CMC mediante linter de algodén (Teran & Escalera, 2007), pino, chopo y paja de trigo



(Barba, 2002), jacinto de agua (Tejada, Paz, & Villabona, 2018) También se ha utilizado otro
desecho del platano, el pseudotallo, para obtener CMC (Rodriguez, Jiménez, & Contreras,
2011). Este trabajo se lleva a cabo con el fin de verificar que se puede obtener CMC a partir de
la celulosa extraida de la cascara de platano verde (Musa AAB) variedad Dominico, teniendo
como referencia que en el platano macho (Musa paradisiaca L.) contiene 25% de celulosa

(Gonzalez, Reyes, Gutiérrez, & Pacheco, 2016).

1.4.2. Justificacion metodoldgica

La sintesis de obtencion de celulosa a partir de la c&scara de platano verde (Musa AAB)
variedad Dominico, se realiza por medio de hidrdlisis basica y acida, empleadas con
variaciones correspondientes en cada proceso para la obtencién de celulosa. Para la obtencion
de carboximetilcelulosa se realizan dos reacciones. Primero se produce la mercerizacion o
alcalinizacion con hidréxido de sodio y la celulosa alcalina que se extrae de un compuesto
organico, en este caso de la cascara de platano, porque este es un desecho que posee una gran
cantidad de celulosa, se tiene que ver el hinchamiento que ocurre en la primera reaccion y
dependiendo de eso se producira el intercambio de hidrégenos por el hidréxido de sodio. Luego

se da la eterificacidn con &cido cloroacético para poder obtener el compuesto deseado.

1.4.3. Justificacion practica

La presente investigacion tiene como estrategia reutilizar un residuo para aportar en la
disminucion de la contaminacion que provocan los desechos organicos de origen vegetal, en
este caso, la cédscara de platano porque su mal aprovechamiento ha provocado que se
contaminen suelos, se generen proliferacion de bacterias y enfermedades debido a su

putrefaccion sin ningdn control. (Haro, Borja, & Trivifio, 2017).



Tambien por medio de la fabricacion de carboximetilcelulosa, se puede dar una
alternativa para adquirir este producto sin necesidad de importarlo, es decir, dando pauta para
que se pueda generar en un futuro alguna industria que se dedique a la elaboracion y
comercializacion de la CMC, utilizando una materia prima poco convencional al que se le
estaria dando un valor agregado. El producto final que se va a obtener al ser de facil manejo
como espesante, formador de peliculas, coloide protector y agente retenedor de agua, puede
sustituir a otros productos que cumplen con las mismas funciones y que pueden ser de mayor

costo. (Barba, 2002)

1.5. Objetivos

1.5.1. Objetivo general

Producir carboximetilcelulosa a partir de la cascara de platano verde (Musa AAB)

variedad Dominico mediante hidrolisis alcalina y eterificacion, para su uso a nivel industrial.

1.5.2. Objetivos especificos

1. Obtener la celulosa a partir de la cascara de platano verde (Musa AAB) variedad
Dominico, para utilizarla como materia prima en la elaboracion de CMC.

2. Caracterizar la celulosa por medio de Espectroscopia de Infrarrojo con
Transformada de Fourier (FTIR), para identificar si se esta obteniendo el compuesto deseado.

3. Calcular el rendimiento de la Carboximetilcelulosa a partir de la celulosa de la
cascara de platano, para realizar una comparacion entre las muestras.

4. Determinar el grado de sustitucién (DS), pureza y viscosidad en la

carboximetilcelulosa, para identificar en que industria se la puede utilizar.



1.6.  Delimitacion de la investigacion

1.6.1. Delimitacion temporal

Este trabajo de titulacion se lo realiz6 en el tiempo de 2 meses y 15 dias, conformandose

en dos partes: tedrico y experimental.
1.6.2. Delimitacion espacial

La investigacion se realizo en un laboratorio particular al sur de la ciudad de Guayaquil.
El anélisis de Espectroscopia de Infrarrojo con Transformada de Fourier se realiz6 en el
Laboratorio de Analisis Instrumental (LAI) que se encuentra en la Facultad de Ingenieria
Quimica y Agroindustria de la Escuela Politécnica Nacional ubicada en la ciudad de Quito.,

como se puede visualizar en la Figura 1.

El andlisis de viscosidad de la carboximetilcelulosa se lo realiz6 en UBA Laboratorios,
ubicado en la Av. Luis Plaza Dafiin, norte de la ciudad de Guayaquil, como se puede observar

en la Figura 2.
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1.6.3. Delimitacion del contenido

La investigacion se realiz6 por medio de hidrélisis alcalina de la cascara de platano,
variedad dominico, como material lignocelulésico para la obtencion de celulosa variando los
niveles de hidroxido de sodio como medio alcalino para identificar con cual de ellas se obtiene
un mejor resultado. Del mismo modo, para la carboximetilcelulosa se varia el porcentaje de
concentracion del hidroxido de sodio para saber por medio de la caracterizacion cual obtendra

un mejor porcentaje de pureza.

1.7.  Hipdtesis

Se obtiene carboximetilcelulosa a partir de la cascara de platano (Musa AAB) variedad

Dominico.



1.8. Variables
1.8.1. Variable independiente
Céscara de platano, temperatura, pH, tiempo.
1.8.2. Variable dependiente
Carboximetilcelulosa. (Subvariables: Grado de sustitucidn, viscosidad y porcentaje de

pureza).



1.9. Operacionalizacion de las variables

Tabla 1
Operacionalizacion de variables

Tipo de variable Variable Subvariable Definicion Unidad Método Equipo
Independiente Céscara de platano Porcentaje de Contenido de agua que se % ASTM 4442  Horno
humedad encuentra en la cascara de Balanza
platano.
Porcentaje de Cantidad en porcentaje del % N/A
celulosa contenido de celulosa,

luego de realizar la
extraccion de hemicelulosa
que tiene la cascara de

platano.
Tiempo Tiempo de reaccién  Tiempo que se necesita Min N/A Cronometro
de celulosa para obtener celulosa de la

cascara de platano por
medio de hidrolisis

alcalina.
Tiempo de reaccién  Tiempo que se necesita Min N/A Cronometro
de para obtener

carboximetilcelulosa carboximetilcelulosa a
partir de la celulosa
mediante alcalinizacion y
eterificacion.




Temperatura Temperatura en Temperatura que requiere i N/A Termdmetro
obtencion de el proceso de
celulosa calentamiento de la cascara
de platano con el hidréxido
de sodio a determinadas
concentraciones.
Temperatura en Temperatura que requiere °C N/A TermoOmetro
obtencion de el proceso de coccion de la
carboximetilcelulosa celulosa obtenida con
hidroxido de sodio a
determinadas
concentraciones y con el
acido monocloroacético.
pH pH de la celulosa Determina la >7 — acido N/A Papel
concentracion de iones <7 - indicador de
hidrogeno que tiene la basico pH
celulosa conseguida. =7 -
neutro
pH de la Determina la >7 —acido N/A Papel
carboximetilcelulosa concentracion de iones <7 - indicador de
hidrogeno que tiene la bésico pH
carboximetilcelulosa =7 -
obtenida. neutro
Dependiente Carboximetilcelulosa Grado de sustitucion Cantidad promedio de - ASTM D 1439- Horno
grupos hidroxilo fueron 03 Balanza
sustituidos en la reaccion. Bureta
Pipeta
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Porcentaje de pureza Cantidad en porcentaje % ASTM D 1439-

Viscosidad

para saber el grado de 03
descontaminacién que

tiene la

carboximetilcelulosa.

Determina la viscosidad en cSt ASTM A 445

soluciones acuosas de la
carboximetilcelulosa.

Horno
Balanza

Tubo capilar

Nota: N/A = No aplica

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)
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CAPITULO 11

2. MARCO DE REFERENCIA

2.1.  Antecedentes

El uso de la carboximetilcelulosa ha sido de gran importancia desde los inicios de su
aparicion, que fue en 1918, durante la Primera Guerra Mundial, como reemplazo de la gelatina.
En 1920, Alemania fue el primer fabricante de este compuesto por medio de IG Farbenindustrie
AG, y se lo distribuyd para venta comercial (Heinze & Koschella, 2005), pero debido a costos
elevados para su produccion, no fue hasta la Segunda Guerra Mundial que le volvieron a dar
importancia en Europay no solo en el area alimenticia sino que también por su uso como goma

soluble, uso en textiles, cementos, entre otros. (Marcano, 2011)

Estados Unidos fue el primer pais de América que se interesdé por la produccion de
carboximetilcelulosa alla por el afio 1946, ya que se llevé acabo la produccion a gran escala de
este compuesto, en la compafiia Hércules en Hopewell, Virginia. Como se conoce que la CMC
es un buen espesante, se lo introdujo en este pais en el afio 1950, luego de la Segunda Guerra

Mundial, en el area alimenticia, especificamente como espesante para helados. (Barba, 2002)

La obtencidn de carboximetilcelulosa utiliza muchas fuentes como materia prima para
su sintesis, teniendo al linter de algodén como una de ellas, con resultados 6ptimos al ver sus
parametros finales, con grado de sustitucion 0.96, viscosidad de 21000 cp y pureza de 98%
denominado como un CMC refinado/purificado, usual para la industria farmacéutica o

alimenticia. (Teran & Escalera, 2007)

Se ha demostrado el potencial de uno de los desechos que deja el platano para la

obtencion de carboximetilcelulosa, este es el pseudotallo, que obtuvo un grado de pureza del
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77.03%, grado de sustitucion de 0.69 y viscosidad de 1.170. Estos resultados aprueban el uso
de este CMC para la elaboracion de detergentes o papel, considerandose de pureza cruda.

(\Valbuena, 2011)

2.2.  Marco teorico

2.2.1. Platano

También conocido como platano para cocinar o banano de coccidn, es considerado
como cultivo permanente, se encuentra ubicado en paises tropicales, socioeconémicamente es
importante porque su consumo es de alta demanda. Es una fruta con alto contenido de almidon,

por esta razon, para ser consumida, primero debe ser cocida.

2.2.1.1. Origen del platano.

El origen de este producto se remonta en el siglo 11l a.C., cuando fue mencionado en
un poema Sanscrito denominado “Ramayana”. Dicho por Infomusa, una revista a nivel
internacional que se dedica al estudio del banano y platano. La siguiente mencién que se hace
acerca del platano se da en Indonesia en el afio 850 a.C, tallado en piedras dandolo como
ofrenda a Buda. A pesar de estas menciones, misiones de exploracion concretaron, que la
ubicacion mas probable de su origen fue en el Sudeste del continente asiatico. (INIBAP, Junio

2000)

2.2.1.2. Cultivares en el Ecuador

Segun datos del Instituto Nacional de Investigaciones Agropecuarias (INIAP),
actualmente el Ecuador produce tres clases genéticas de musaceas. Por un lado, se tiene el

banano (Musa sapientum) considerado como fruto de postre, teniendo la diploide AA, su
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variedad es la Lady Finger o normalmente conocida como guineo orito. Y las triploides AAA,

con dos variedades: Banano rojo (Red Dacca) y Cavendish. (Gonzabay, 2013)

Por otro, se encuentra el platano (Musa x paradisiaca), que es el otro tipo de muséacea
comestible, es caracteristico por provenir de la triploide AAB. En el Ecuador se encuentran
particularmente dos variedades, que estan dentro del grupo Plantain, estos son: Barraganete y
Dominico. Ambos siendo de total importancia, tanto para la alimentacion ecuatoriana como

para la economia del pais. (INIAP, 2014)

Figura 3. Racimos de platano A) Barraganete y B) Dominico
Fuente: (Marin & Sabando, 2017)

Segun la Encuesta de Superficie y produccion Agropecuaria Continua (ESPAC), en el
2019 el platano que es catalogado como cultivo permanente, quedd como la cuarta plantacion
maés producida dentro del territorio nacional, con un porcentaje del 10.38% de participacion de

superficie plantada. (INEC, 2019)

El Instituto Nacional de Investigaciones Agropecuarias (INIAP) dice que las provincias que se
destacan en la produccion de esta musacea son Manabi, Santo Domingo y Los Rios. Se detalla
en cifras la produccién anual con 322.862, 112.337 y 104.163 Tm. respectivamente por parte

del ESPAC. (INEC, 2019)
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Como se puede observar en la Figura 4, se detalla en porcentaje la produccion nacional
de platano, teniendo en primer lugar a la provincia de Manabi con el 43.08%, siguiendo Santo
Domingo con el 14.98%, luego Los Rios con el 13.89%, agregando a la lista a la provincia del
Guayas como el cuarto productor de platano con 8.40% y lo que corresponde a otras provincias

que también se dedican a la produccion de esta fruta con en 20.79%. (INEC, 2019)

PRODUCCION NACIONAL DE
PLATANO

20.79%

14.98%

B MANAB/ B SANTO DOMINGO LOS RiOS GUAYAS mOTROS

Figura 4. Porcentaje de produccion nacional de platano
Fuente: (INEC, 2019)

2.2.1.3. Platano Dominico

Este platano, perteneciente al grupo triploide AAB, es una de las dos variedades que se
siembran en el pais, y es comun encontrarlo porque a comparacion del Barraganete, este es

destinado para el consumo local. (INIAP, 2014)

Conocido en el pais como platano criollo, puede medir entre 20 a 30 cm. de largo y
entre 3 a4 cm. de didmetro, su racimo puede contener entre 80 — 120 dedos. (Delgadillo, 2014)
Su cascara, concha o pericarpio es de color verde al inicio y en su madurez se vuelve color

amarillo con pintas cafés, la pulpa es de color amarillo palido y de consistencia verde. Al
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momento de cortar la pulpa por la mitad, se pueden apreciar las semillas que son pequefias, de

color negro. (Anido, Abreu, & Gutierrez, 2007)

Tubos
3 vasculados
\ \ y de latex

G’/’ Pedunculo

semillas

Tejido
fotosintético

/ 3 \
Concha . \

(pericarpio) .

Figura 5. Partes del platano

Fuente: (Anido, Abreu, & Gutierrez, 2007)
2.2.2. Cascara de platano

Dentro de las partes del platano podemos encontrar el endocarpio, siendo éste, lo que

se considera como la cascara y simboliza cerca del 30% del peso total del fruto. (Pedraza, 2019)

Normalmente, la céascara de platano solo se utiliza como abono dentro del mismo
cultivo en las plataneras y en el caso del uso de la fruta dentro de la industria y demas lugares

en donde hacen uso de este, simplemente lo desechan, considerandolo como residuo organico.

Pero con el paso del tiempo, poco a poco se han realizado estudios, dando a conocer las
multiples caracteristicas y propiedades que tiene la cascara de platano, entre ellos se puede
destacar que es una gran fuente de proteinas, aminoacidos, potasio y acidos grasos
polinsaturados. (Pedraza, 2019) También se puede mencionar el contenido de antioxidantes

que presenta, debido a su uso como medio hacia el rompimiento de radicales libres dentro del
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organismo para la prevencion de dafios que pueden causar, teniendo como el principal a la

galocatequina. (Gomez & Blasco, 2015)

Dentro de la composicion quimica de la cascara de platano, se conoce que tiene también
gran contenido de fibra dietética, que se dividen en: lignina, celulosa, hemicelulosa y pectina.
Sobresaliendo la cantidad de celulosa que se encuentra en un rango de 56 - 65%, y que se lo
puede utilizar como subproducto y aprovecharlo para la obtencion de materias primas. (Rojas,

Quintero, & Benavides, 2015)

Tabla 2
Composicién quimica de la cascara de platano

COMPONENTES PORCENTAJE (%)
Humedad 91.62
Proteina cruda 5.19
Fibra cruda 11.58
Celulosa 25.00
Hemicelulosa 15.00
Lignina 60.00
Calcio 0.37
Fosforo 0.28
Ceniza 16.30

Fuente: (Pedraza, 2019)

2.2.2.1. Lacéscara de platano como desecho

Ecuador es un pais que se destaca por su produccion agricola, donde los residuos que
deja esta actividad van directo al suelo para usarlos tan solo como abono, también los residuos
que pueden seguir siendo comestibles lo usan como alimento para el sector ganadero o

simplemente los desechan.

Al tener una buena produccion, la industria agricola se beneficia del uso de muchos

productos y, por ende, genera residuos solidos organicos de las partes que no son usadas
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procedentes de las hojas, tallos, cascaras o cualquier parte de la planta, todas ellas sin darles un

uso correcto y terminan siendo considerados como basura.

En la actualidad, el platano es uno de los productos de produccion masiva, que solo
toma en cuenta el racimo de esta fruta para su venta y queda como residuo gran parte de la
plantacion. (Haro, Borja, & Trivifio, 2017) También es fuente de alimentacion diaria para la
poblacion ecuatoriana, por lo que se puede encontrar en grandes cantidades dentro de la ciudad
y de ese consumo, existe mas generacion de residuos organicos procedentes de pseudotallos,

cascaras y/o fruto que no esté 6ptimo para su consumo, se van como desecho.

2.2.3. Materiales lignocelulésicos

La biomasa lignocelulésica es la mas abundante en la naturaleza y esta presente en la
madera dura, madera suave, residuos agroindustriales y vegetacion. (Garcia & Velasquez,
2018). EI material lignocelulésico radica en tres diferentes tipos de polimeros, estos son
celulosa, hemicelulosa y lignina. La celulosa se encuentra compuesta por subunidades de D-
glucosa que estan unidas por un enlace glucosidico B 1-4. La celulosa en una planta se compone
de piezas con una estructura cristalina. Las capas de celulosa se juntan formando fibrillas de
celulosa o también llamadas paquetes de celulosa, estas fibrillas de celulosa son en su mayoria
independientes y débilmente unidos a través de enlaces de hidrdgeno. La hemicelulosa es una
estructura compleja de carbohidratos que consiste en polimeros de diferentes aztcares como
xilosa y arabinosa (pentosas), manosa, glucosa y galactosa (hexosas) y acidos de azucar. El
componente dominante de la hemicelulosa de la madera y plantas agricolas es el xilano. La
lignina es el polimero organico mas abundante en el mundo vegetal. Es importante destacar
que es la unica fibra no polisacarido que se conoce. Este componente de la madera realiza

maultiples funciones que son esenciales para la vida de las plantas. (Cortes W. , 2014)
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2.2.3.1. Situacion actual

Los usos de los materiales lignoceluldsicos han cambiado sustancialmente y generado
tendencias mundiales ya que por su alto contenido de celulosa se los puede usar para la
generacion de biomateriales compuestos, materiales novedosos en base a celulosa, la

generacion de bioetanol, y la obtencion de whiskeres de celulosa. (Alvarez, y otros, 2012)

Debido a los diferentes usos que se le pude dar a estos materiales lignoceluldsicos,
pueden representar grandes oportunidades de negocio en el futuro cercano. (Alvarez, y otros,

2012)

En la actualidad se investiga los compuestos lignocelulésicos para obtener energia,
combustibles, biomateriales y productos quimicos, mediante tecnologias limpias y sistemas

cerrados que permitan la conservacion del medio ambiente. (Mufioz, Pantoja, & Cuatin, 2014)

En la Industria alimenticia es muy utilizado el Carboximetilcelulosa (CMC) que es un
derivado de la celulosa (Rodriguez, Jiménez, & Contreras, 2011), se utiliza en bebidas
refrescantes, en ciertos tipos de salchichas que se comercializan sin piel, en helados y en sopas
deshidratadas. Ya que la celulosa y sus derivados no resultan afectados por las enzimas
digestivas del organismo humano, no son absorbidas, estas se utilizan como componente de
dietas bajas en calorias, ya que no aportan nutrientes, comportandose igual que la fibra natural,

y no tienen efectos nocivos en el organismo. (Vera, 2011)

2.2.3.2.  Materiales lignocelulosicos para fabricacion de celulosa

Para la fabricacion de celulosa se utiliza fibras vegetales, en particular la de las maderas,

pero también se pueden fabricar a partir de fibras no madereras como la de los residuos de
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platano, ya que en estado inmaduro posee una alta concentracion de almidén (70%) a

comparacion de la fruta en estado maduro. (Blasco & Gomez, 2014).

Los materiales lignoceluldsicos juegan un papel muy importante debido a la enorme
disponibilidad de este subproducto y a las diferentes fuentes agroindustriales que lo generan.

(Alvarez, y otros, 2012)

Como se ve en la Tabla 3, existe una clasificacion de donde se pueden obtener fibras
lignocelulosicas para extraer sus propiedades, que pueden ser sacadas de las semillas, hojas,
tallos, pajas, raiz 0 madera.

Tabla 3
Principales fibras agrupadas por su localizacion en la planta

Localizacion Fibra
Semilla Algoddn
Lino
Tallo Iute
Canamo
Cafia de azucar
Pajas Ar_r 0z
Trigo
Sisal
Hojas Abaca
Cantala
Coco
Frutos Vainas
Raiz Zacatao
Fibra larga
Madera Fibra corta

Fuente: (Area, 2008)

2.2.3.3.  Composicion de las fibras lignocelulosicas

El material lignoceluldsico esta compuesto principalmente por tres tipos diferentes de

polimeros estos son celulosa, hemicelulosa y lignina. (Garcia & Velasquez, 2018)
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La celulosa es una sustancia solida, blanca, amorfa, inodora y sin sabor, e insoluble en
alcohol, éter y agua que compone la membrana celular de muchos vegetales; se emplea en la
fabricacion de papel, tejidos, explosivos, barnices, detergentes, alimentos, etc. La
hemicelulosa es un polisacarido compuesto por mas de un tipo de monémero formado por un
conjunto heterogéneo de polisacaridos, a su vez formados por dos tipos de monosacaridos
unidos por enlaces B (1-4), que forman una cadena lineal ramificada. La lignina es, después de
la celulosa y la hemicelulosa, uno de los polimeros mas abundantes en la naturaleza y esta
presente en la pared celular. El objetivo principal de la lignina es dar a la planta el soporte
estructural, impermeabilidad, y la resistencia contra el ataque microbiano y el estrés oxidativo.

(Cortes W. , 2011)

2.2.4. Celulosa

La celulosa es un polimero natural que tiene como estructura base los enlaces 1,4-
glucosidicos. Tiene una estructura semicristalina que puede variar dependiendo del tipo de
fuente de la cual es aislada. Igualmente, es posible obtener multiples tipos de morfologias,
estructuras supramoleculares, relaciones de aspecto y por ende propiedades fisicas y mecéanicas

muy variadas. (Gafian, y otros, 2017)

Adicional a lo anterior, la presencia de tres grupos OH en cada una de las unidades
estructurales le permite reaccionar bien sea como un alcohol, un éster o un éter. Esto ha
permitido ampliar la gama tanto de modificaciones quimicas posibles como de derivados; y
que hayan sido empleados tanto por la industria farmacéutica como por la de alimentos o la

textil. (Mussig & Stevens, 2010)

2.2.4.1. Obtencion de celulosa

Para la obtencion de Celulosa se deben seguir diferentes procesos, estos son:
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Preparacion de la materia prima

Antes de la obtencion de la celulosa se realiza un pretratamiento de la materia prima
como el lavado, cortado y troceado que facilitan el tratamiento posterior. (Jiménez,

Prieto, Prieto, Acevedo, & Rodriguez, 2017)

Obtencion de la pasta

Se realizan de diversas formas (métodos quimicos, mecanicos y quimico-mecanicos),
segun la calidad que se desea obtener. (Jiménez, Prieto, Prieto, Acevedo, & Rodriguez,

2017)

Lavado

Se realiza para eliminar las sustancias disueltas que acompafan la pasta. (Jiménez,

Prieto, Prieto, Acevedo, & Rodriguez, 2017)

Depuracion y acondicionamiento

Las fibras se tratan para dejarlas sin sustancias extrafias y con un tamafio y espesor
adecuado para procesos posteriores. (Jiménez, Prieto, Prieto, Acevedo, & Rodriguez,

2017)

Blanqueo

Consiste en la eliminacion de la lignina y componentes coloreados de la pasta.

(Jiménez, Prieto, Prieto, Acevedo, & Rodriguez, 2017)
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2.2.4.2. Proceso de fabricacion celulosa

Para obtener la celulosa a partir de residuos organicos, como es el caso de las cascaras
de platano, primero se les realiza un pretratamiento a las cascaras lavandolas y reduciendo el
tamario de estas a partes mas pequefias, luego para que desprendan componentes que puedan
intervenir con el proceso de obtencion de celulosa, se las agrega en agua y se la lleva a
ebullicion, posterior a ello se las secan. A la muestra seca, se le agrega hidréxido de sodio a
concentraciones diferentes y se agita en una plancha magnética a revoluciones constantes y a
temperaturas entre 60 y 70°C, obteniendo una solucién viscosa para luego de ello filtrarla. Al
resultado obtenido posterior a la filtracion se lava con agua destilada hasta obtener un pH neutro
aproximadamente entre 7 y 8, obteniendo un sélido en el papel filtr6 con pH neutro, se lo
traspasa a un recipiente y se agrega una solucion de hipoclorito de sodio al 0,7 %, se agita la
solucion durante un periodo de 1 hora con agitacion constante. Pasado el tiempo de agitacion,
se filtra el solido y se lava con agua destilada llevandolo a un pH neutro aproximadamente de
7 a 8. El solido obtenido y lavado se lo coloca en un vaso de precipitacion de 500 ml y se le
agrega una solucion de bisulfato de sodio al 7% y se procede a agitar durante 15 minutos. Se
lava al solido y se lo coloca en papel film untandolo en forma de una capa fina y se deja secar
en la estufa durante un periodo de 1 dia a una temperatura de 50°C, obteniendo asi una pelicula

de celulosa. (Aich, 2018)

22421, Pastas mecanicas

En los procesos de fabricacion de pasta mecanica se aplican esfuerzos mecanicos de
compresion y cizalla para separar las fibras y dejar la mayoria de la lignina en ellas, aunque
hay disolucion de algunos compuestos. En consecuencia, s un proceso con un alto rendimiento
en cuanto a la produccidn de pasta, pero el consumo de energia es muy elevado y la capacidad

de enlace fibra-fibra es baja. (Martin, 2012)
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2.2.4.2.2. Pastas quimicas

Dentro del pasteado quimico, el proceso més utilizado a nivel industrial es el proceso
Kraft, que representa aproximadamente el 80% de la produccién mundial de pasta. Esto se debe
a que, con este proceso, se obtienen pastas mas resistentes y blanqueables hasta altos niveles
de blancura, es posible aplicarlo a todas las especies de madera, utiliza ciclos cortos de coccion
(comparado con los procesos a la sosa y al sulfito), y dispone de sistemas eficaces de
recuperacion de lejias negras (recuperando tanto productos quimicos como energia). En
cambio, presenta también una serie de desventajas como el alto costo de inversion, la polucion
por mal olor, el bajo rendimiento del pasteado y el alto costo del blanqueo (econémico y

medioambiental). (Martin, 2012)

2.2.4.3. Blanqueo

Para producir pastas quimicas de alta calidad con elevados grados de blancura es
necesario utilizar métodos de blanqueo que continden la deslignificacion de la pasta iniciada
en la coccion y reduzcan el color. El blangueo total de una pasta quimica se realiza en sucesivas
etapas, utilizando diferentes productos quimicos (cloro, hidroxido sédico, hipoclorito sodico,
dioxido de cloro, peroxido de hidrégeno, oxigeno, ozono, hidrosulfitos de sodio o ditiosulfato
sodico) y diferentes condiciones de consistencia, concentracién del reactivo quimico, pH,
temperatura, tiempo de retencidn, etc. Las condiciones y/o reactivos varian en cada etapa, pero
siempre teniendo en cuenta el compromiso entre el aumento del grado de blancura y la pérdida

de propiedades mecanicas debido a la degradacion de las fibras de celulosa. (Martin, 2012)

2.2.5. Derivados de la celulosa

La funcionalizacion de la celulosa ha llevado a que sea posible obtenga nuevas

propiedades distintas con nuevos propositos, distintas a las convencionales. Estos derivados de
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celulosa son ampliamente usados en diferentes sectores industriales como complementaria a la
aplicacion los cuales pueden ser encontrados en diversas industrias como aditivos en materiales

de construccidn, en alimentos y en productos farmaceéuticos. (Vasquez, 2018)

2.2.5.1. Tipos de derivados

Estos derivados celul6sicos constituyen uno de los grupos poliméricos mas utilizados
en las industrias de cosmética, alimentacion farmacéutica y textil, asi como en las industrias de
fabricacion de acetatos, pinturas, embalajes o ceras. Se pueden encontrar disponibles en el
mercado dentro de una gran variedad de productos con un amplio margen de propiedades

fisicoquimicas. (Ruiz, 2018)

Derivados de
celulosa
ésteres éteres
INorganico organico solubles en solubles en agua
disolventes organicos y en NaOH

|\nitralu de celulosa xantato |:eli] celulosa metil celulosa
acetato bencil celulosa carboximetilcelulosa
propionato hidroximetilcelulosa

acetato propionato
acetato butirato

Figura 6. Derivados de la celulosa
Fuente: (Vasquez, 2018)

2.2.6. Carboximetilcelulosa

La carboximetilcelulosa (CMC), es el éter de celulosa méas importante y fue el aleman
Jansen E. que en 1918 se encargd de patentarla (Jansen, 1918). Tomé importancia a nivel
industrial en la década de 1920, siendo Alemania el primer pais en comercializarla por medio

de IG Farbenindustrie AG, desde ese entonces hasta la actualidad es un producto de
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importancia por su uso en multiples areas de la industria. (Thielking & Schmidt, 2000) (Heinze

& Koschella, 2005)

Para poder llegar a este compuesto, la CMC debe de pasar por un proceso de adicion
del carboximetil de sodio (CH2COONa) a la celulosa, para que pueda ser un producto soluble
en aguay se pueda formar la alcali celulosa. (Reyes, Gonzélez, & Luna, 2011) Luego, mediante
la sintesis de Williamson, la alcali celulosa va a reaccionar con el &cido cloroacético en medio
acuoso alcoholico para que se pueda producir la reacciéon y tener carboximetilcelulosa.

(Thielking & Schmidt, 2000)

CH,OH

w0 o 5 CH,0H

OH OH (o]
Celulosa OH  Ngawwwe
1. NaOH
: Grupo carboximetil
2. CleH,CoH ¥ (sal sidica)
3. NaOH P —
{ CH,CO,Na }
{ Cht
CH,OH P
oot O e] "o o CH,nvaww
HO o HO o
o]
OH oH ™~

Figura 7. Estructura de la celulosa y formacion de carboximetilcelulosa
Fuente: (Marcano, 2011)

2.2.6.1. Propiedades

La carboximetilcelulosa es un compuesto que es Util para sistemas en los que actan
coloides hidrofilicos, también puede suspender sélidos en medios acuosos, absorber humedad
de la atmosfera. Otro de sus propiedades, es que puede facilitar a la solubilizacién de proteinas,
estabilizar emulsiones y soluciones. Por ser un compuesto que es soluble en los fluidos
intestinales alcalinos, lo usan en ocasiones en la farmacéutica para la produccion de tabletas.

(Dapia & Santos, 2003)

Al tener estas propiedades, ha sido considerada para muchas aplicaciones y usos en

algunas industrias.
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2.2.6.2. Aplicaciones y usos

Por las multiples propiedades que tiene la carboximetilcelulosa y por la importancia
que se le ha dado desde hace afos, es que se le puede dar muchas aplicaciones dentro de la

industria.

Para que se pueda dar un excelente uso de este compuesto, dependiendo el porcentaje
de pureza que tenga la carboximetilcelulosa, se la destina a alguna de las distintas aplicaciones
que puede tener. (Barba, 2002) En la Tabla 4, se puede observar las aplicaciones en las que se
puede usar el CMC dependiendo el grado de pureza.

Tabla 4
Aplicaciones para la carboximetilcelulosa, segun el grado de pureza.

GRADO PUREZA APLICACION
Cruda 60-80% Detergentes
Lodos de perforacion
Papel
Refinada 97% minimo Papel
Pinturas
Adhesivos
Ceramicas
Textiles
Pura 99.5% minimo Alimentos
Bebidas
Cosmeéticos
Pafiales
Compresas
Farmacéutica
Fuente: (Heinze & Koschella, 2005)

Pudiendo ver que la carboximetilcelulosa es apta para el uso en diferentes tipos de

industrias, la Tabla 5 detalla a continuacion las diferentes formas en las que se puede emplear.
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Tabla 5
Usos de CMC segun su industria

INDUSTRIA

uSo

Construccion

Detergentes

Papelera

Agricultura

Adhesivos

Cosméticos

Pinturas
Petroleras

Plasticos

Ceramica

Textil

Farmacéutica

Suspensor, estabilizador y agente hidrofilico para
elaboracion de cemento.
Pegamento para papeles de tapiceria.
Inhibidor de redeposicion de grasas en detergentes
(0.1 y 0.3%) y jabones (2 a 5%).
Se la utiliza de dos maneras:
e Bajo DS: Aditivo interno para la hidratacion
de fibras.
e Alto DS: Aplican sobre papel y carton,
ayudando a la reduccion de consumo de cera.
Insecticidas: Como fijador cuando ya es aplicado en
las hojas de las plantas.
Pesticidas: Agente suspensor.

Compuesto afiadido para elaboracion de pegamentos.

Ayuda a que se fijen bien los materiales.

e Salud dental: Para fabricacion de impresiones

dentales y como ingrediente para pastas y/o
geles dentales.

e Productos de belleza: Para la creacion de
lociones, cremas y en productos para el
cuidado del cabello. Usan el CMC como
agente espesante y suspensor.

Tanto para pinturas de aceites como de barnices, se
usa el CMC como espesante.

Puede usarse cruda o purificada como espesante en
los lodos de perforacion, para evitar asentamientos.
Se usa para la elaboracién del latex, ayudando en la
viscosidad.

El compuesto al tener buena reaccion ante el
horneado, lo usan como pegamento para cualquier
tipo de ceramica.

e Combinado con almidon, sirve para
lavanderia.

e En estado crudo, se usa en las telas como
agente antideformante.

Se tiene gque usar CMC especificamente de grado
puro y de viscosidad baja, para que pueda ser usado
como recubrimiento de tabletas. Ayuda a que la
tableta pueda ser disuelta en el medio basico del
intestino.

Tambien es usado para la elaboracion de:

e Emulsiones

e Formador de geles

e Sprays

e Laxante
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El mayor consumo del CMC es en la industria
alimentaria, ya que puede ser usado para:

e Agente auxiliar (batidos, helados, cremas,

natas)
e Agente para formar geles (gelatinas y
Alimentaria pudines)

e Espesantes (Aderezos y rellenos)

e Agente suspensor (Jugos)

e Coloide protector (Emulsiones y mayonesas)

e Agente protector para frutas

e Estabilizador (productos para hornear)
Formacion de geles para recubrimiento de grapados

Medicina en cirugias, para evitar figas de aire y entrada de

fluidos.

Fuente: (Barba, 2002)
2.2.6.3. Fabricacion
Para producir la carboximetilcelulosa, se tiene que conseguir las siguientes reacciones:

1) La reaccién de la celulosa obtenida con una sal (hidréxido de sodio), para la

formacion de alcali-celulosa. Este proceso es llamado alcalinizacion. (Barba, 2002)

RcelOH + NaOH —>\ RcelOH. NaOH |
Y

Alcali-celulosa

2) La reaccion de la sal de sodio del acido cloroacético y de la alcali-celulosa que

se obtiene de la reaccion anterior, formandose la carboximetilcelulosa. (Barba, 2002)

Se tiene que agregar alcali-celulosa en exceso, porque en la reaccién se consume sosa

en la formacion de cloruro de sodio que aparece como subproducto. (Teran & Escalera, 2007)

RcelOH.NaOH + CICH,CO0~Na* ﬁcheIOCHZCOO_NaJrJ + NaCl + H,0
!

carboximetilcelulosa
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En el proceso, también se produce una reaccion secundaria entre la sal de sodio del
acido cloroacético y el hidroxido de sodio (Teran & Escalera, 2007), para formar glicolato de

sodio:

CICH,CO00~Na* + NaOH = HOCH,COO~Na* }+ NacCl

Glicolato de sodio

2.2.6.4. PROCESOS DE FABRICACION

Convencionalmente en las industrias que se encargan de la fabricacion de CMC, lo
realizan mediante la conversion de la celulosa alcalina obtenida de medios naturales, hinchada
con hidréxido de sodio para que se pueda producir la mercerizacion o alcalinizacion. Las
condiciones de optimizacion que se generan en esta parte del proceso son la temperatura en el
hinchamiento de la celulosa (entre 30-40 °C) y el porcentaje de concentracion al que debe de

estar el NaOH (ente el 15-35%). (Barba, 2002)

El hinchamiento es de importancia, ya que, este va a favorecer a la sustitucion de los
hidrégenos por el hidréxido de sodio para que se pueda formar el alcali-celulosa. Dependiendo
al resultado obtenido de este paso, se determinara el grado de eterificacion y el grado de

sustitucion (DS).

También se necesita de un disolvente organico, de preferencia se elige el etanol, por su
aporte en la velocidad de reaccion que provoca e influye en las caracteristicas finales del

producto.

Para la eterificacion, se tiene que tomar en cuenta la concentracion de la sal de acido
cloroacético, que debe de estar entre el 50-70%. La temperatura durante este proceso debe de
estar entre 50 y 60 °C y con un aproximado de tiempo de 3 a 4 horas. Se realiza esta parte del
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proceso para que el grupo hidroxilo de la celulosa sea cambiado por los grupos

carboximetilicos y poder obtener el producto final, que es la carboximetilcelulosa.

Para que el CMC sea de grado de pureza crudo, se debe de recuperar el alcohol cuando
se culmine la reaccidn, con ayuda de un condensador y de un sistema al vacio. Después se tiene
que llevar a secado y granulacion. Cuando se requiere CMC purificada, este no requiere de la
recupera con del alcohol y el producto se lo obtiene en forma de papilla. Se debe de diluir con
alcohol al 70% y por ultimo se proceda a la recuperacion de este por medio de arrastre de vapor.

(Barba, 2002)

2.3. Marco conceptual

2.3.1. Material lignocelul6sico

Esta formado por tres fracciones que se encuentran en los tejidos de los vegetales cuyas
células presentan una pared celular. Constituida por un entramado de microfibrillas de celulosa
formando capas recubiertas de hemicelulosas y sobre las que se deposita la lignina. (Barroso,

2010)

2.3.2. Celulosa

Es un homopolimero lineal derivado de plantas y fuentes madereras, que contienen
alrededor del 50% de celulosa en las maderas. Es insoluble en agua, elevado peso molecular y
grado de polimerizacion; entre 200 y hasta 10.000 unidades en estado nativo de [B-D-
glucopiranosa unidas por enlace glicosidico o de tipo éter entre el carbono 1y 4 (B,1—4),
considerandose como la caracteristica quimica mas importante de la celulosa. (Gafian, y otros,

2017) (Allinger, 1978)
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2.3.3. Hemicelulosa

Estéd asociada en las paredes de células vegetales de la celulosa, este comprende algunos
tipos de heteropolisacaridos que no son muy conocidos estructuralmente. Se forman cadenas
ramificadas de menor grado de polimerizacién que la celulosa y no tienen zonas cristalinas.
(Entrala, 1999) Ademas, los puentes de hidrogeno son menos eficaces, haciendo de las
hemicelulosas polisacéridos méas accesibles al ataque de reactivos quimicos y, por ende, es

soluble en medios acuosos. (Barroso, 2010)

2.3.4. Lignina

Material lignocelulésico mas abundante, después de la celulosa, es un polimero
aromatico de estructura tridimensional bastante compleja, muy ramificada y amorfa, formada
por la condensacion de precursores fenolicos unidos por diferentes enlaces, conocidos como
grupos fenilropanoides y estos son: Alcoholes sinapilico, coniferilico y cumarico. A diferencia
de la celulosa, las unidades de lignina no se encuentran unidas de forma repetitiva. (Taiz &

Zeiger, 2006) (Barroso, 2010)

2.3.5. Desechos organicos

Son los residuos generados de los productos organicos, es decir, la parte que no es
comestible. Son biodegradables, se pueden desintegrar y muchos de ellos tienen componentes
que pueden ser Utiles para la elaboracion de otros productos. (Consorcio Provincial Residuos

solidos urbanos de Malaga, 2019)

2.3.6. Polimero

Se define como una macromolécula, en el que una unidad se repita a lo largo de la
cadena. Proviene del griego Polys que significa “muchos” y Meros que significa “partes”. Se
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produce por la reaccion de polimerizacion, que tiene que ser de 2 para que pueda considerarse
como polimeros lineales y funcionalidad superior para que sen polimeros ramificados. (Lopez

F., 2004)

2.3.7. Grado de sustitucion (DS)

Corresponde al nimero promedio de grupos hidroxilo sustituidos en unidad de
anhidroglucosa en almidon, celulosa o derivados. El grado de sustitucion en
carboximetilcelulosa se encuentra en un rango de 0.4 como minimo y el méximo que
corresponde a 3, como en el caso de los haluros de alquilo por medio del &cido
monocloroacético en reaccion con alcali celulosa, se puede comprobar si todos los grupos

hidroxilo son eterificados o quedan libres durante la sintesis. (Seymour & Carraher, 1995)

2.3.8. Hidrolisis

De una forma sencilla, se puede decir que hidrolisis significa reaccién con el agua. Se
realiza una transferencia protonica por medio de un ion con el agua. (Willis, 1995) Este término
es relativo para las sales, y en la experimentacion lo que ocurre es que se afiade alguna sal para
que pueda disminuir la cantidad de acido que tiene una solucion. En el caso de la hidrélisis
alcalina, se realiza una sustitucién nucleofilica con la ayuda de un ion hidréxido, por lo general

se usa el hidroxido de sodio para realizar esta reaccion. (McMurry, 1996)

2.3.9. Eterificacion

Proceso que se produce en una reaccion, convirtiendo un alcohol en éter mediante la
sintesis de Williamson, el cual, se elimina una molécula de agua por dos moléculas alcohol

para que se produzca el éter. (Linstromberg, 1979) La reaccion de eterificacion para que se
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produzca la carboximetilcelulosa se la denomina éter de celulosa y se realiza gracias a la

celulosa y la alcali celulosa (celulosa — O- CH2-COO-Na). (Matteini & Moles, 2008)

2.3.10. Agente espesante

Propiedad que poseen algunos productos, debido a que pueden formar liquidos espesos
0 geles en combinacion con el agua. Normalmente se compone de un polimero hidrofébico de
estructura lineal o ramificada y por ser soluble en agua un nimero de ramificaciones van a
terminar con un grupo hidrofébico. (Schweigger, 2005) La carboximetilcelulosa posee esta
propiedad, gracias al comportamiento tixotropico que posee. Se puede ver afectada
dependiendo de la concentracion que tenga el CMC y por el contenido de impureza. (Barba,

2002)

2.3.11. Espectroscopia FTIR

Técnica Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR por sus siglas en ingles),
utilizada mayormente en polimeros, sirve para poder proveer la huella dactilar molecular de
muestras bioldgicas de los grupos funcionales organicos e inorganicos. Permite el analisis
directo de la superficie de la muestra de estudio, por medio de un equipo que tiene una sonda

de fibra optica. (Mata & Guerrero, 2017)

2.3.12. Pureza

Equivale a que tan descontaminado se encuentra un producto o compuesto, se puede
medir. El calculo se lo define como porcentaje de pureza o grado de pureza, se determina
mediante la relacion entre la cantidad de compuesto puro sobre la cantidad del compuesto
impuro. (Correa, 2004) Es importante la determinacion de la pureza en cualquier compuesto

porque la presencia de impurezas puede afectar en el resultado de analisis que se le pueda
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realizar a dicho compuesto y con ello, dar una mala interpretacion de datos. (Pasto & Jhonson,

2003)

2.4. Marco contextual

La presente investigacion se enfocara en los lugares donde se utiliza mayoritariamente
el platano, ya que esto indica que en aquellos sitios es en donde el problema aumenta debido a
la existencia de un mayor consumo de platano, y por consiguiente se producird una cantidad
elevada de residuos que en este caso es la cascara. Por motivo de que este residuo no se lo
puede consumir, lo desechan y lo envian directo a los vertederos de basura y no se le da un

valor agregado.

La zona en la que se encuentra la mayor produccion de platano es en Manabi, que
actualmente representa el 43.08% de la produccion nacional, el cual, distribuye este producto
a nivel nacional para el consumo y también para exportacion. El platano consta como uno de
los principales productos de consumo diario para las familias ecuatorianas, por ende, en la
ciudad de Guayaquil es muy popular que se encuentren en muchos locales de venta de comidas

(cafeterias y/o restaurantes), el uso del platano.
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CAPITULO 111

3. MARCO METODOLOGICO
3.1. Metodologia de disefio

3.1.1. Enfoque de la investigacion

Enfoque cualitativo, la recopilacion de informacion contribuy6 a la evaluacion del

problema y posteriormente a la formulacion de la hipétesis.

Enfoque cuantitativo, se efectu6 mediante la realizacién del proyecto, ya que se reunid

datos para su analisis y verificd la hipotesis que se formul6 con anterioridad.

3.1.2. Modalidad de investigacion

3.1.2.1. Investigacion descriptiva

Mediante este tipo de investigacion, que usa el andlisis como método a tratar, se
caracteriz6 un objeto de estudio para luego ver sus caracteristicas y propiedades, dependiendo
de los criterios que se visualizaron mas convenientes, sirvieron para agrupar los objetos

involucrados en el trabajo indagatorio.

3.1.2.2. Investigacion experimental

Se obtuvo informacién mediante la observacion de los hechos, que se pudo modificar
para estudiarla en circunstancias en las que normalmente no se encuentran, proponiendo

variables en ciertas condiciones de estudio con el fin de describir y analizar.

3.2. Disefio de la investigacion

El siguiente proyecto de titulacién se desarroll6 en cuatro etapas, como se mencionan

a continuacion:
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Tabla 6
Disefio de metodologia por etapas

Numero de etapa Desarrollo
Etapa 1 Recoleccion, seleccion y tratamiento de la materia
prima
Etapa 2 Obtencion de celulosa mediante tratamiento de

hidrélisis alcalina a partir de la cascara de platano
(Musa AAB) variedad Dominico.
Etapa 3 Caracterizacion de la celulosa mediante
Espectroscopia de Infrarrojos con Transformada de
Fourier (FTIR).
Etapa 4 Obtencion de carboximetilcelulosa mediante
alcalinizacion y eterificacion de la celulosa.

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

3.2.1. Recoleccidn, seleccion y tratamiento de la materia prima

Para poder realizar este trabajo, la materia prima que se trat6 fue la cascara de platano
(Musa AAB) variedad Dominico, la razon de que se selecciond la cascara de esta fruta es porque
en investigaciones anteriores han demostrado que tiene contenido lignocelulésico. La materia
prima se la obtuvo de la Cafeteria “Coffee Break™ ubicada en la ciudad de Guayaquil, que
realiza venta de desayunos y que hacen uso del platano para la elaboracion de sus platillos,
desechando las céscaras. Se moviliz6 esta materia prima hasta el sur de la ciudad en donde se

realiz6 su respectivo tratamiento.

Al momento de clasificar las cascaras que se utilizaron en el proceso, se verific que la
misma no estuviera madura, ni con otro tipo de residuos, posteriormente se lavd con agua

destilada, para la eliminacion de impurezas.

Para el tratamiento de la materia prima, se realiz6 un lavado con agua destilada a

temperatura para que sea mas facil acceder a la celulosa, y de esta manera se elimind
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compuestos que pueden formar inhibidores e interferir con el proceso de obtencion de celulosa.
(Cortes W. , 2014)

Tabla 7
Materiales, equipos y sustancias para tratamiento de cascaras de platano con agua destilada

hirviendo

Equipos/Materiales Sustancia/Materia prima
Termometro Agua destilada
Papel indicador de pH Céscara de platano
Vaso de precipitacion de 500 ml.
Horno
Espatula

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

Cuando se obtuvieron las cascaras de platano libre de impurezas, se procedio con la
reduccion de su tamafio a un aproximado de 1 cm, luego se colocé estos trozos en un vaso de
precipitacion de 500 mililitros hasta llegar a su tope. Se dispuso llevar a ebullicion a las
céscaras troceadas de platano durante 15 minutos con agua destilada, asegurandose de que el
pH se encuentre en los rangos entre 4 y 7. Por Gltimo, se secd el material en un horno a una

temperatura en un rango entre 50 - 60°C por un tiempo aproximado de 19 horas.

Agua
Impu%ezas 100°C 50- 60 °C
y . ' ' Cascara
ascara ; Reducci
—»| Seleccibn |—» » Lavado | »| Secado | ¥ deplatano
de platano de tamafio ls)eca

i l

Agua residual Agua

Figura 8. Diagrama de bloque de tratamiento de materia prima

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)
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3.2.2. Obtencion de celulosa a partir de la cascara da platano (Musa AAB) variedad

dominico

Para la obtencidn de celulosa mediante un material lignoceluldsico, se lo realizé de la siguiente

manera:
NaOH 5y 10 % NaClO 0.7% NaHS0,4 7%
250 ml. 250 ml. 250 ml. 50°C
Cascara de . l
platano seca—» Coccién »| Blanqueamiento Rﬂn.oclﬁl de Secado L » Celulosa
20¢ hemicellosa
Lignina + NaOH NaClO Hemicelulosa Agua
+ NaHSO,

Figura 9. Diagrama de bloques para elaboracion de Celulosa a partir de cascara de platano
(Musa AAB) variedad dominico
Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

Se necesitaron los siguientes materiales para su elaboracion:

Tabla 8
Equipos y materiales para obtencidn de celulosa a partir de la cascara de platano

Equipos/Materiales Sustancias/Materia prima
Horno 20 g de cascara de platano seca
Balanza 250 ml de NaOH al 5% y 10%
Agitador magnético 250 ml de NaClO
Vasos de precipitacion (600 ml) 250 ml NaHSOq4
Embudo Agua destilada
Filtro
TermoOmetro

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

El tratamiento para la obtencién de celulosa inici6 con la coccion de la cascara de
platano, que se realiz6 con dos concentraciones diferentes, para obtener dos muestras. Se
agreg6 250 mililitros de solucién de hidroxido de sodio (NaOH) al 5% y 10% en vasos de

precipitacion de 600 mililitros, respectivamente. Luego se afiadié a cada solucion, 20 gramos
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de la céscara de platano previamente seca, se procedio a la coccion con agitacion constante y a

una temperatura en un rango entre 60 — 70 °C durante 2 horas.

Se filtraron las soluciones por separado luego de la coccion separando los productos. El
liquido que se lo denomina licor negro es el resultado de la separacion de la lignina que contiene
la céscara de platano y el reactivo que se afiadio. El sélido que quedo luego de la coccidn se
lavé con agua destilada hasta que el pH sea neutro, en cada una de las muestras y se obtuvo

celulosa con residuos de lignina.

El siguiente paso fue el blanqueo de celulosa, aqui se elimind la lignina residual. En
dos vasos de precipitacion de 600 mililitros se colocd 250 ml de una solucién de hipoclorito de
sodio (NaClO) al 0.7%, en cada uno y se agreg0 las muestras filtradas por separado en cada
uno de los vasos que contenian la solucion NaClO, se agité constantemente durante 1 hora a
una temperatura de 70°C. Terminado la agitacion, se filtré las soluciones y se lavaron con agua
destilada hasta que alcanzaron un pH entre 7 u 8, quedando como producto la celulosa

blanqueada.

La celulosa blanqueada no esta en su estado puro, aun contiene hemicelulosa, y para
retirarla se realiz6 un tratamiento con bisulfato de sodio (NaHSO4) al 7%. Se coloc6 en dos
vasos de precipitacion de 600 ml, 250 mililitros del reactivo en cada vaso y se procedio a afiadir

las celulosas blanqueadas, en cada vaso respectivamente, agitando durante 15 minutos.

Se filtré el sélido y se lavo con agua destilada, para luego colocarlo en una parrilla con
papel film cada una de las celulosas obtenidas y se extendié las extendié para que quede una
capa finay se las envi6 al horno para secarlas durante un tiempo de 19 horas aproximadamente
a temperatura entre un rango de 50 - 60°C, de esa manera se obtuvieron las capas de celulosa

con diferentes concentraciones de NaOH.
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3.2.3. Caracterizacion de la celulosa mediante Espectroscopia de Infrarrojos con

Transformada de Fourier (FTIR).

La espectroscopia FTIR es conveniente para el estudio de la celulosa y sus derivados,
ya que muestra la estructura de la celulosa por medio de los grupos funcionales caracteristicos.
Este proceso se dio mediante el paso de un haz de radiacion infrarroja a través de un cristal
transparente a la radiacion infrarroja y de alto indice de refraccion, sobre el que esta colocada

la muestra. (Contreras, y otros, 2010)

Una vez obtenida la celulosa de la cascara de platano en las concentraciones dadas
anteriormente, se procedio a la realizacion de la Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada
de Fourier (FTIR). En su paso a través del cristal, el haz IR incidente se refleja varias veces y
la superficie de la muestra absorbe parte de la radiacion a frecuencias caracteristicas; por lo
tanto, un requerimiento de vital importancia es que haya el contacto adecuado entre el cristal y
la muestra. La espectroscopia FTIR permite identificar grupos funcionales de una molécula
para los que se observan bandas caracteristicas en regiones especificas del espectro generado
por la prueba, y puede identificar si existe algiin cambio de los grupos funcionales de la celulosa

después de haberse sometido a los diversos tratamientos. (Contreras, y otros, 2010)

La celulosa debid ser pulverizada con un mortero y se mezcl6 con una pequefia cantidad
de bromuro de potasio, se sigui6 pulverizando la muestra hasta que quedé homogénea, luego
de eso se formo6 una pastilla y se la introdujo a la cdmara de lectura del espectrofotémetro,

registrando el resultado en el computador.
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3.2.4. Obtencion de carboximetilcelulosa mediante alcalinizacion y eterificacion de la

celulosa.
Isopropanol NaOH20%y 25%  Ac. Monocloroacético
200 ml. -25°C 15ml —-25°C 15g.-60°C
Celulosa Trituracién Separacién de > Hinchamiento Bterificacién
15g. fibras
55°C-3h
Etanol 70%

— Lavado —> Secado — | Triturado |—» Carboximetilcelulosa

100 ml.

Figura 10. Diagrama de bloques para elaboracion de Carboximetilcelulosa
Fuente: Alvarado & Palmiro

Tabla 9
Materiales y sustancias para obtener carboximetilcelulosa a partir de la cascara de platano

Equipos/Materiales Sustancias
Varilla de agitacion 15 g de Celulosa de céscara de platano

Vasos de precipitacion de 600 ml
Vasos de precipitacion de 300 ml
Agitador magnético

15 ml NaOH al 20 y 30%
15 g de &cido monocloroacético
200 ml de Isopropanol

Termometro Etanol al 70%
Balanza
Piseta
Filtro
Embudo
Triturador

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

La carboximetilcelulosa se produjo mediante dos reacciones principales, la primera fue
el hinchamiento mediante hidrdlisis basica o alcalinizacion, con la ayuda de un intermediario.
Se mezclo en vaso de precipitacion de 600 ml la celulosa obtenida de la cascara del platano

tratada con NaOH al 5%, por cada gramo de celulosa y se afiadié 10 ml. de isopropanol, esto
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se hizo por duplicado para obtener dos muestras, se agitaron las mezclas por 15 minutos para
homogeneizar. Luego se adicion6 1 ml de hidroxido de sodio (NaOH) al 20% por cada gramo
de celulosay se realiz6 el mismo proceso para la otra muestra, pero esta vez con NaOH al 25%

y se las llevd a agitacion durante 1 hora a temperatura ambiente.

De la reaccion se produjo la alcali-celulosa, necesaria para continuar con el proceso, la
segunda reaccién que se produce es la eterificacion. Se afiadio lentamente 1 gramos de &cido
monocloroacético por cada gramo de celulosa, a cada una de las muestras respectivamente,
durante un periodo de 30 minutos y se someti0 la reaccion a calentamiento a una temperatura

de 60 °C durante 3 horas.

Se obtuvo finalmente la carboximetilcelulosa, se procedio a filtrar y lavar con etanol al
70%, cada una de las muestras obtenidas, se realiz este proceso para eliminar todos los
productos indeseables a la carboximetilcelulosa. Por altimo, se las dejé secar durante 3 horas
a 55 °C. La carboximetilcelulosa sddica obtenida después del secado se procede a triturar hasta

que quede en polvo, quedando asi en su presentacion final al granel.

Luego de obtener la carboximetilcelulosa se repitié todo el proceso, pero esta vez con la

celulosa al 10% de NaOH, para tener 2 nuevas muestras para compararlas.

3.2.5. Caracterizaciéon de carboximetilcelulosa

La carboximetilcelulosa obtenida se caracterizé de acuerdo con la norma ASTM
D1439-03 para grado de pureza y grado de sustitucion. En el caso de la determinacion de

viscosidad, se lo realizd mediante el método ASTM A445.
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3.2.5.1. Determinacion de grado de pureza

Tabla 10
Materiales y sustancias para determinacion de grado de pureza en carboximetilcelulosa.

Equipos/Materiales Sustancias
Vaso de precipitacion 3 g. de carboximetilcelulosa
Agitador magnético con calentamiento 75 ml. de etanol al 75%
Filtro 5 ml. de &cido nitrico al 70%
Embudo Metanol anhidro
Matraz Agua destilada
Estufa Hidroxido de sodio al 0.4 N
Balanza
Bureta

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

Se pes6 3 gramos de carboximetilcelulosa y se seco durante 2 horas a 105 °C en un
horno, registrando el peso, luego se revisé en lapsos de 30 minutos hasta que se obtuvo una
masa constante, se anotd los datos correspondientes para determinar el porcentaje de humedad.
(ASTM)

Aparte, se adiciond 3 gramos de la muestra en un vaso de precipitacion, posteriormente
se afiadio 250 mililitros de alcohol etilico al 80% previamente calentado a 60 °C, se sometio la
mezcla a calentamiento, para mantenerlo a 60 °C, con agitacion durante 10 minutos. (ASTM)

Se filtr6 la mezcla y se realizé de lavados en porciones hasta completar 250 mililitros
de etanol al 80% a temperatura de 60 °C. Los residuos que quedaron en el vaso se lavaron con
50 mililitros de etanol al 95%. Se realizd un bafio de vapor para eliminar el olor a alcohol.
(ASTM)

Por altimo, se secd la muestra en un horno a 105 °C durante una hora, se movié con
una varilla la muestra para tener un secado uniforme y se lo dej6 por otra hora mas en el horno,
terminado el tiempo se procedio a registrar peso y se mantuvo a calentamiento registrando su

peso cada 30 minutos hasta que se obtuvo una masa constante. (ASTM)
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3.2.5.2. Determinacion de grado de sustitucion en carboximetilcelulosa

Tabla 11
Materiales y sustancias para determinacion de grado de pureza en carboximetilcelulosa

Equipos/Materiales Sustancias
Vaso de precipitacion 3 g. de carboximetilcelulosa
Agitador magnético con calentamiento 75 ml. de etanol al 95%
Filtro 5 ml. de &cido nitrico al 69%
Embudo 50 ml. de metanol anhidro
Matraz 100 ml. de agua destilada
Horno 25 ml. de NaOH al 0.4 N.
Balanza Acido clorhidrico al 0.4 N.

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

Se peso 4 gramos de carboximetilcelulosa, agregandolo en un vaso de precipitacion de
500 mililitros, luego se afiadio 75 mililitros de alcohol etilico al 95% y se agito hasta tener una
mezcla homogénea. Se adiciond 5 mililitros de &cido nitrico y se agitd durante 1 minuto. La
mezcla alcanzé el punto de ebullicién y se mantuvo durante 5 minutos, luego se continud

mezclado durante 15 minutos a temperatura ambiente. (ASTM)

Se filtré y lavo la muestra sélida con 50 mililitros de alcohol etilico al 95% y luego se
lavé con 75 mililitros de alcohol etilico al 80% previamente calentado a 60 °C. Se repitieron
los lavados con alcohol etilico al 95% 5 veces y con alcohol etilico al 80% 3 veces, se realizd

estos lavado para eliminar la presencia de nitratos y sulfatos en la muestra. (ASTM)

Se lavo el precipitado con 5 mililitros de metanol anhidro y se filtr6 hasta que quede
completamente eliminado el alcohol, posteriormente se procedio a secar la muestra en un horno

durante 3 horas a 105°C. (ASTM)

Pasado las horas de secado, se pesd 1 gramo de la carboximetilcelulosa acida y se

adicion6 en un vaso de precipitacion de 500 mililitros, se agregé 100 mililitros de agua y se
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agitd mientras se afiadio 25 mililitros de una solucion de hidréxido de sodio al 0.4 N.

Posteriormente se calent6 la mezcla a ebullicion durante 15 minutos. (ASTM)

Una vez pasado el tiempo, se procedio a titular el exceso de hidréxido de sodio que
quedd en la mezcla, afiadiendo 2 gotas del agente indicador (fenolftaleina) con una solucién de

acido clorhidrico al 0.4 N. (ASTM)

Se realiz6 este mismo procedimiento para cada una de las muestras de

carboximetilcelulosa

3.2.5.3. VISCOSIDAD

Se determiné la viscosidad cinematica de las diferentes muestras de
carboximetilcelulosa, realizando soluciones de CMC al 1% de concentracién. Se utilizdé un
viscosimetro de tubo capilar, la muestra estuvo a una temperatura de 25 °C. Se realiz6 la
caracterizacion mediante la norma ASTM A445, en el Laboratorio UBA, ubicado al norte de

la ciudad de Guayaquil.
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

4.1.Tratamiento de cascara de platano (Musa AAB) variedad dominio

Tabla 12
Resultado de muestras de tratamiento de cascara de platano

MATERIA PRIMA: CASCARA DE PLATANO (Musa AAB variedad
Dominico) Secado a 50 °C

HUMEDA AL HUMEDA A SECA TIEMPO DE SECADO
AMBIENTE (g) EBULLICION (g) (9) (horas)
238 259 31 16h02
251 272 33 16h26
236 252 30 16H28
256 281 36 17H12
247 277 31 17H31
250 276 28 18H51
245 265 41 19H03
390 441 56 24H30
AT77 499 64 25H35

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

En la Tabla 12 se detalla el proceso de pretratamiento de la cascara de platano para
usarla como materia prima para la obtencion de celulosa eliminando impurezas que puedan
haber en las mismas, se las lavd con agua destilada a temperatura ambiente y a 100 °C, al
momento de hervir las cascaras provocé que estas absorban cierta cantidad de agua, haciendo
que éstas aumenten su peso. El tiempo de secado tiene como media 17H31. El tiempo de secado

de los ultimos datos de esta tabla varia con respecto a la cantidad de materia prima a secar.
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4.1.  Obtencion de celulosa a partir de la cascara de platano (Musa AAB) variedad

dominico

Tabla 13
Resultado de muestras obtenidas de celulosa al 5% de NaOH

Celulosa con NaOH al 5%
MATERIA PASTA DE CELULOSA CELULOSA TIEMPO DE SECADO

PRIMA (g) HUMEDA (g) SECA (g) (horas)
20 57.01 4.61 15H11
20 80.99 6.64 20H11
20 76.11 7.05 19h06
20 61.41 5.84 17H42
20 71.32 6.46 18H21
20 81.54 7.06 21H29
20 78.89 6.96 19H13
20 64.19 5,04 17h23

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

A continuacion, se muestra la formula para la determinacion de rendimiento para la celulosa:

Pf
%R =—x100
Pi

49.66
160

x100% = 31.04%

Se utilizd la cantidad de 160 gramos de cascara seca de platano verde Musa AAB
variedad Dominico, al realizar el procedimiento de obtencion de la celulosa con NaOH al 5%,
se obtuvo una pasta de celulosa himeda con un total de 571.46 gramos, después del proceso
de secado se obtuvo 49.66 gramos de celulosa seca, cada proceso de secado realizado tuvo una

variacién debido a la cantidad de liquido retenido en la pasta de celulosa humeda.
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Tabla 14
Resultado de muestras obtenidas de celulosa al 10% de NaOH

Celulosa con NaOH al 10%
PASTA DE

MATERIA CELULOSASECA  TIEMPO DE
PRIMA (g) :SI\IQEE%S(/S) © SECADO (horas)

20 63.4 4.0 15H46

20 48.86 3.83 10H00

20 51.45 4.37 13H00

20 56.30 5.18 12H00

20 59.12 4.34 14H00

20 71.23 5.44 16H00

20 82.63 5.65 19H00

20 49,53 3.26 11H30

20 64.82 4.45 15H00

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

40.56

0 = 0
180 x100% = 22.53%

Se utilizd la cantidad de 180 gramos de cascara seca de platano verde Musa AAB
variedad Dominico, al realizar el procedimiento de obtencion de la celulosa con NaOH al 10%,
se obtuvo una pasta de celulosa himeda con un total de 547.34 gramos, después del proceso
de secado se obtuvo 40.56 gramos de celulosa seca, cada proceso de secado realizado tuvo una
variacion debido a la cantidad de liquido retenido en la pasta de celulosa himeda, dando como
tiempo mas alto de secado el de 82.63 gramos de masa himeda en 19H00 y el mas bajo es el
de 48.86 gramos con un tiempo de secado de 10H0O. Por esta razon se recomienda eliminar la
mayor cantidad de liquido retenido en el proceso de filtrado para realizarlo de manera mas

rapida y eficiente.
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4.2.  Caracterizacion de Celulosa por medio de Espectroscopia de Infrarrojo con

Transformada de Fourier

Los siguientes andlisis de FTIR se los realizd en el Laboratorio de Analisis

Instrumental, que se encuentra en la Escuela Politécnica Nacional.
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Figura 11. Espectroscopia de Infrarrojo con Transformada de Fourier (FTIR) para celulosa
con NaOH al 5%

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)
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Figura 12. Espectroscopia de Infrarrojo con Transformada de Fourier (FTIR) para celulosa

con NaOH al 10%

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)
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La caracterizacién de celulosa con tratamiento de NaOH al 5y 10% presentadas en las
Figuras 11y 12, mediante la Espectroscopia de Infrarrojo con Transformada de Fourier (FTIR)

demaostraron picos de lectura identificando los grupos funcionales que contiene la celulosa.

Los grupos funcionales caracteristicos en la celulosa son: -OH para presencia de
celulosa, -CH- para restos de lignina y C=0 para identificacion de hemicelulosa, todos ellos
entre los rangos de longitud especificados en la Tabla 15, ademaés de presencia de otros grupos

funcionales que tienen caracteristicas particulares de la celulosa.

Las dos muestras de celulosa, al 5% y 10% de concentracién de hidroxido de sodio,
mostraron valores de pico de longitud dentro de los rangos de referencia para cada grupo
funcional. Sin embargo, las lecturas correspondientes en el anlisis FTIR a la celulosa con 10%
de NaOH, fueron més allegados a los resultados revisados mediante referencias bibliogréficas,

tanto en medidas de transmitancia como en los picos de longitud.

Tabla 15
Resultado de FTIR para muestras de celulosa con concentraciones del 5% y 10%

Picodeonda Pico de onda

isrfggad%e longitudinal  longitudinal Grupo o _
longitud en celulosa al en celulosa al funcional Caracteristica  Referencia
(cm) 5% de NaOH 10% de
(cm?) NaOH (cm™)
Frecuencia de
tension para el (Contreras
3600-3200  3343.96 3338.38 on  grupofuncional, e g,
identificando 2010)
presencia de
celulosa.
Cambio de
tension de banda.
Interrupcion del  (Bharati &
3333-2916 2921.63 2919.70 -CH-  tramo OH e inicio Kalamdhad,
de tramo CH 2016)
presente en la
lignina.
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Cetonas no

conjugadas (Lopez &
1635-1760  1727.91 1729.83 C=0 Jug Bolio,
presentes en la
. 2016)
hemicelulosa.
Presenma_del (Sarkar &
grupo amida,
., Rhaman,
flexion en 2017)
1650 - 1550 1641.13 1643.05 -NH cadenas de (Lopez &
glucosa que pe
difieren a los de la Bolio,
2016)
celulosa.
Estlramlento_ dgl (Tejada,
carbono terciario Paz &
1210 -1100 1155.15 1103.08 C-O y vibracion del C- il b
H presente en la VAT
2018)
celulosa
Estiramiento del
carbon_o (Tejada,
secundario y Paz &
1075 - 1000 1025.94 1016.3 C-O0 existencia de o
i Villabona,
alcoholes y éteres 2018)
de la cadena de
celulosa.
Deformacion del (Tejada,
980 - 780 87167  869.74 _CH gD El ek Paz, &
vibracionesen la  Villabona,
celulosa 2018)
Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)
4.3. Obtencion de Carboximetilcelulosa
Tabla 16
Resultado de obtencion de CMC al 25% de NaOH con celulosa al 5% de NaOH
MUESTRA 1
CELULOSA () CMCHUMEDA CMC SECA TIEMPO DE
(9) (9) SECADO (horas)
15 37.71 11.48 6HO00
75 24.82 6.53 5H00

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)
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4.3.1. Rendimiento de Muestra 1

Pf
%R = —x100
Pi

22.5

%R = x100 = 80.04%

Tabla 17
Resultado de obtencion de CMC al 25% de NaOH con celulosa al 10% de NaOH

MUESTRA 2
CELULOSA(g)  CMCHUMEDA CMC SECA TIEMPO DE
(9) (9) SECADO (horas)
15 42.37 12.71 6H42
10 22.12 7.63 4H00

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

4.3.2. Rendimiento de Muestra 2

4
— 0
55 x100 = 81.36%

%R =

Tabla 18
Resultado de obtencion de CMC al 20% de NaOH con celulosa al 5% de NaOH

MUESTRA 3
CMC HUMEDA  CMC SECA TIEMPO DE
SELULEES (@ ) ) SECADO (horas)
15 30.34 11.33 6H48
75 12.66 5.13 5HO0

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

4.3.3. Rendimiento Muestra 3

O/R—1646 100 = 73.16%
0R = —o—x = 73.16%
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Tabla 19
Resultado de obtencion de CMC al 20% de NaOH con celulosa al 10% de NaOH

MUESTRA 4

CELULOSA(g) CMCHUMEDA CMCSECA  TIEMPO DE SECADO
(9) () (horas)
20 41.50 16.46 6H00

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)

4.3.4. Rendimiento Muestra 4

%R =
o 20

x100 = 82.30%

Las Tablas 16 — 19, muestran los resultados obtenidos de la elaboracién de CMC por
cada cantidad requerida de celulosa, a pesar de que los pesos iniciales de celulosa que se
ocuparon para la obtencion de CMC fueron similares entre cada muestra, el resultado de
obtencion final tuvo variaciones. Mediante el rendimiento calculado a cada muestra, se
determind cudl de las 4 muestras fue la que mejor para trabajar. El resultado del porcentaje de
rendimiento mostr6 que la Muestra 4 (CMC al 20% de NaOH con celulosa al 10%) tuvo un
rendimiento mayor con 82.30% de obtencion, lo que significa que se aprovechd maés su
extraccién con 20 g inicial de celulosa y como masa final de Carboximetilcelulosa de 16.46 g.
Se puede acotar que el tiempo de secado para la cantidad de celulosa inicial fue baja, esto varia
con respecto a las otras muestras, porque durante el proceso de filtrado de este se pudo eliminar

mayor cantidad de liquido que tenia la Carboximetilcelulosa.

El rendimiento més bajo lo tuvo la Muestra 3 (CMC al 20% de NaOH con celulosa al
5%) con un 73.16% ocupando mayor masa para la obtencion de CMC con respecto a la Muestra
4. Este bajo rendimiento se debié a que el procedimiento se realizé en dos partes, provocando

que disminuya la masa en mayor cantidad en el secado.
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4.4. Caracterizacion de carboximetilcelulosa
4.4.1. Grado de sustitucion

Tomando en cuenta el procedimiento segun la norma ASTM D 1439-03 para la
determinacion de grado de sustitucion, se obtuvieron los siguientes datos para reemplazar en

las formulas que se muestran a continuacion a las distintas muestras de carboximetilcelulosa:

_BC-DE - 0.162x A
-~ F  1— 0.0584xA4

Donde:
A = miliequivalentes de acido consumido por gramo de muestra,
B = solucion de NaOH afadida, ml,
C = normalidad de la solucién de NaOH,
D = HCl requerido para la titulacion del exceso de NaOH, ml,
E = normalidad del HCI,
F = carboximetilcelulosa acida utilizada, g,
162 = gramo de masa molecular de la unidad de anhidroglucosa de celulosa, y
58 = aumento neto de la masa molecular de la anhidroglucosa para cada grupo carboximetilico

sustituido.

Tabla 20
Resultados de determinacion de grado de sustitucion para las diferentes muestras de CMC

MUESTRA A B C D E F G
1 1.6 25 mi 04N 21 ml 04N 19 0.29
2 2.4 25 ml 04N 19 ml 04N 19 0.45
3 0.4 25 mi 04N 24 ml 04N 19 0.07
4 2.2 25 mi 04N 19.5 ml 04N 19 0.41

Fuente: Alvarado y Palmiro (2020)
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En la Tabla 20 se visualiza el Grado de Sustitucion (DS) de las muestras realizadas,
esto permitid conocer si la CMC obtenida a partir de cascara de platano es soluble o insoluble
en agua ya que con un DS de 0.1 la CMC es soluble en hidroxido de sodio con una
concentracion entre 6 y7% a una temperatura de —10 °C. Con un DS de 0.3 la CMC es soluble
en medio alcalino a temperatura ambiente y con DS de 0.4 es parcialmente soluble en agua.
Teniendo esto en cuenta y con los datos obtenidos experimentalmente con las distintas muestra
se pudo observar un resultado positivo a las muestra 2 y 4 ya que la finalidad del producto es

que sea soluble en agua.

4.4.2. Determinacion de grado de pureza
Para el calculo del grado de pureza de las muestras de CMC obtenidas, se usé la norma

ASTM 1439-03, donde se da la siguiente férmula para su célculo:

_ Ax10000
~ B(100 —©)
Donde:

A = masa de residuo seco, g,
B = masa de la muestra utilizado, g,

C = humedad de la muestra tal como se recibié, %.

Tabla 21
Resultado de determinacion de pureza para las distintas muestras de CMC

Muestra A B C S
1 15g. 3g. 9.67% 55.35%
2 1.94g. 3. 8.19 % 70.43%
3 1.18g. 3g. 10.33% 43.86%
4 1.90 g. 3. 8.70% 69.37%

Fuente: Alvarado & Palmiro (2020)
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En la Tabla 21 se visualiza los porcentajes de pureza obtenidos, aplicando formulas
para la obtencion de pureza segun la norma ASTM D1439-03, en donde se observo que la
muestra 2 fue la que tuvo el porcentaje de pureza méas elevado, con respecto a las demas
muestras. Esto se debid a la concentracion de hidréxido de sodio que se uso para la elaboracion
de celulosa que fue del 10% y posteriormente se volvio a tratar con hidréxido de sodio, con
una concentracion del 25% para la obtencién de CMC.

Debido a la relacion de grado de pureza y grado de sustitucién, la muestra 2 de CMC
obtenida tiene un mejor rendimiento y por ende es posible determinarlo como grado detergente

para su utilizacion.

4.4.3. Viscosidad

El andlisis de viscosidad para CMC, se los realiz6 en Laboratorios UBA, en la ciudad
de Guayaquil.

Los resultados obtenidos para las diferentes muestras de carboximetilcelulosa se
encuentran en la Tabla 22

Resultado de viscosidad para las diferentes muestras de CMC.

Tabla 22
Resultado de viscosidad para las diferentes muestras de CMC

Muestra Viscosidad (cSt)
1 0.98
2 2.39
3 1.02
4 1.98

Se obtuvieron los siguientes valores para las viscosidades, en soluciones de CMC al
1%, siendo la muestra dos la uUnica que consiguio tener un valor aceptable de viscosidad

tomando en cuenta el grado de pureza obtenido anteriormente.
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CAPITULO V

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

Se obtuvo la celulosa a partir de la cascara de platano, Musa AAB variedad dominico,
con el proceso de alcalinizacion planteado. Se llevo acabo con concentraciones de NaOH al 5
y 10%, con esto se pudo obtener mayor cantidad de fibras de celulosa en la muestra tratada con
NaOH al 5% ya que en promedio se obtuvo 6.21g de celulosa por cada 20 g de céscara de

platano seca, a diferencia de la tratada con NaOH al 10 % cuyo promedio fue de 4.51g.

Se caracteriz6 celulosa mediante la Espectroscopia de Infrarrojo con Transformada de
Fourier (FTIR) para las muestras tratadas con NaOH al 5% y 10%, ambas muestras se
encontraron dentro de los rangos de longitudes de onda que representan los diferentes grupos
funcionales caracteristicos para presencia de celulosa. Comparados con espectros de celulosa
comercial, se pudo apreciar una similitud entre el 80 y 90% aproximadamente. Se obtuvo
mejores resultados con la muestra tratada con NaOH al 10%, debido a que los valores de
espectros de longitudes de onda en esta muestra fueron mas cercanos con relacion a los analisis

FTIR de celulosa comercial.

En el porcentaje de rendimiento de la carboximetilcelulosa se calcul6 y diferencio entre
las 4 muestras que se produjeron con las variaciones de porcentaje de NaOH afiadido tanto en
la obtencién de la celulosa como en la carboximetilcelulosa siendo la Muestra 4 la de mayor
porcentaje de rendimiento con un 82.30%, quedando demostrado que en relacion a las
variaciones de concentracion que se han realizado en este trabajo de titulacién, el porcentaje
de adicion de NaOH con respecto al porcentaje de rendimiento es mejor que las de las demas

muestras.
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Para la obtencion de Carboximetilcelulosa se hicieron variaciones en la alcalinizacion
con concentraciones de NaOH al 20 y 25% en celulosas tratadas con NaOH al 5y 10%, cuyas
viscosidades estan en un rango de 0.98 a 2.39 cSt, consideradas como un espesante de baja
viscosidad, donde el CMC 2 obtuvo la mayor viscosidad, siendo la misma muestra que alcanzo
mayor grado de sustitucion con un 0.45, dando resultados esperados de viscosidad y grado de

sustitucion debido al grado de pureza que alcanzé esta muestra con 70.43%.

5.2.  Recomendaciones

La obtencion de celulosa a partir de la céascara de platano Musa AAB variedad
Dominico, se la realizé a diferentes concentraciones de hidréxido de sodio (5 'y 10%) en un
periodo de 2 horas para la etapa de alcalinizacion. Se pueden realizar futuras investigaciones
con esta materia prima manipulando la concentracion de este reactivo, asi mismo se puede

variar el tiempo de reaccion, para verificar si afecta al proceso.

Como se esta utilizando una materia prima poco comun para la obtencion de celulosa
y carboximetilcelulosa, se recomienda realizar un analisis de costos, de esa forma se
determinaria la factibilidad econémica para realizarlo a gran escala y eliminar la importacion

de CMC, para dar paso a la produccién nacional del mismo.

Correspondiente al analisis FTIR, se recomienda que, al momento de realizarlo, se haga
también un andlisis de una muestra de celulosa comercial, de ese modo se podréa visualizar las
lecturas de manera directa y con ello las similitudes entre las muestras de celulosa obtenidas

experimentalmente y la muestra de celulosa comercial.

Para la obtencion de carboximetilcelulosa, que también se realizaron muestras con

variaciones de concentracion de hidroxido de sodio (20 y 25%), se puede seguir modificando
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dichas concentraciones para analizar si afecta en las caracteristicas principales del producto

como son grado de sustitucién, pureza y viscosidad.
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ANEXOS

Anexo 1 Tratamiento de materia prima

Figura 13. Recoleccion de cascaras Figura 14. Seleccion de cascaras de
de platano variedad dominico. platano adecuadas para uso como

materia prima.

2 t. lf';a y ,' ,‘/
Figura 16. Reduccion de tamafio de las céscaras Figura 15. Lavado de las
de platano variedad dominico. cascaras de platano

Figura 17. Cascara de platano Figura 18. Cascaras de platano
antes del secado. después del secado.
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Anexo 2 Elaboracion de celulosa a partir de cascara de platano (Musa AAB) variedad
dominico

Figura 19. Materiales y equipos para la

obtencioén de celulosa

Figura 21. Filtrado de la celulosa
para separar el caldo negro de la
celulosa.

Figura 23. Proceso de blanqueado de celulosa

Figura 20. Eliminacion de lignina por
medio de hidrolisis alcalina

‘\‘

Figura 22. Celulosa después del
lavado con agua destilada

- -
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Figura 25. Remocion de hemicelulosa Figura 24. Secado de la celulosa en
mediante lavado con bisulfato de horno a 50 °C
sodio.

Figura 26. Celulosa sca

Anexo 3 Elaboracion de Carboximetilcelulosa

Figura 28. Mezcla de celulosa, isopropanol, Figura 27. Filtracion de
NaOH y Acido monocloroacetico. CMC y lavado con etanol
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Figura 29. Carboximetilcelulosa sodica a partir de la cascara de platano (Musa AAB)
variedad dominico.

Anexo 4 Determinacion de pureza

Figura 30. Pesado y proceso de determinacion de pureza del CMC

Anexo 5 Determinacion de grado de sustitucién

Figura 31. Materiales para Figura 32. Coccion del CMC con
determinacion de grado de etanol y &cido nitrico

sustitucion del CMC
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Figura 33.

Titulacion de la carboximetilcelulosa acida
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Anexo 6 Analisis FTIR para celulosa al 5% de NaOH

SCUiLA Pégina: 1de2
] INFORME DE RESULTADOS 7 Y
S FPT-7.8-07-01 | s S
INFORME No. I-LAI-020-33
Orden de Trabajo No. DQ-OT0047-2020
INFORMACION CLIENTE
Cliente / Empresa: Enck Palmiro Persona de contacto: Enck Palmiro
J Guayaquil, Cdla. Las Tejas, mz L 1 nalrirn@omail o
Direccidn / Tell.: #16. villa 1/ 0969168734 E-mail: erick.palmiro@gmail.com
PARAMETROS DE LA MUESTRA
Identificacidn: M-LAI-020-33-01 Fecha de muestreo: No especificado por el cliente
Muestra: C5 Plan de muestreo: No especificado por el cliente
Tipo de contenedor: Vidrio Fecha inicio del ensayo: 15/922020
Fecha de recepcion: 15972020 Fecha entrega informe: 25/9°2020
Temperatura y % HR 186 | ¢ 36 % Norma de referencia: PE-7.2-04-01
ambiente: 3 ) Procedimiento interno: Método interno
LONGITUD DE GRUPO RANGO
MODO DE VIBRACION MUESTRA
ONDA (em™) FUNCIONAL (em)
378,54 Si-Cl 600-535 Antisimétrico
87167 C-H UR0-780 Delormacion
102594 -C-0 1075-1000 Estiramiento Carbono Secundario
1155,15 -C-0 12Z10-1100 Esturamiento Carbono Terciano
369,21 OH 1390-1330 Deformacion
1641,13 -NH 1650-1550 Delormacion
91 -C=0 1740-1720 Estiramiento
2262,09 No determinado | No determinado No determinado
2921,63 C-H 2036-2916 ANUSIMELTICo
RERR OH 3400-5200 Estiramiento
ESPECTRO
" '
064 : a < 3
] ! & 3 1
b Z 5 o
D44 g
] & B 5 23 I
g 3k s
024 S .. g
] [
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
o™
Los ensayos fueron realizados dentro de las instalaciones del laboratorio LAL
Los resultados reportados corresponden dnicamente a los items ensayados.
El laboratorio no se responsabiliza por la toma m almacenamiento de la muestra antes de legar a las
BECLARATORIAS instalaciones de la Institucion.
El muestreo es responsabilidad del chiente y los resultados aplican a las muoestras como se recibieron.
Queda prohibido 1a reproduccion parcial o total del presente informe sin previa autorizacion.
No existe ninguna observacion m desviacon durante el ensayo.
X Debido a la emergencia sanitaria, tanto el LAl como toda la EPN ha retomado las actividades semipresenciales a
CRSERYACKONSS partir del 20 de julio del 2020; por tal motivo se ha extendido el plazo de entrega del presente informe a partir de
la recepcidn de las muestras.
Elaborado por: ; Revisado por:
VW Cobhazan
Ing. Marcelo Cabrera Ing. Eliana Pena
ANALISTA DE LABORATORIO RESPONSABLE TECNICA
a - Direccion: Quito | Ladron de Guevara E11-253 | Edificio Nro. 17 | 5to. Piso
axoralorio : ’ ‘
- == Correo: a.instrumental@epn.edu.ec |Teléfonos: 022976300 ext. 4334 | 4332
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Anexo 7 Analisis FTIR para celulosa al 10% de NaOH

INFORME DE RESULTADOS

Pigina: | 2de2

v i
FPT.7.8.07.01 | &>0ralorio

INFORME No. I-LAI-020-33

Orden de Trabajo No. DQ-OT0047-2020

INFORMACION CLIENTE
Cliente / Empresa: Enck Palmiro Persona de contacto: Enck Palmiro
s Guayaquil, Cdla. Las Tejas, mz 7 i 2 omail o
Direccién / Telf.: #16. villa 1 /( 168734 E-mail: erick.palmiro @ gmail.com
PARAMETROS DE LA MUESTRA
Identificacion: M-LAI-020-33-02 Fecha de muestreo: No especificado por el cliente
Muestra: Cl10 Plan de muestreo: No especificado por el chente
Tipo de contenedor: Vidno Fecha inicio del ensayo: 15972020
Fecha de recepcion: 15972020 Fecha entrega informe: 25/9/2020
CONDICIONES DE TRABATO
Temperatura y Y% HR 186 | *c 36 % Norma de referencia: PE-7.2-04-01
ambiente: ~ % Procedimiento interno: Método interno
LONGITUD DE GRUPO RANGO
MODO DE VIBRACION MUESTRA
ONDA (em™) FUNCIONAL (em™)
574,68 Si-Cl 600-535 Antisimétrico
869,74 C-H 980-780 Deformacion
10163 -C-0O 1075-1000 Estiramiento Carbono Secundario
TT03.08 -C-O0 T2T0-1100 Estiramicnto Carbono Terciaro
1151.29 c-C 1160-1135 lnlcm:du.d \'nr’u‘:hle de vil
esquelético
1317,14 OH 1350-1260 Deformacion
1643,05 -NH 1650-1550 Deformacion
1729.83 -C=0 1740-1720 Estiramiento
236033 -PHZ 24430-2775 Estramiento
2919,7 C-H 2936-2916 Antisimétrico
3338.18 OH 3400-3200 Estiramiento
ESPECTRO
1 2 e
2 B
0754 s8 < .
2 - g3 e '
- 3 &
05 1 2 .
t 8 : 83 3
z g =
025+ e 4 .. 4
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
cm™’ A
Los ensayos fueron realizados dentro de las instalaciones del laboratorio LAL
Los resultados reportados corresponden (nicamente a los ftems ensayados.
DECLARATO El IMmo no se mptmhhu por Ia toma ni almacenamiento de Ia muestra antes de Hegar a las
instalaciones de la Institucién.
El es resp bilidad del cliente y los resultados aplican a las muestras como se recibieron.
Queda prohibido la reprodoccién parcial o total del presente mforme sin previa astorizacidn.
No existe mnguna observacién m desviacién durante el ensayo.
g = = Debido a la emergencia sanitaria lanto ¢l LAl como toda la EPN ha retomado las actividades semipresenciales a
OEERVACIONES. partir del 20 de julio del 2020; por tal motivo se ha exiendido el plazo de entrega del presente informe a partir de
la recepcitn de las muoestras.
Elaborado por: - Revisado por:
e T e A B o A ———
7-/ Ate o Canacaas
Ing. Marcelo Cabrera Ing. Eliana Pena
ANALISTA DE LABORATORIO RESPONSABLE TECNICA
Z boral Direccion: Quito | Ladron de Guevara E11-253 | Edificio Nro. 17 | Sto. Piso
adoralorio p 5
— == Correo: a.instrumental@epn.edu.ec |Teléfonos: 022976300 ext. 4334 | 4332



Anexo 8 Resultados de analisis de viscosidad para Carboximetilcelulosa al 25% de NaOH con
celulosa al 5% de NaOH

ANALYTICAL

® LABORATORIES

INFORME DE RESULTADOS
IDR 29048-2020

2 @ .
cOQo°
YD

Facha: 02 de Octubre del 2020
DATOSE DEL CLIENTE

Hizmibine FALMIRD YUMBED BERICK MGUEL
TRIeccion [CdlaTas [ojas W2 1E Vila 1
Tedirdoro OO EETLY
Coniaois Er. Erick Falmire Yumbi
DATOS DE LA MUESTRA
Tipo o muesra Carbosdmielc el a Cantidad Apeo. 500 miL
o, ou mesias TIn=1} Loie HIA
Priseniaciin Frasoo die wdria Fecha o pecapoitin 30 de Seplembne del 2020
Cobecla O muEsTa Realizado por &l CLIBMTE Fiencha cobsola i muEsTa A
CONDICIONES DEL ANALIEIS
Temgeratura [*C) | 25.1 Humedad (%) | 58.1
Fecha o [N G Andiss T O Dhooabne el 2000
Faicha e Finalraciin del andsis 032 o Dtubne dhad 20T
RESULTADODS
[#a]a][cTa] Limile de
COMIGO CLIENTE LUEA PARAMETROS METODD RESULTADGS | Unidad | oo
Dizolucitn de
Carbaximetilceiulicss Viscosidad ASTHA A 445
al 1% LA, 2004 R 1 [26°C) [Tubo capilar) 1.02 CEl .
CMC1
10y £ i TS

1. Los resdiados emibidos en esie informe, comesponden Gnicamente a lais) muestTals) recbidas por o laboratono. Mo siendo exiersio
& ouakgubes kb,

2 Esiereporic no debs ser pepeodeckds pancial o iotalenie, sooepho oon o aprobeckdn esoniia por pane del laboraions

3 Lainformackn relacionads oon la ioma de muesina fue propocionada por o cliznie. Bl Labomaionn ro s responsabdiza de
wrmcilad de la infomnaoin que Fa sido roionads por ol ohirde v que & afoiar dirsciaments a la ke de o resulindos.

FOR ADM. 04 Rl PFlgina 1 de 1

wanw.uba-lab.com
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Anexo 9 Resultados de andlisis de viscosidad para Carboximetilcelulosa al 20% de NaOH
con celulosa al 10% de NaOH

4

4 @ .
?o o ANALYTICAL
o' @ LABORATORIES

TESTIHG B CORSULTIRG

INFORME DE RESULTADOS
R

Fecha: 02 do Octubre del 3030

DATOS DEL CLIENTE
Miombing PALNMIRD YUMED ERICK MGLUEL
EEERS il Tas s WETE Villa 1
Tadisor OEa i EETE3
Contaoto Er. Erick Paimin: Yumbis
DATOS DE L& MUESTRA
Tipt de mUdsrE Ceanr o o vl dbors a Canbidad Apro. S0 miL
. oe M Tin=1} Coie MR
Priseniaciin Frasoo di widrio Faxcha O pecapoibn 30 e Soplembre del 3030
Cobecia de muesira Realizado por el CLIBNTE Fecha colecia de muesira Hi'&
CONDICIONES DEL ANALISIS
Temperaiura ["C) | 251 Humadad %) | ]
&ha & In T de Doikre ol 20
Fecha e Finalzackn del anaksis 03 de Doiubre del 2020
RESULTADOS
[#a]n][cTa] LTrmile on
CODIG0 CLIENTE LEA FARAMETROS METODD REBULTADDS | Unidad | ppoeeneooian
Disolucitn de
Carbaoximelilceiulcss Viscosidad ASTH B 445
al 1% L, 200 O ] [26°C) [Tubo capilar) 1.64 5l .
CMC2
[ B AR T LT
1. Lom resulindoes emibides en esie infome, comesponden Gnicaments o ais) muesirais) ecibidas por o lborafono. Mo skends exisrsha
& cualguber obe.
2 Esiereporic no debe ser reprodecido parcial o totalente, exosplo oon 13 aprobackdn esoila por pane s laboraiono
3 Lainformiacke rdacionada oon o ioma de mussina fue propomicnada por & clienbe. E] Labomaionn ro s responsabdiza de la
weracidad de la informaoiin que Fa sido roionada por o ohende v que & afeoiar direclamente g L wabdez de oo resuindos.

FOR ADM. 34 P21

wwrw.uba-lab.coam

Gasarparpes! - Eopsailon
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Anexo 10 Resultados de analisis de viscosidad para Carboximetilcelulosa al 20% de NaOH
con celulosa al 5% de NaOH

» W,
’ 4

?Gﬁ ANALYTICAL
o/ @ LABORATORIES

TEETIMG & DOHELLTIHG

INFORME DE RESULTADOS
IDR 29050-2020

Fecha: 0F de Octubre del 3H20

DATOS DEL CLIENTE
Heombre FALMIRD YUMBD ERICH MIGLIEEL
Direociin Clla las 1njas Mz1s Vila 1
Tisbdhors =]
Caoraots 51_ Eriok Padmiro Yurmiba
DATOS DE LA MUESTREA
Tipo de mussTa (Caar becouimeztil ool ubcrsa Caantickad Agwroe S mL
M. O ST EE 1in=1] Lol [>T
Prosamiaoion Frasoo de vidno Fohea o recepciin 30 de Saplismbne del 2020
Caobsirla de mussTa Realizadn por & CLIENTE Fihai ondsola 08 muEsira Mi&
CONDICIONES DEL ANALISIS
Temperatura [*C) | 251 Humidad %) | [LE]
FisoFia die | ik che Aundlisis 01 da Ootubne del 2020
Feoha de Finalizacdn dol andlisis 02 de Oofubne del 00
RESULTADOS
COOKSO Lirnike: e
CODMGD CLIENTE LB PARAMETROS METODD RESULTADOS | Unidad r—
Disolucitm de
Carbogimetilcsiuloza Viscosidad ALSTRA A 445
LB 2 B0 iK1 G5l
a 1% [2E6°C) [Tuba capilar)
CMC3

Dihscrvaciones:
1. Los esdiadas amiBdas en este inform e, ooresponden Gricamente & laf s) muesinas) recbidas por el laboraricrio. Mo sierdo exlershn

a cualguier lobe.
Z.  Esle reporie reo debe ser repeoducido pancial o tolalenenie, encepto oon la aprobacidn escrita por parie dd leboratono.
3 La infomaciin rdaconada oon L foma de mussina fue propofoicnada por o clienle. El Laboraiono no se responsabliza de la

wradidad de la nformmacidn gue ha sido proporodonada por o olenbe y gue pusde afectar direciamenie a la vallder de los nes uliados.

FOR ADi o R Pl i 1 ol 1

- iz

tHIEX

..
B’
i

che: | Abmrmraea]

wiwwuba-lab.com
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Anexo 11 Resultados de analisis de viscosidad para Carboximetilcelulosa al 25% de NaOH
con celulosa al 10% de NaOH

ANALYTICAL
.’ © LABORATORIES

TESTIHE B DRSS TR

o 9.
¢0o°

INFORME DE RESULTADDS
IDR 29051-2020
Fecha: 02 de Octubre del 2020
DATOE DEL CLIENTE
Moimibing PalL MIRD YUMBD BERIGK MIGLEL
THreCcion [ Cdla Tas Tejas WETE Wila 1
Tidislorsd DS iEAT43
Coniacin Er. Erick Falmine Yumbo
DATOS DE LA MUESTRA
Tipo o s Coanr ot o et ib_bors a Cain bidaed Apro. SO0 0mL
. on Mol Tin=1} Cole
Presaniaciin Frasoo die vidia Fecha de pecapoidn 30 de Seplembne del 3020
Colecia de muesTa Reallzado por el CLIBNTE Feacha cobeola de muesira HiA
CONDICIONES DEL ANALISIS
Temperaiura ["C) | 25.1 Humizdad %) | [
Fecha o [Nk b Andlss T de Doboe ol 2]
Fecha de Finalzacion del anaksis 02 dis Cotubre del 2051
RESULTADOS
[#fals][cla] Clmile de
CODG D CLEENTE uga FARAMETROE METODD REBULTADDE | Unidad cuarateahin
Dizolucicen de
Coarboxmetilcedulons Viscosidad ASTR B 445
ol 1% LA, 2G5 1. 1 (25°C) [Tubo capilar) 2.3 CHl .
CMICA

1 e i S
1. Los resuliados emibdos en esie infome, coresponden Gnicamente o Bis) muoesirss] redbdas por of boratono. Mo shindo e o

& oualguber lobe.
Z  Esieroporie no debe ser reproduckdo parcial o talmenie, eospio oon @ aprobackdn esoila por panin ol laboraiono
32 Lainomackin rdacionada con la joma de muesita fue propomionada por @ clienie. Bl Labomiono mo s resporsabdiza de b

wisfacidad de la informaciin qua ha sido rcionada il chanie ¥ que 2 afeciar direclaments @ la vakdez de ko resulladcs.

FOR ADN 34 R PFhgina 1 de 1

I Arrenne A ey Bleegiie de b AnSraraTal
Celilar OiF Q7S TS0 e EATH ST

www.uba-labeam
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Anexo 12 Norma ASTM D 1439-03

Designation: D 1439 - 03

Standard Test Methods for

Sodium Carboxymethyicellulose’

This wunard s ssed sncder the fovad deogzsion D 149 mmmmnu_—-&—hmu

ongizd adoption o 1 fx cax af revisca, $w yoar of bea

<1 b e 4

1. Scope

1.l These test meshods cover the testing of sodivm car-
boxymethylcellulose.

1.2 The west procedares appear in the following order:

Sectorn

Maoxare 4“5
Oegrea of Eherfcaton

Tt Method A—Ace W 1017

Tt Methos B—Noraguecus Tiraton 0 e
WViscosy 2420
Pursy aras
Sodum Gyxists w7
Sodum Chicods ‘0as
Dernty wma2

1.3 The values stated in SI units are to be regarded as the
standard. The values given in parestheses are for information
oaly.

l).'-t This ssandand does mon purport 0 address all of the
safery concerns, If anwy assoclated with (tx use. It is the
responsibiliry of the user of this standund w establish appro-
priate safery and health pracices and determine the applica-
tiliry of regulatory limranons prior e wse. For specific hazand
stasemenes, see 15,1 and X0

2. Referenced Documents
21 ASTM Standards: *
D 1347 Test Methods for Methylcellulose”
E | Specification for ASTM Liquid- in.Glass Thermomesers

3. Purity of Reagents

3.1 Reagent grade chemicals shall be used in all tests.
Unless otherwise indicated, it is imtended that all reagents shall
conform to the specifications of ée Commuttee on Analytical

" Thow ot mohids xw sader e pxisdotion of ASTM Comsmatres DN o0
Paet 3ad Nebeod Cossege, Masrids, aad and me dw drect

e year of Laa reappeonal. A

o) anda ek *a-pmmmm--w-u

Reagents of the American Chemical Society', where sach
specifications are available. Other grades may be used, pro-
vided it is first ascenained that the reagent is of sufficiemtly
high perity to permit its use withost lessening the accuracy of
the delermination.

3.2 Unless otherwise indicased, references to waser shall be
understood 0 mean distibled water.

MOISTURE

4. Scope

4.1 This test method covers the determisation of the volatile
content of sodiem carboxymethylcellulose.

4.2 The resuks of this st are used for calculating the total
solids = the sample: and. by common usage, all materials
volatile at this test temperature are designated as moistare,

£ Significance and Use

5.1 Moistare analysis (slong with parity ) is used to cakulae
the amount of active polymer in the matenal and must be
considered when determining the amount of sodvam carboxym.-
ethylcelludose o use m varioss formulaticns.

6. Apparatus

6.1 Oven—Gravey convection oven, capable of maintain.
ing a temperatare of 108 = 3°C,

6.2 Weighing Borrles, bow-form, S0-mm mside diameter by
30umm height, or equivalens,

6.3 Amalyvtical Bakmce.

7. Procedure

7.1 Weigh 3 © 5 g of the sample to the nearest 040 gina
tared and covered weighing bottle,

7.2 Place the bottle i an oven at 105°C for 2 h with the
cover removed. Cool the bottle in o desiccutor, replace the
cover, and weigh
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1.3 Reploce the sample in the oven for 3 min, cool, and
reweigh.

1.4 Continue this procedure b6 & mass boss of mot mone than
5 mig for M min drying tme.

& Cadonlstion
4.1 Caloalate the percent moisiure, M, as follows:
M o= {AMB} = i
wheze:

A = mass loss om hemting., g. and
& = zample assd, g
9. Precision and Biasx

4.1 Precision—Siatistical analysis of interlaborasory repro-
diucibility iesi resalis on samples comtzining 2 w0 140 % moisure
indicates o preciion of =02 % sbeoloie ai the 95 % conf-
dence level.

4.2 Rlas—Mo justifiable simiement can be made on the bias
of the procedure for measuring moisiure becwese Do suitsbile
reference material exists,

DEGREE OF ETHERIFICATION

1. Seope

HL] These dest meshods cover the delermination of e
diegree of etherification (D.E.) of sodivm cofboxymethyloelba.
bose.

12 Tweo test methods are incheded as Follows:

MLED Fenr Method A (Acld Wehh for oude grades of
sodium cafoxymethyleellalose with degrees of etherification
up i 0LE5, Above (LS degree of etherification, slighily bow
results may ke obiained

2R T Mevhod 8 (Nomaguesus Temnew), for purifed
gmdes of sodimm carbonymeihylcellalose of all degrees of
etherification. It is mot appliceble o the crade grades.

Tiesr Mo A—Ackd Wask

1. Summary of Test Method

11.1 The water-solable sodium catboxymethyleellulose is
converied o the insoleble acid form, purified by washing,
diried, and then o weighed sample is recooveried oo the sodium
saly with & measured excess of sodium hydroside.

1L Significance and Use

121 These iesi methods determmine the omount of sulbsiie-
ent groups added po the cellulose hackbone. The level can
grealy affect solution properies. rheology, viscosity, bvgro-
scopiciny, salt iolersnce, and many other properbes of e
palymer.

1Y Apparaius

13.1 Snrrer. mir-driven

132 Bucheer Fameel, 75-mm, fiked with a8 Mmm fine-
texmare, heavy-dety fiker paper A fllemm medium-porosity,
frited glass funnel may slso be weed.

133 Prving Oven, mainmained = 105°C.

14 Heagenis

141 fiphenvlomine Seagear—Dissolve 05 g of diphemy-
lamine in 130} mL of sulfunic acid {H,50,, %« 2). The reagent

(2]

should be essemtinlly water-white. It will give & desp bloe
coloration with traces of nitrate or other oxidizing apenis.

14.2 Edvd Afeodsd (95 volume %) —Denmured ethyl aloo.
hol conforming io either Pommala 2B, 3A, or 30 of the L. 5.
Bareau of Internal Revense.

14.3 Edvd Aleodal (80 % by volome l—Diluse 840 ml of
Formula 2B, 34, or 3 denaiured aleohal to 1 L with waier.
14.4 Hydeechivric Acid, Sneedard (HCL 003 o 005 M

14.5 Merhasal, snindrous.

14.6 Migric Acld (ap gr 1420 —Concentrated mitric acid
(HRO, L

14.7 Sodivm Hyvadrookde, Snomdard Sofurion (0.3 to 0.5 Nj—
Prepare ond standardize o (03 o 05 N solmtion of sodinm
hyydroocide (NaOH).

148 Swlfieric Acid (9 + 2p—Corefully mix 9 volames
H.50, wiih 2 volumes of water

1%, Procedure

15.1 Weigh opproximately 4 g of the sample into & 25(kml
besber ond add 73 mL of ethy] alcohol (95 %) Sdr the mixture
with am mir-dniven siimer il a good shemy is obmined. Add 5
mil. of HN(Oy, while agitating, and contimes agnation for | w2
miin. Heat the slurmy and boil for & min (Warnleg—Esercise
care o gvoid fire_ ) Remove dhe heat and coniimee agitstion for
il o 15 min.

15.2 Decam the supematant liquid through the filier and
transfer the precipimie o the filser with 50 s 100 ml. of ethyl
alcohol {95 4% ). Wash the precipitse with ethy] aleohol (50 %)
that has been hesed o 60, wmil 2]l of the ocid has been
removed.

15.3 Tesi fiowr the removal of ocid and salis (zsh) by mixing
o drop of the ooid carboxymethy | cellu o <hirry from the filser
with a drop of diphenylamine reagent on o whiie spot plate. A
bme color indicaies the presence of nitrate and the necessiny for
further washing. If the first drop of reagent does not produce a
blme color, furiber drops should be added unal an excess of
reagent is lmown so be preseni, noting the color afier esch drop.
Four i six washings will usually suffice to give o negative iesi
for mirse.

15.4 Finally, wash the precipitate with o small amcant of
anhydrous methanal and drew air throsgh it el the aloohal is
complesely removed. Transfer the precipiioie o & gloss or
aluminum weighing dish provided with a cover. Hem the
uncovered dish on o siesm hath until the odor of alcohal can no
lomger be detacted {im order o avedd fres due w0 methanol
fumes in the oven). then dry the dish and contents, uncovered
for 3 b 105%C. Mace the cover an the dish and cool o room
tEmperature in o desicomion.

15.5 The salfabe ash conient of the sample ai this poini
shomld e bess than (1.5 % when desermined on 0.5 g of the
sample by the procedure given in the Ash as Sulfme secuon of
Teesa Methods [ 1847, IF the ash conlent is gresser than 0.5 4,
rewash the sample wiih eihyl aloohal (80 %) If necessary.
repeai the procedure described in 15.1-15.3 i 13.4.

15.6 Weigh, in the mearess (01 g, abomi | o 1.5 g of the
dried &cid carhocymethyleelbalose {depending on the nommal-
ity of the acid and base o be used) imso a S00-mL Erenmeyer
ek, Add 10} mL of water and 25.00 mL of 0.3 io 0.5 N
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Mo(H solution. while stiming. Heat the solution 1o baoiling, and
becill fior 15 po 30 min.
15.7 Trraie ke excess MolH, while the solution is bot, with
the (L3 o 05 N HC o o phenalphihalein end poine.
16, Caleubstion
16.1 Calculme the degree of etheriBcation, {7, as follows:
A = - BEVF 23

67 o 0h DETAN | - GUDSESA ) (]

¥

= milliequivalenis of acid consumed per gram of
mample,

= NalH solution sdded, ml,

= ponmality of the NalH solusion.

= J-[EI rnquil'nd for gitrmion of the excess NaO#H, mL,

= of the HCL

Tmpbme =£

a.n:n:lr ymethyloellulose used, g.
gram modecular mass of the anhwdmoglucose unit of

cellulose, and
58 = metincresse in madeculor mass of sebydroglucoss

mmii for each carboxymethyl group substivmed.

R

17. Precidon and Biss

171 Precinon—Samistical analysis of insralahormory (re-
peatability) sest resalis indicates o precisbon of =004 DE.
umiiz ot the 95 % confidence level

1722 Rigs—No jusifishle simiemeni can be made on the bias

of the procedure for measuring degree of ethenfication becsrse
no smitable reference malenial exisis.

Teaw Merfod B—Momngaesies Tirarion

15 Sommary of Test Methods

18.1 This measuremeni is based upon & Donsgeeos scid-
base tiomibon. The somple is refluxed with glacial scetic acid,
and the resahing sodium acetsse is titrmied with o standard
solution of perchloric acid in dioxane, o 8 polentomeiric end
poini. Imparities conmining olkaline sodium will also be
tirsted wnder these conditions. Sodium chlonde does not
imieriene.

1%, Apparsius

19.1 o Merer, equipped with o standard gless electrode and
o calomel elecirode modified os follows:

19.1.1 Discard the sgoeeous potsesium chloride sobmion,
then rinse and Gl with the calomel electrode solution as
described in 312

19.1:2 Add a few crysinls of poinssiem chioride and silver
chloride or silver oxide 1o the elecirode.

192 Burer, micro, 10.ml. capariiy.

b Heagenis

Ml Acere Acid, glecial

HE Cwlowee! Elecrrode Solrnon—Add ? g of poassinm
chloride (ECl) and } g of silver chloride (AgCl) or silver oxide
(g0 o 100 mL of methanod ond shake thoroaghly 1o

sapmrmie. U'se the supernatam liguad.
N J A Derane.

204 Perchiore Aok (001 Ni—aAdd 9 ml of concentraed
perchloric acid (HCIO,. ™) % w 1 L of dioxane, with stirring
(Warnimg—The solution of perchlionc acid in dioxane should
never be hemed or ollowed o evaporsse | Siore in an smber
glass bomile. Any slight discoloabon tho sppears on sanding
may be disregarded.

2004.1 Swandardize the sclation = follows: Dry potassium
ocid phthalsse for 2 b s 12330°C. Weigh 25 g i the nearesi
0Ll g inio o 25kml volemeiric fask Add glocial ooetic
acil, shake i diszolve, and then make ap o volume and mix
tharcmghly. Pipet 10 mL im0 o 100-mL beaker and add 50 mL
of acetic ooid. Mace on & magnetic simer snd msen the
elecirodes of the pH meter. Add rearly the required amoant of
HCI, from a burex, them decresse the incremenis po (k05 mL
s the end poimt i opproached. Fecord the malliliores of timam
versus millivolis, snd continue the tiomion o few millilisres
beyond the end poind. Plor the timion curve and read the
vodume of titrant @ the inflection point. Calculare the noneal-
iy, &, as folbows:

N o= A 10 = EYE = D08 TT 0 I50) B}

where:
A = f[%n.m-:n acid phl:hlhl:e used, g,

B
Hd ¥ = gram rnnl:cuh.r mufputmm mcid phiha-
lase,

1 = poinssiam acid phihaloie soluion odded, ml,
and

250 = glacial acetic acid used i dissolve polssium
acid phikalare, mi..
205 Pownerium Actd Pebalore, primary sisndsnd, hstional
Instiiuee of Stsndards amd Tbl:lmni:gy Standard Sample Mo
L2

21. Procedare

201 Weigh 01.2 g of ihe sample, to the nearess (LHE g, inis
o 250-ml Edenmeyer flask with grownd-glass joine. Add 73
mil. of acetic acid, comnect 10 o woler-oooled condenser, and
reflux genily om o hot plae for 2 h

21.2 Cool, and ransfer the solmion po o 2500 ml. beaker with
the aid of 50 mL of sceiic acid. Ploce on the magnetic siimer
ond tiraie w0 & poentomeric end point with 000 & HCIO, in
nccordance with 2004,

1L Caloubstion

221 Caloulme the degree of ethenficoion, M, as follows
Moie 1)

A= AN = POWEG = (100 — K (k1]

8 = 016G S | W00 | 0 M) (1

= millisguivalents of acid consumed per gram of

samiple,

= HCIDy sdded, ml.,

= nommlity of HCIC,,

= :.I.l:qitu.nh_i.g_. _

= percent moisiure, determined on & separale sample,
im accordance wigh Secnons 4-7.

EoyEs EE
g
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where:
V & volame of distilled wler, mil. ond
& = mass of sample, g.

174 Add the calculaied quaniity of water io the jar. Position
the stimer in the jar allowing minimum clearance berween the
stirrer and the botom of the container.

X715 Begin sirming and slowly add the sodium carboxym-
ethylcellalose specimen. Adjust the stming speed 0 approsi-
mately HH) = 100 v/min and mix for exacily 2 h. Do mo allow
the stimming spead o excead 13 nmin since higher speeds
tend i affect viscosity on ceriain grdes of sodium carboxym-
ethyloellalose.

Mo I—W the spovimen is addod b capully, applomeration wall
vexie. This mey peovenl cimploic S uison wihin the moywesd mismg
lime.

116 Remowe the stimer and tansfer the specimen coniminer
to the constani-temperaiure bath for | h. Check the specimen
temperaiure with o thermometer & the end of 1 h o ensore that
the test remperaiure has been reached.

X7 Remowe the specimen comtminer from the bath and
shake wigorously for 10 s. Measure the wiscosiiy with the
Brookfield visoomeser, selecting the proper spindle and speed
from Tahle 1. Allow the spindle io rotate for theee min before
taking the reading.

28 Caloulstion
231 Calculmie the visomsity, ¥, in cenfipoises & follows:
¥ = peacing i faciie H
29, Report

5.1 Report the resulis oz Brookfield wiscosity m 250,
siating the soluibon concensmation and the spindle and speed
used.

M. Precision and Biss

301 Previvon—Siatistical analysis of interlaborstory (re-
prodecibility ) test resalis indicates a precision of = 10 % at he
%5 % confidence level

302 Blas—No justifinhle stoiement can be made on the bias
of the procedure for measuning viscosity becasse no suitable
reference maserial exisas.

PURITY OF CRUDE SODIUN
CARBOXYMETHYLCELLULOGSE

1. Scope

31.1 This test method covers the deiermination of parity or
percent of active ingredient in crude sodium carborymetheyl-
cellubose contaming no phosphaie. The test method has been
standardized on mmerials baving a degree of etherification of
ahout (LS or less

312 For determimation of purity of refined sodiuom car
bonymethylcelbolose {parity spproximately 98 % or higherp,
analysis for individes or combined impurities and caloalation
of purity by difference will give more relishle resulis.
Xi Sammary of Test Method

320 A 3-g sample is stirred mechanically in & beaker for 15
min with each of iwe 13{kml. portions of ethancd (80 % by

woldume) at a eemperaiure of &l o 63°C. The supematan Bguid
i= decanied through a tared filkering crucible afier each ipeat-
ment. The undissolved matier is mansfemed guantimively 1o
the crucible, dried, weighed, and caloalsed as percem of
soadium cabonymethyloelbalose. The tempersture of the eths-
nol durimg the keaching need not be closely conmmalled, bt the
concenaration of the ethanal muss be closely controlled (sp gr
wighin {1001 .

11, Significance and Use

331 Thas test method is intended for use in testing sodium
carbexymethyloelbalose for applicaticons in which purity is not
o critical propemy. If purity greater than 98 % is required.
analysis for individeal imgparities (sodimm chloride and sodium
ghvonlse) is essential

L. Apparaies

340 Fileering Cracibie, frimed glass, medium-ponosity,
50-ml. capacity.

34.3 Mechanical Snering Mowor, electric or pir-driven, with
any comvement siimer of appropriale size.

343 Warer Badh, constansemperabore, maintained ar 60 1o
B35

344 Cover—a lid wo keep a d00eml. beaker substansially
covered during mechanical siirring in bath. A fAanged lid
prefershly of stmnless steel, with a slot, wide emough i pass
the shaft of e mechsnical stimer, cut from the Mmoo e
cemer, has been found satisfociory. The center should be cui
oun somewhat larger ghan the shaft of the stirmer (o pemmidt free
rotmtion of the siimer. Such o Bid serves o weight down the
besker as well as po minimize e evapomtion losses during
leacking.

3. Reagemix

350 Edumed (95 wolewe %) —Undenstured or specially
denaiured ethane] conforming io Formula 28 (Moie 5) of e
U. 5. Bureou of Internal Reverme.

Moy 3 —Diber prades of denslwed alivhol, such a8 Foemuls 34, are
el salislaciory Tor s purpss.

352 Edmed (80 volweese % —Diloe 830 mL of %5 %
ethanal { 301 s | L with water. The specific gravity should be
OLESTE 0NN at 257255 H necessary, add water or ethanol
until the specific gravity is within the specified limiss.

35.3 Edywl Edver, anbrvdroes, ethanol-free

Y. Procedure

3600 Weigh 5o 5 g of the sample into & tered bow-form,
t5-mum diameier glass weighing dish fited with a cover. Dry 1o
constant mass @ 108 = 1°Cin either & gravity or o mechandical
convection oven. Weigh & the end of an initial 2-b heating
perind, then comtinee with Mimin heating pericds il the
change im mass during a 30-min heating penod is not more than
0. 10 9. If there i an increase in mass of the sample during ome
or maore drying periods, record the lowest mass ohserved as the
mass for use in the caloalation of moisiure content. Calkoulate
the loss in mass & the percent of moisure in the sample.

362 Weigh 3 = {11 g of the sample, in the “as-received™
condition, o the nearest U001 g and transfer o o SM-ml
beaker
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363 Add 150 mL of ethaned (80 %) that has been hested io
between G0 and 63°C, and immediately place the beaker in a
constn temperature water bath msmmined s 60w G5°C. The
bevel of the water in the hath should be somewhat higher than
the level of the liquid in the besker Cover the beaker as
complesely ax possible with & Bd that will permdt mechanical
stirming. Lower & mechanical stirer almiost to the: bottom of he
beaker, and stir for 14 min at o rate sudisble fo provide good
agimtion without spatiering material on the walls of the beaker
ahove the liquid level

364 Seop the siirer. Allow the undissolved matier w seitle
with the beaker sill in the bath, and then decani the hot
sapemaiani bquid &= compleiely as possible through a taned,
frimed-glass Bliering crocible.

365 Add 150 ml of ethancd (80 %), i &0 so 65°C 1o the
beaker and procesd in accordance with 325 and 324

366 After decanting the supematan liguid as completely as
possible, transfer the inscloble matier 1o the crucible with e
aid of ethamal (30 %) @i &0 © 65°C in a wash bottle, being
careful o scrape all insobeble matier from the lid, the stimer,
and the beaker. A iptal of shoai 250 mi of ethancd (80 %) will
nommlly be pequirsd o mansfer the insoluble matier o e
crucible and 1o funther wash the insolable maiter in the
crucible. During the operations prescribed in this parzgraph,
apply saction only while filraticn is in progress. Make every
effort io avoid drying-om of the Gleer cake. I fines appesr o
pass thromgh the flter, use only gentle suctian.

36T Wash the residue in the crucible with 50 ml. of ethanol
(%5 %) &t room semperature, and finally with several pontions
of ether & room empermiure (Noge 4 Withowi permiiting
smchion o continee konger than necessary, place the crucible in
a beaker or weighing boitle on the steam bath until no odor of
ether can be deiected.

Mo 4—Therough washing with ciher m neossery by remers clkonal
comploicly nam the meoluble malier. W cboml o omel csmplcely
remarved beline ovendrying, o ooy nol be complicly remeed durmp the
———

368 Mace the crucible in an oven ot 105 £ 15C for | he Sor
the contenss of the crecibile with a dissecting needle or thin red
i preferably of smooth-surfaced medal) so break up the cake and
focilitate complese drymg. Again, dry = 106 = 1°C for | he
Ploce the cracible in a desiccator. Cover it with a fai glass
plate, weighing bosle cover, or cther sumable cover to mins-
mize shsorption of maisiure from the stmosphere in dhe
desiceator; and cool 1o room iempersture (ai least 500 min)
Weigh the uncovered cracible as rapidly & possible.

369 Day the crucible for sdditonal 1-h periods umil e
change in mass during a 1-h drying pericd does nol excesd
0003 g, IF increases in mass ane observed after sach additional
drying perinds, record the bowest mass observed as the mass of
the cracible plus dry sodium carboxymethykellualose.

¥ Caloolation

371 Calculaie ghe percent sodiam carboxymetiylcellubose,
£, on the dry hasis as follows:

Fe=idx MW E 1D — 0 {1
w heere:

A = mass of dried residue, g,
B = mass af imen used. g, and
C = moisture in the specimen as received. %.

3. Preckion snd Bias

8.1 Preciston—Samistical analysis of interlaborssory (re-
producibdlity test resalis indicale o precision of = 06 9%
ahsobme o the 95 % confidence level.

382 Rlas—No pastifishle siolement can be made on the bias

of the procedore for messaring parity of crede sodism car-
I:rn:l.'l.muh:,i::lll]u because no suitable reference material

SODIUM GLY COLATE

3. Scope

390 This tess method covers the determimation of the
sadium glycolse content of purifed sodimm carboxymethyl-
cellubose contmining not more than 2.0 9% sodium glyeolate.

40, Summary of Test Method

401 The sodimm carboxymethylcellalose is dissoldved in
acetic ackd (50 %) precipitsted with ocetone and sodium
chloride and ithe insoluble material filiered off. The filirase
contmining the sodimm glycolste (as glycolic acid) is rested 1o
remave the oceione and reacied with 2,7-dihydroxy maphtha-
lene. The resulting color is measured at 540 nm with a
spectpophotomeer calibrated with known solutions.

41. Skgnificance and Use

41.1 This test method (abong with moisiure and sodium
chloride) is msed o caloalste the smount of active polymer in
the material. It must be wsed when analyzing highly punfied
(9% 0} grodes of sodium carboxymeshy leellubose | espacially
in government-regalated applicaiions (that s, food. pharma-
cemicals, commetics, e

41 Apparstes
4X1 Speerrophotneser or Filber Photowseeter, suitable for
measuring ahsorhance st 544 nme

412 Abgorpeion Cells, for spectrophotomeser, |-om light
paih

423 Alumimm Foll—Cal 1o approximasely 2-in. (51 -mm}
SqEares.

4}, Reagemis

431 Acere Actd, glacial

4321 Acerome,

453 Duibvdeoxy Nophthalene Seagpens (0000 gili—
Diszolve 010 g of 2 T-dihydroxy napithalene in | L of
salfuric acid (Hz500). Before using, allow the soluiion so stand
until the imitial yellow color dissppears. If the sobmtion is very
dark, discard it and prepare & new sobation from o differem
sapply of H,5%0, This solation is stable for spprocimaiely |
manih if sioeed in 2 dark bosile.

434 Glveodie Acid Stomdard Saluron (1 mg glveolie ackdf
ml }—Dry several grams of glycolic acid in a desiceastor ai
room femperniure overnight. Accummiely weigh 0,100 g of the
dried mamerial, dissolve in waster, and make wp 0o volume in a
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