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RESUMEN

En el presente trabajo se buscO evaluar y caracterizar el subproducto de una
fermentacion aerobia de un SCOBY (Cultivo Simbiotico de Bacterias y Levaduras). Durante la
fermentacion se produce una capa superior que actla de proteccion para este cultivo, se
realizaron varios cultivos a fin de obtener la cantidad de materia prima para realizar los distintos
andlisis, se realizd un andlisis de contenido de celulosa, dando un resultado de 82.5% de
contenido y baja cantidad de lignina, relacion que tiene un factor en la caracteristica de los
productos. El hidrocarbdn obtenido luego del proceso de Carbonizacion Hidrotermal (HTC), se
caracteriz6 analiticamente mediante espectroscopia Infrarroja dando como particularidad dos
picos a 2925 y 2856 cm™, los cuales crecen con el aumento de temperatura del proceso de
carbonizacion. Adicionalmente, se realizé un analisis TGA para la estimacion de valores
proximales, la muestra de materia prima tuvo un valor de 36.10%, la muestra de CB200 tiene
un valor bajo de cenizas 7.895% a comparacion de 12.93% para la muestra CB 220. El licor
coproducto del proceso de HTC, mostraron cantidades considerables de furfural que disminuyo

con el aumento de temperatura y se tuvo el efecto contrario en fenoles.

Palabras clave: HTC, Celulosa Bacteriana, Fermentacion, Furfural.



ABSTRACT

In the present work, we sought to evaluate and characterize the by-product of aerobic
fermentation of a SCOBY (Symbiotic Culture of Bacteria and Yeasts). During fermentation, an
upper layer is produced that acts as protection for this crop, several cultures were carried out in
order to obtain the amount of raw material to perform the different analyses, an analysis of
cellulose content was carried out, giving a result of 82.5% content and low amount of lignin, a
relationship that has a factor in the characteristics of the products. The hydrocarbon obtained
after the Hydrothermal Carbonization (HTC) process was characterized analytically by Infrared
spectroscopy, giving as a particularity two peaks at 2925 and 2856 ™, which grow with the
increase in temperature of the carbonization process. Additionally, a TGA analysis was
performed for the estimation of proximal values, the raw material sample had a value of
36.10%, the CB200 sample has a low ash value of 7.895% compared to 12.93% for the CB 220
sample. The liquor co-product of HTC's process showed considerable amounts of furfural

which decreased with increasing temperature and had the opposite effect on phenols.

Key words: HTC, Bacterial Cellulose, Fermentation, Furfural
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INTRODUCCION

La dependencia de recursos provenientes del petroleo ha sido un fuerte apoyo para el
desarrollo de la sociedad, sin embargo, esto ha ocasionado una generacion de un sin nimero de
contaminantes que tienen una repercusion muy grande en el ambiente. La busqueda de
sustitutos de los quimicos obtenidos del petroleo es una prioridad en la actualidad donde se
busca que todo material se enfoque en el desarrollo de la sostenibilidad. La biomasa es un
recurso renovable y se podria decir que infinito, sin embargo, depende de la calidad de la tierra
y de los recursos hidricos que cada vez son amenazados.

Los recursos poliméricos de origen natural, en su mayoria se encuentran en materiales
lignocelulésicos, donde su constitucion es en su mayoria de celulosa, hemicelulosa y lignina.
El uso de este se da en nuevos procesos de transformacion, como lo son procesos de pirolisis,
carbonizacion hidrotermal y licuefaccion hidrotermal.

Al incrementarse el interés en la produccion de bebidas fermentadas probioticas, la
produccidn de celulosa bacteriana va al alza, aunque sus procesos de produccion en su mayoria
son caseros, y en menor proporcion a microescala e industrial. El relativo interés ha iniciado un
enfoque en optimizar su obtencion, especialmente como materia prima para procesos de
carbonizacion hidrotermal orientados a la generacion de biocombustibles, productos solidos y
otros productos de valor agregado. Buscando determinar las condiciones Optimas, donde se
evalUan factores como la temperatura, el pH, el area superficial, el tipo de fuente de carbono
(por ejemplo, sacarosa) y el volumen del medio de cultivo, que permitan acortar los tiempos de
fermentacion y, a su vez, incrementar el rendimiento en la sintesis de celulosa bacteriana,

favoreciendo su aprovechamiento eficiente en procesos termoquimicos posteriores.



13

Antecedentes

El estudio de nuevos materiales de origen renovable que puede ser vegetal, animal o
por microorganismos, ha generado interés en su estudio y desarrollo. Los tés fermentados se
han consumido desde los afos su caracteristica de bebida fermentada con un contenido bajo o
nulo de alcohol, lo que lo hace un atractivo para su produccion. El resultado de esta produccion
es una pelicula sélida que resulta de un proceso intermitente de Kombucha (Ul-Islam et al.,
2019). Los estudios se enfocan en la caracterizacion y aislamiento de las bacterias que
constituyen este cultivo simbiotico de levaduras y baterias (SCOBY). (Harrison & Curtin,
2021). De forma general, las revisiones se enfocan en experiencias sensoriales y la evaluacion
de factores que ayuden a mejorar la calidad sensorial del producto de fermentacion. (Ofer &
Alistar, 2023)

Las biopeliculas obtenidas del producto de la fermentacion han sido estudiadas para
reemplazar los cueros animales y de poliuretano. Pueden ser usadas como papel, empaque de
comida (Bell et al., 2023). Los procesos de tratamiento térmico estdn siendo demandados
debido a la generacién de nuevos productos como son carbdn, productos acuosos y gas. Estos
procesos son de transformacién como la pirolisis y la carbonizacion hidrotermal (HTC). Esta
ultima tiene la ventaja de que la biomasa no debe estar completamente seca, ocurre en
ambientes cerrados con temperaturas de hasta 250°C, con presion de hasta 9 MPa. El proceso
de HTC por lo general reduce el hidrogeno y oxigeno que contiene la biomasa que se emplea
transformando la masa organica en un sélido que posee alta energia y densidad (Salcedo-Puerto
et al., 2024). El proceso de HTC tiene ventajas por su versatilidad en la inclusion de biomasa
para estos procesos de conversion, es eficiente a comparacion de la pirolisis ya que su

temperatura de trabajo esté entre los 180 a 250 °C, entre los productos que se obtiene es de
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interés tratar de valorizar los licores o agua de proceso que contiene compuestos orgéanicos de

interés (Ponce et al., 2025).

Justificacion

El uso de fuentes renovables ayudara a disminuir el uso de materiales, componentes y
demas elementos de origen mineral. El cuidado ambiental y el uso responsable de recursos
marcan una necesidad de investigacion de nuevos materiales encaminados en la aplicacion y
desarrollo de nuevas tecnologias. La evaluacion y caracterizacion de estos nuevos materiales
debe ser enfocado en sustituir materiales contaminantes, buscando la aplicacion directa en la
industria. el objetivo 6 de desarrollo sostenible habla sobre Agua limpia y saneamiento y el 12
de produccion y consumo responsables, este ultimo se enfoca en la reduccion de desechos y la
optimizacion y generacion de subproductos, aumentando asi el empleo de materiales y
productos naturales (Arora-Jonsson, 2023). Para este caso se va a emplear la utilizacion de un
subproducto de la fermentacion de bebidas, lo cual genera una capa de proteccion. Esta capa de
proteccidn esta constituida por celulosa bacteriana, obtenida por el consumo de carbohidratos
(azucar, glucosa, fructuosa) y té. La proteccion es una barrera para conservar la simbiosis de
bacterias y levaduras en la bebida.

Las enzimas de las levaduras hidrolizan la sacarosa en glucosa y fructosa, produciendo
etanol, mientras que las bacterias del &cido acético convierten la glucosa en acido glucénico, la
fructosa en &cido acético y producen celulosa. El &cido acético es producido como estimulante
para que la levadura produzca etanol y este sea convertido en acido acetico por la misma
bacteria. (Laavanya et al., 2021)

La biopelicula o capa de proteccion esta constituida por celulosa producida por
bacterias con caracteristicas de que las fibras creadas son 100 veces mas pequefias a las creadas

por plantas. El crecimiento en popularidad de las bebidas fermentadas como la kombucha, ha
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llegado a ser de interés para la generacion de nuevos materiales, cadenas de microorganismos
y condiciones de fermentacion, lo que varia los resultados de composicion quimica. (Ramirez

Tapias et al., 2020).

Objetivos del proyecto
Objetivo General
Sintetizar y caracterizar los productos obtenidos por HTC de Celulosa Bacteriana
Obijetivos especificos
Evaluar el proceso de obtencion de celulosa bacteriana.
Realizar la caracterizacion fisicoquimica de la biomasa.

Sintetizar y caracterizar los productos obtenidos por HTC
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REVISION DE LA LITERATURA

La biomasa es un material organico que puede su origen puede ser animal o vegetal, de
igual manera puede ser o no lignocelulosica, que esta posee celulosa, hemicelulosa y lignina.
En cambio, la no lignocelulosica puede estar formada por acidos grasos, proteina, celulosa, de
origen animal. La composicion de biomasa depende netamente de la fuente, que puede ser de
residuos municipales, de fuentes agricolas o residuos agroindustriales, esta composicion ronda
el 20 al 40% de hemicelulosa, del 40 al 60% de celulosa y de un 10-25% de lignina (Heidari et
al., 2019).

La celulosa y la lignina son lo componentes mas abundantes, la celulosa es una cadena
lineal polimérica compuesta por mondémeros de glucosa con enlaces glucésidos que constituye
la estructura principal de la biomasa agroforestal. La lignina por otro lado es un polimero
aromatico de unidades polidispersas de fenilpropano. Estos dos componentes dan lugar a la
formacion de nuevos productos que varian cada vez en funcion de la composicion
celulosa/lignina exista en la biomasa empleada (Liang et al., 2023).

Existe celulosa que, a diferencia de la derivada de plantas de madera, algodén o bambd,
es sintetizada por diversos géneros de bacterias como: Acetobacter, Gluconobacter,
Komagataeibacter, Rhizobium, Agrobacterium y Sarcina; esto se conoce como celulosa
bacteriana (CB) o celulosa microbiana (CM) (Choi et al., 2022). Por otro lado, investigaciones
apuntan a que esta CB tiende a reproducirse como particulas nanométricas con alta cristalinidad
mediante metodos 4cidos o enzimaticos (Choi & Shin, 2020). En las revisiones coinciden en el
uso de la CB en materiales de uso medicinal como la implementacion en tejidos vivos y como
material de recubrimiento, esto porque desde 1992, ha sido reconocido como como seguro con

sus siglas “GRAS” en inglés, por la FDA por la Administracion de Alimentos y Medicinas.
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El proceso de carbonizacion hidrotermal se debe tener en cuenta la estructura que
generalmente la constituye hemicelulosa, celulosa y lignina, donde los parametros de
temperatura, presion, tiempo, relacion de biomasa agua, catalizadores. Durante el proceso de
carbonizacion, se producen reacciones de descarboxilacion, los grupos carboxilo y carbonilo se
degradan y liberan CO. y CO. Una reaccion de polimerizacion donde interactian dos moléculas
se combina, lo que da como resultado la formacion simultanea de una molécula més grande y
la liberacién de una molécula como el agua.

De los productos que se pueden recuperar uno es el hidrochar incluyen un aumento en
el contenido de carbono, menor relacion H/C y O/C, y mayor hidrofobicidad, acercandose a las
propiedades del carbdn. La superficie especifica y la porosidad también varian segin las
condiciones del proceso, influenciando su uso como combustible o adsorbente. El licor, por
otro lado, que se obtiene del proceso de filtrado contiene compuestos solubles, incluyendo
acidos orgéanicos, azucares, fenoles y otros productos de descomposicién. Su composicién
qguimica depende de las condiciones del proceso y del tipo de biomasa, y puede ser utilizado
para la produccion de bioproductos o como insumo en otros procesos, aunque requiere
tratamiento adicional para su aprovechamiento. Por lo tanto, la interaccion de los principales
componentes de la biomasa que es celulosa/lignina, relacion de la cual dependera las
caracteristicas en los productos, la celulosa rapidamente genera compuestos volatiles, a
diferencia de la lignina que esta constituida por estructuras aromaticas y estas son térmicamente

estables y ayudan a generar mayor cantidad de producto sélido.
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METODOLOGIA Y DISENO DE LA INVESTIGACION

Obtencidn de la materia prima

La materia prima se obtuvo de forma inicial de un emprendimiento de bebidas
fermentadas, este SCOBY junto con su liquido fermentado donde es un medio que alberga
baterias que pueden ser y levaduras en estado activo. Se realizan procesos de fermentacion de
forma intermitente (batch) parala generacion de nuevos SCOBYSs. El proceso se realizo en la
ciudad de Latacunga, especificamente en el laboratorio de investigacion y desarrollo,
perteneciente al Complejo de laboratorios de Petroquimica de la Universidad de las Fuerzas
Armadas ESPE. Los insumos empleados son té verde y azUcar, cantidades especificas por cada
litro de agua empleada. El tiempo general de fermentacion varia debido a las condiciones
medioambientales, donde se va a generar este cultivo, si la temperatura es mayor a 18 °C el
tiempo de fermentacion puede ser de al menos 10 dias, pero en condiciones de altura, la
temperatura promedio es de 12 °C. La principal condicién del lugar donde se generd la
fermentacion es ser asilado de luz, pero con acceso a oxigeno hasta que se evidencie la presencia
de la membrana (nuevo SCOBY). Este procedimiento se repite hasta generar una cantidad

considerable de materia prima.
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«—

Figura 1 Ejemplificacién del proceso de obtencion de CB

Extraccion y purificacion.

Luego del proceso de fermentacion se retira las biopeliculas de celulosa bacteriana
formadas en la interfase aire-medio de cultivo. En el proceso de purificacion se realizo de forma
alcalina, mediante el empleo de una solucién de hidréxido de sodio a una concentracion de 0.5
M. Se sumerge la pelicula por completo en la solucion y calentarla en una estufa a 80 °C durante
una hora. El proceso tuvo la finalidad de eliminar las bacterias y células que se generaron
durante el proceso de fermentacion. Posterior se realiza unos lavados para la neutralizacion y

eliminacidn de la solucién alcalina empleada.(Amarasekara et al., 2020)

Secado a 45°C por 24 h

Celulosa Bacteriana

Agua destilada

NaOH 0.5M
|

Lo \/ = | | => ‘: — . Q@

Fermentado~,,
Celulosa Bacteriana

Figura 2 Ejemplificacion del proceso de extraccion y purificacion
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Secado y trituracion

El proceso de secado se realizo en una estufa de conveccion forzada, a 40 °C para la
eliminacién de agua presente en las peliculas, cabe recalcar que el proceso de secado no se debe
realizar, en elementos metalicos o plasticos para evitar un proceso de degradacion. Cuando se
obtuvo la celulosa seca se procedio a realizar un proceso de trituracion para reducir el tamarfio

de particulas.

Proceso de HTC

Una vez la materia prima se haya reducido el tamafio se colocé en el reactor de alta
presion TGYF-B5000ML de 0.5 L de capacidad, se evalu6 las relaciones de biomasa y agua
ingresada. Se establece la temperatura a (200 - 220 °C) y los tiempos de reaccion de 60 min
para este procedimiento. Posteriormente, se realizd una filtracion para la separacion de los
elementos solidos y liquidos. Los elementos s6lidos se secan en una estufa a 105 °C durante 24
horas. Para culminar con el proceso de obtencidn del hidrochar, este se llevé a cabo una
molienda en un equipo de molino de café, hasta obtener un material relativamente uniforme en

para el tamafio de particula.

Agua destilada e
Celulosa Bacteriana / 7)) 7‘\
\A |

7 "*w |
= b%i;@gﬁ

Carbonizacion hidrotérmica Filtrado Bicor Hldroc:rbén O
Relacion 1:10 200 - 220 °C - 60 min
1000 rpm 24h-105°C

Figura 3 Ejemplificacién del proceso de HTC
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Métodos analiticos
Analisis proximal

Mediante este andlisis se logré obtener los porcentajes de humedad, material volétil,
carbono fijo y cenizas, con el uso de un equipo de andlisis termogravimétrico, en funcién de la
norma ASTM D7582-15. Para el ingreso del método en el equipo se introdujo 4 pasos: primero
se introdujo un paso isotérmico, al mantener una temperatura de 20°C durante 1 min. Segundo
se coloco una rapa de temperatura a una velocidad de 5 °C/min, hasta 750 °C, utilizando una
atmosfera de nitrégeno a un caudal de 20 mL/min. Se hizo el cambio a una atmosfera oxidante
(aire) con un caudal de 30 mL/min hasta alcanzar 975 °C. Finalmente se realiz6 un ultimo paso

isotérmico, manteniendo la temperatura final durante 1 min. (ASTM, 2015)

Determinacion de contenido de lignina

Segun lo descrito en la norma ASTM D1106, se peso aproximadamente 1g de muestra
en 3 vasos precipitados de 50 mL, se colocé 15 mL de solucion de acido sulfarico al 72% en
cada vaso se deja en agitacion durante 2 h. Pasado este tiempo se dejé en un Erlenmeyer y se
disolvid el &cido agregando agua destilada a cada matraz. Luego se calenté cada matraz hasta
el punto de ebullicién durante 4 h. el precipitado se filtr6 y se sec6 en una estufa a 105 °C

(ASTM, 2001). Se estimo el porcentaje de lignina por:

m
% lignina = m—f X 100%
o

Determinacion de contenido de Holocelulosa

El procedimiento se basa en la norma ASTM D1104, donde se pesé de 2 g, de 3
porciones de biomasa libre de extraibles, se colocaron en matraces Erlenmeyer de 205 mL, se
agreg6 150 mL agua con 0.2 mL de &cido acético glacial y 1 g de clorito de sodio. Posterior se

sometieron a calentamiento a bafio maria a 75 °C durante 5h, se agreg6 cada hora 0.2 mL de
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acido acético junto con 1g de clorito de sodio. El contenido de matraz se trasvaso a uno de 1000
mL, para diluir la concentracion de acido acético y clorito de sodio. El contenido se filtro y se
secd a 105 °C (ASTM, 2021). se estimd mediante la ecuacion, donde ms es la masa final y mo

la masa inicial:

m
% Holocelulosa = m—f X 100%
o

Contenido de celulosa.

El contenido de celulosa se realizé mediante el método ASTM D1103, al igual que la
determinacion anterior se pesaron 3 porciones de 29 y se colocaron en matraces Erlenmeyer de
250 mL, se agreg6 50 mL de una solucion de hidréxido sodio al 17.5% y se dejo reposar en un
bafio maria a 20 °C durante media hora con agitacion, se afiadio 50 mL de agua y se dejo a bafio
maria durante 5 min. Se filtro al vacio y se afiadié 50 mL de Hidréxido de sodio (8.3%) al
residuo, seguido de lavados con agua destilada caliente. Finalmente, el residuo solido se seco
en una estufa a 105 °C y se almaceno en un desecador (ASTM, 1960). Se calculé mediante la
expresion:

% holocelulosa

% celulosa = ms X
mO

Evaluacién de fenoles totales

La evaluacion de fenoles totales se realizé con la cuantificacion con el reactivo de Folin-
Cioclateu. Se comprueba el especto de absorbancia para determinar la longitud de onda donde
se encuentra la mayor absorbancia. Se debe preparar una solucion de carbonato de solio al 7.5
% en agua tipo I.

La curva de calibracion se realiz6 con diferentes alicuotas en ppm de acido galico, que

son los equivalentes con los cuales se compara la cantidad de fenoles.
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Se tomo 2.5 mL de disolucién para depositarse en un baloén aforado de 10 mL. Se afiadid
1 mL de reactivo Folin-Ciocalteu y se deja reaccionar por una hora. Luego se afiade 5 mL de
solucidn de carbonato de sodio (7,5 %) y completar el volumen con agua mili Q, se homogenizo

con agitacion y se deja reaccionar por una hora.(das Chagas et al., 2024)

Cuantificacién de furfural

Para la cuantificacion de furfural se utilizé el método de Seliwanoff, donde se emplea
resorcinol 5% con acido clorhidrico concentrado. Se realiza la preparacion de mas muestras en
relacién de 1 a 5. El escaneado se realizd en un equipo de UV-Vis de marca Ocean Optics, en
un rango de 400 a 800 nm para determinar pico maximo de absorbancia. La curva de calibracion
se realizé con alicuotas de 0, 20, 40, 60, 100 ppm de un reactivo de furfural al 99.8% de

pureza.(Besir et al., 2021)

Prueba de Fehling

La prueba de Fehling se realizd en los licores obtenidos del proceso de HTC, para
determinar la presencia de azucares reductores y algunos aldehidos, para realizar la prueba se
hicieron diluciones de 1 a 25 de las muestras y se tomd 1mL de la muestra diluida, se afiadio
los reactivos de Fehling Ay B, que contienen una sal de Cu (11) en un medio alcalino para poder
reducirlo a Cu metalico, dando a la solucién una tonalidad rojiza (Ibarra-Cervantes et al.,

2024).(Jha, 2024)

Caracterizacion de hidrochar

El hidrochar se caracterizd mediante un espectrometro infrarrojo con transformada de
Fourier (FTIR), en un equipo Perkin Elmer, Frontier. Con una longitud de onda de 500 a 4000

cm?, el equipo posee un accesorio ATR con cristal universal de diamante.



24

ANALISIS DE DATOS

La formacion de peliculas se obtuvo mediante a la fermentacion de un SCOBY, junto
con una infusion de té, y sacarosa, las condiciones de crecimiento que influyen son la
temperatura ambiente, cantidad de té para infusion, tipo de té para la infusién y finalmente la
cantidad de sacarosa empleada, por lo que la generacion de mas biopelicula fue a unas
condiciones de temperatura de 30 °C y una concentracion de sacarosa de 250 g/L, disueltos en
una infusion de té, para generar una cantidad de 2 litros, para un tiempo de fermentacién de 7
dias.

La cantidad de humedad en relacion de base himeda de las peliculas de celulosa
bacteriana fue de 98.47% Yy en base seca de 6469.74%, lo que nos indica que estas fibrillas de
celulosa retienen gran cantidad de agua.

Se caracteriz0 la materia prima, por métodos para la determinacion de lignina, y celulosa
(Tabla 1), para la primera determinacion se realizo por triplicado danto un promedio de 3.97%
con una desviacién estandar de 1.98, posterior se hizo una extraccién de celulosa obteniendo
un valor de 82.5% con una desviacion estandar de 2.04. De manera general, se ha viene
manejado en los Gltimos afios investigaciones con mas enfoque en biomasa lignocelul6sica
obtenida de los cultivos y los residuos de procesamiento forestal contiene entre un 35 y un 60
% de celulosa, un 15-30 % de hemicelulosa y un 10-25 % de lignina (Liu et al., 2023). Por lo
tanto, se puede ver que la cantidad de celulosa es mucho mayor a la biomasa lignocelulésica
por lo cual se puede afirmar que se pueden mejorar procesos u materiales a partir de esta materia
prima.

Tabla 1 Andlisis de fracciones de lignina, holocelulosa y celulosa

Fracciéon Resultado @ Referencia
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Lignina  3.97£1.98% 10-25%

Celulosa 82.5+2.04% 35-60%
Nota. Los valores reportados en la columna de resultados se calcularon en base seca y libre de
extraibles.

Se realiz6 un analisis FTIR de la celulosa bacteriana triturada que fue la materia prima
para la alimentacion de HTC, en el analisis se realizd con celulosa bacteriana seca, se determind
como se muestra en la jError! No se encuentra el origen de la referencia. el pico
caracteristico a 3391.01 cm™, para la presencia de grupos hidroxilos con vibraciones de
estiramiento, y formacion de enlaces inter e intramoleculares de hidrogeno. A 2900 se tiene el
estiramiento de C-H, en 1636.49 cm™ representa una vibracion de H20 con absorcion de
flexion OH, en cuanto en el ancho de banda 1403.90 cm™ existe flexion del CH20, mientras
tanto en el intervalo de banda 1338.35 cm™ hace referencia a la flexion de CH (Fuller et al.,
2018). Los mondmeros carbohidratos se encuentra entre los anchos de banda de 1108.63 cm™
a1019,63 cm™ y estas enlazados a un polimero mediante bandas de estiramiento de COC y CO.
Finalmente, el pico 638.95 cm™ expresa el -OH con deformacion fuera del plano.(Larkin, 2011)
Estos espectros fueron muy similares a los obtenidos anteriormente para la nanocelulosa
bacteriana, que es el componente principal de las muestras. En ambos espectros mostrados, se
pudo identificar una primera banda de absorcion en la region de 3600-3000 cm™ atribuida a la
vibracion de estiramiento de los grupos hidroxilo (OH-) debido al agua y los carbohidratos. La
siguiente banda de absorcion en la zona de 3000-2800 cm™ se relaciond con los modos de
estiramiento simétrico y antisimétrico de C-H en los grupos funcionales metil (CH3) y metileno
(CH2) asociados a la celulosa. En el rango de 1800 a 1200 cm, la banda a 1641 cm™ se asigno
a la contribucion de polifenoles y también a la flexion de los enlaces O-H en las moléculas de

agua absorbidas (Coma et al., 2019). Los picos alrededor de 1428 cm™ y 1340 cm™ se
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observaron en la celulosa bacteriana (Cerrutti et al., 2016), presento dos picos distintivos a 1730
cm? y 1232 cm, correspondientes al estiramiento de C=0 y C-O-C de los grupos acetato,
respectivamente. Otros autores indicaron que en la region de 1800 a 1200 cm, la presencia de
impurezas, como proteinas, &cidos nucleicos y residuos de células en las muestras, contribuye
a la absorbancia total y podria superponerse con las bandas de celulosa en esa region. La region
de 1200-940 cm® que contiene los picos asignados principalmente a los modos de estiramiento
de las macromoléculas de carbohidratos y los grupos laterales (C-O-C, C-OH, C-H), los picos
en esta region se asociaron con los modos vibracionales de la glucosa de la estructura de la
celulosa.

El anélisis termogravimétrico se realizé mediante el analisis de termograma de la Figura
4 permitio la obtencidn de los pardmetros de un analisis proximal, donde la humedad, materia
volatil, carbono fijo y cenizas, se obtuvieron los valores de 2.829, 50.686, 10.374, 36.102%,
respectivamente. Adicionalmente, la gréfica de TGA, se muestra 5 inflexiones de degradacion.
En la primera inflexién muestra una variacion de peso del 2.829% desde temperatura ambiente
hasta los 186.43 °C que hace referencia a la evaporacién y deshidratacion de agua retenida en
la muestra de CB. La segunda y tercera se evaluaron en el intervalo de 186.43 °C a 316,29 °C,
donde se presenta una reduccién de peso del 50.686% esto se debe a una degradacion térmica
provocando una ruptura de cadenas de celulosa y degradacion de la CB por ruptura de enlace
intermoleculares de hidrégeno. En cuanto a la cuarta perdida de 29.20%se encuentra en el rango
de temperatura de 316.29 °C a 557.21 °C evidenciando la descomposicién de los enlaces
glucosa y reordenandolos para dar lugar a la formacién de grupos carbonilo y carboxilo
(Avcioglu et al., 2021). Finalmente, la quinta etapa comprende desde 557,29 °C a 638,73 °C

con una pérdida de peso de 5,66 % Y la formacion de residuos de carbono. (Cerrutti et al., 2016)
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Figura 4 Termograma de CB

El proceso de HTC, se realizé una prueba con una relacion de 1 a 20 para la cantidad
de CB utilizada y cantidad de agua empleada se llevd a cabo a una temperatura de 220 °C.
Luego se establecid la variacion de 1 factor a diferentes condiciones de temperatura 200 y 220
°C, manteniendo constante el peso de la CB (10 g) y el volumen total de agua del reactor 100
mL, nombrandolas CB200 y CB220. Luego del proceso de HTC, se evalué el rendimiento de
hidrochar de 6.4901y 6.9679 g para las muestras de CB200 y CB220. De igual manera el valor
de licor obtenido fue de 104 y 102mL. Un aumento obvio del contenido de C en la celulosa
ocurrié a 220 °C (del 0.4778), que se asocié con la desoxidacion severa de la celulosa.

Se realizo un analisis FTIR de las muestras de Hidrochar (Figura 5) para CB200. El
espectro FTIR revela la presencia de grupos hidroxilo y carbonilo (O-H y C=0), lo que indica
compuestos oxigenados como é&cidos carboxilicos, alcoholes y cetonas, probablemente

formados a partir de la descomposicion de celulosa, hemicelulosa y lignina. Los picos alifaticos
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a 2925 y 2856 cm™ apuntan a cadenas saturadas de —CHz—, lo que sugiere lipidos residuales o
estructuras no carbonizadas. Las bandas aromaéticas distintivas (1601, 1506, 875 cm™) son un
signo claro de anillos aromaéticos, que se encuentran cominmente en los productos derivados
de la lignina. Por altimo, las bandas C-O-C y C-O (~1260-1030 cm™) sugieren la presencia de
estructuras residuales de polisacaridos u otros compuestos de biomasa oxigenados (Liu et al.,

2023).
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Figura 5 Espectro de FTIR de HTC de CB a 200 °C

En jError! No se encuentra el origen de la referencia. para CB220, comparten los
mismos picos en el espectro presentado, pero a diferencia del espectro de materia prima,
sobresalen 2 picos el primero a 2928 cm™, que puede indicar que debido a la celulosa hay
presencia de polisacaridos alifaticos, por lo tanto, este pico representa la presencia de cadenas
alifaticas (-CHz— y —CH3s), lo que sugiere materia organica no completamente carbonizada o

estructuras tipo polisacaridos residuales. Adicional el pico de 2856 cm™ que representaria un
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estiramiento simétrico de —CH>— debido a componentes de igual manera que no se hayan
degradado completamente de cadenas mas largas (Ischia et al., 2024).

A temperaturas mas altas (220 °C vs 200 °C), el material muestra una disminucion del
contenido de O-H (3345 cm™) y C-H (2925 y 2856 cm ™), lo que indica deshidratacion y pérdida
parcial de cadenas alifaticas debido a la descomposicion o carbonizacion. Si bien persisten
algunos grupos C = O (1713 cm™), hay un aumento relativo en los picos arométicos (1601,
1506, 875 cm™), lo que sugiere una mayor aromatizacion. Ademas, una ligera disminucién de
C-O-CyC-0 (~1260-1030 cm™) apunta a una descomposicion parcial de polisacaridos o éteres
(Coma et al., 2019).

Tabla 2 Comparacion espectros Hidrocarb6n CB200 y CB220

Banda  Asignacion Grupo funcional / CB200 CB220 Cambio observado

(cm™) Vibracion

3345 v(O-H) Hidroxilos, agua, Alta Media  Disminucién (menor
alcoholes, fenoles contenido de O—H)

2925 v_as(C-H) Estiramiento asimétrico de ~ Alta Media  Disminucidn (menos
—CH:— alifaticos cadenas alifaticas)

2856 v_s(C-H) Estiramiento simétrico de — Alta Media  Disminucion
CH>—

1713 v(C=0) Carbonilos: &cidos, Alta Alta Similar (persisten
cetonas, aldehidos, ésteres grupos C=0)

1601 v(C=C) Aromaticos, carboxilatos Media = Alta Aumento (mayor

aromatico /v_as aromatizacion)
(CO0O))

1506 3(C—H) Deformacion C—H en Media = Alta Aumento

aromatico anillos aromaticos (polisacaridos
/aromatizacion)

1423 d(CHz) Flexion de metileno Media Media Sin cambios

notables

1263 v(C-0) Acidos carboxilicos, Media Baja Disminucién
ésteres, fenoles (ruptura de C-O)

1115 v(C-0-C) Enlaces éter Media Baja Disminucién
(polisacéridos/lignina)

1033 v(C-0) Alcoholes Alta Media = Reduccion (menor
primarios/secundarios, contenido
polisacaridos oxigenado)

875 3(C—H) C—H en anillos aroméaticos  Baja Media = Aumento

aromatico (aromatizacion

(fuera de plano) creciente)
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En la Tabla 2, se realiza una comparacion de los picos méas sobresalientes de los
espectros, mismos que como se discute anteriormente hacen énfasis en el cambio de
temperatura del proceso de HTC.

En el andlisis de TGA de los hidrocarbones obtenidos que se puede ver en la Figura 6,
se puede ver que en contenido de humedad el CB200 ha retenido menos contenido de humedad
que el CB220, por otro lado, con el aumento de temperatura del proceso, se tiene menos
contenido de material volatil en el CB220, al igual que las cenizas.
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Figura 6 TGA de Hidrocarbon CB200 y CB220

De los licores obtenidos se evalu6 el contenido de fenoles y de furfural en las muestras,
para el primer andlisis de fenoles totales se obtuvo valores de los valores en equivalentes de
acido galico para lo cual se realiz6 una curva de calibracion de 5 puntos como se puede apreciar
en la Figura 7, posterior se realizé una dilucion de la muestra de 1 a 100, al momento de realizar
la medicion y luego de haber hecho la correccion del factor de dilucidn se obtuvo los siguientes
valores: 129.6059 ug AG/mL muestra de prueba, de 170.47 ug AG/mL para CB200 y 587 ug

de furfural por mL para CB 220.
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Figura 7 Curva de calibracion para Fenoles Totales

En la cuantificacion de Furfural se realizd mediante el uso del reactivo de Seliwanoff,
donde se realizo la curva de calibracion de 4 puntos (Figura 8), con un coeficiente de regresion
de 0.996 que es un valor bastante aceptable para realizar las mediciones. Para la medicién de
los valores de prueba se realizé una dilucion de 1 en 10. En la primera muestra de prueba se
obtuvieron valores de 3518 ug furfural/mL, para las muestras con variacion de HTC se obtuvo
para la muestra de CB200 un valor de 1012.75 ug de furfural /mL y para la muestra de CB220

un valor de 709 ug de furfural/mL, estos valores una vez se ajust6 con el factor de dilucion.

Tabla 3 Resumen de Furfural y Fenoles
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Figura 8 Curva de calibracion para Furfural

La determinacion de azucares reductores mediante la prueba de Fehling, resulto
negativa para las muestras de CB200 y CB220, debido a que al ser una prueba cualitativa no se
produjo el cambio de tonalidad con los reactivos de Fehling, como se puede apreciar en la
Figura 9, que no existe cambio de tonalidad. EI cambio de tonalidad nos podria indicar la

presencia de 5-Hidroximetil Furfural.

Figura 9 Prueba de Fehling

Se realiz6 como ultima prueba el dopado del hidrochar con una solucion de 0.5M de

Fe2(S04)3-7H20 en 100 mL de solucidn junto con 10g de CB, para la impregnacion de coloco
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en el reactor de HTC a una temperatura de 250 °C, por un tiempo de 3 H. El Hidrocarbén
impregnado con Fe en primeras pruebas tiene una capacidad magnética alta en comparacion
con otros materiales obtenidos por el mismo método, se hizo la prueba para un proceso de

oxidacion (Fenton) con azul de metileno, no dando resultados.
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CONCLUSIONES

Se obtuvo la materia prima del proceso de fermentacion, donde se evaluaron
temperaturas y cantidades para obtener mas cantidad de CB, ademas se realiz6 un proceso de
HTC de CB, donde los productos obtenidos los cuales presentaron caracteristicas que pueden
ser estudiadas mas a fondo, esto por la gran presencia de celulosa (82.5 + 2.04%) en esta materia
prima. Ademas, que la principal caracteristica de esta celulosa es su fibrilla que es muy
resistente en base a estudios realizados. El rendimiento de hidrocarbon esta rondando valores
de 6 a 7 g de un total de 10 gramos empleados para este proceso. La temperatura con su
incremento tuvo un efecto de promotor de fenoles pero inhibidor de furfural. Asi mismo, los
licores presentan valores de furfural que puede ser empleado en nuevos procesos para obtencion
de nuevos elementos como también el uso de este como liquido en procesos de impregnacion
en HTC. El material impregnado con hierro dio caracteristicas magnéticas mayores a otros
materiales empleados con el mismo método, se debe buscar a futuro una aplicacion y realizar

mas analisis para determinar la finalidad.
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