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RESUMEN

El manejo inadecuado de los residuos agroindustriales lignoceluldsicos representa un
problema relevante en la actualidad. A pesar de su alto contenido de celulosa y sus
posibles aplicaciones, gran parte de estos residuos es desechada por la industria,
desaprovechando su potencial. ElI presente estudio tiene como objetivo evaluar la
utilizacion de nanoparticulas de celulosa obtenidas de residuos de café (Spent Coffee
Grounds, SCG) como aditivo de refuerzo en papel reciclado OCC (Old Corrugated
Cardboard) para favorecer la economia circular. Para ello, se desarrolla un proceso que
incluye la extraccion de nanocelulosa mediante un tratamiento alcalino, seguido de
blanqueo con peréxido de hidrogeno (H20:) y oxidacion mediante TEMPO.
Posteriormente, las fibras de celulosa se someten a tratamientos mecanicos
(homogeneizacion y ultrasonido) para obtener nanofibras con propiedades adecuadas para
su aplicacion en papel.

La caracterizacion de las nanoparticulas obtenidas muestra resultados comparables con
los reportados en la literatura, incluyendo alta transparencia mediante pruebas
espectroscopicas, baja cantidad de impurezas y presencia de grupos funcionales
carboxilos, confirmados mediante espectroscopia FTIR. Estas propiedades destacan el
potencial de la nanocelulosa obtenida como aditivo funcional.

Se incorporan distintas concentraciones de nanocelulosa desde un 0,1% hasta un 5% en
peso a probetas de papel reciclado (OCC), evaluando su impacto mediante pruebas
mecanicas como Resistencia a la Traccion (RCT), Compresion a Corto Alcance (SCT),
Compresion en Ondulado (CMT) y Resistencia al Estallido (Mullen). Los resultados
evidencian mejoras en los indices de Mullen y SCT. Sin embargo, otras propiedades
muestran un desempefio menos destacado, dependiendo de la concentracion de
nanocelulosa utilizada.

Este trabajo resalta el potencial de los SCG como materia prima para la obtencién de
nanocelulosa, promoviendo la valorizacion de un residuo agroindustrial y contribuyendo
a la sostenibilidad del sector papelero mediante la mejora de las propiedades del papel
reciclado.

Palabras clave: Nanocelulosa, Residuos de café (SCG), Papel reciclado, Aditivos de
refuerzo.



ABSTRACT

The inadequate management of lignocellulosic agro-industrial residues represents a
significant problem today. Despite their high cellulose content and potential applications,
a large portion of these residues is discarded by the industry, wasting their potential. This
study aims to evaluate the use of cellulose nanoparticles obtained from spent coffee
grounds (SCG) as a reinforcing additive in recycled OCC (Old Corrugated Cardboard)
paper to promote a circular economy. For this purpose, a process is developed that
includes the extraction of nanocellulose through an alkaline treatment, followed by
hydrogen peroxide (H202) bleaching and TEMPO-mediated oxidation. Subsequently, the
cellulose fibers undergo mechanical treatments (homogenization and ultrasound) to obtain
nanofibers with properties suitable for paper applications.

The characterization of the obtained nanoparticles shows results comparable to those
reported in the literature, including high transparency in spectroscopic tests, a low amount
of impurities, and the presence of carboxyl functional groups, confirmed by FTIR
spectroscopy. These properties highlight the potential of the extracted nanocellulose as a
functional additive.

Different concentrations of nanocellulose, ranging from 0.1% to 5% by weight, are
incorporated into recycled OCC paper specimens, and their impact is evaluated through
mechanical tests such as Ring Crush Test (RCT), Short Span Compression Test (SCT),
Corrugated Medium Test (CMT), and Burst Strength (Mullen). The results show
improvements in the Mullen and SCT indices. However, other properties display less
prominent performance, depending on the concentration of nanocellulose used.

This work highlights the potential of SCG as a raw material for nanocellulose production,
promoting the valorization of an agro-industrial residue and contributing to the
sustainability of the paper sector by enhancing the properties of recycled paper.

Keywords: Nanocellulose, Spent Coffee Grounds (SCG), Recycled paper, Reinforcing
additives.



1. INTRODUCCION

En la actualidad, la sociedad ha adquirido conciencia ecoldgica sobre el medioambiente.
La utilizacién de productos fabricados con material reciclado ha ido en auge (Falquez et
al., 2023). El reciclaje de papel representa un aporte significativo para cuidar el medio
ambiente, debido aque colabora con la proteccion de los bosques, y ayuda a la economia
circular reutilizando residuos (Economia y negocios, 2019). Para millones de personas, el
papel y el carton son materiales utilizados de forma masiva tanto en &mbitos laborales,
econdmicos y cotidianos, debido a esto, la demanda mundial se encuentra en crecimiento
sostenido, por motivos como, desarrollo de nuevas formas de almacenamiento y embalaje
de productos (packaging) y las mayores demandas sociales de bienestar, (uso del papel en
el consumo domestico), y ademas también existen las exigencias crecientes de la sociedad
por la conservacién del medio ambiente, poniendo en el contexto actual la necesidad de
propulsar las propiedades biodegradables y reciclables del papel frente a otro materiales
(Area, 2017). Sin embargo, existe una desventajadentrodel proceso del reciclaje defibras
de papel y cartén, la cual implica que esta fibra reciclada no puede ser reutilizada
indefinidamente debido el deterioro de la fibra que compone el papel. Esto ocurre
principalmente durante la etapa de “refinacion”. La refinacion es un proceso que se basa
en la fibrilacién de la celulosa para aumentar el espacio de unién entre las fibras, sin
embargo, plantea un desafio. Por un lado, el refinado es necesario para recuperar la
resistencia del papel en el producto final, pero por otro lado si estas fibras ya han sido
refinadas mas de una vez, se degradan y conduce a una generacion de fibras cortas y de
menor calidad ain mayor (Starkey et al., 2021). Con el tiempo, el proceso de recogida,
destinado y limpieza genera una degradacion y debilitacion de las fibras hasta el punto de
que ya no son aprovechables, por lo que deben ser mezcladas con fibra virgen (Rowzie,
2021). Para mejorar las propiedades de los productos fabricados con fibras secundarias
(fibras que ya han sido recicladas al menos una vez) es comun la utilizacion de aditivos
para mejorar las propiedades del producto, por lo tanto, se requiere constantemente una
mejora en la funcionalidad de estos, alejandose de los aditivos tradicionales, y utilizando
aditivos verdes, como la nanocelulosa, la cual presenta propiedades renovables y
amigables con el medio ambiente (Li et al., 2021). Ademas, las nanoparticulas de celulosa
han sido utilizadas para aumentar la resistencia del papel y carton reciclado (Area, 2017).



1.1 Nanocelulosa o nanoparticulas de celulosa

La nanocelulosa (NC) es un término utilizado para referirse a los materiales celuldsicos
gue se encuentran a escala nanométrica; los biopolimeros en base a celulosa son
particularmente abundantes, renovables y biodegradables (Li et al., 2021). Estos son
productos extraidos principalmente de los residuos agricolas y forestales, debido a que
puede ser encontrado en todos los productos de origen vegetal (Peralta y Medina, 2021).
Al tener en cuenta estos 2 aspectos, esto refuerza la economia circular, abaratando costos
y potenciando la utilizacién de nuevos bioproductos. Como término general se utiliza el
concepto de nanocelulosa para distintos tipos de nanoparticulas y particulas de tamarfio
micro y nano, esta es el producto de la desintegracion de las fibras de celulosa en funcion
de su estructura, por esto, se pueden distinguir 3 tipos de morfologias de la nanocelulosa:
nanofibras de celulosa (NFC), nanocristales de celulosa (NCC),y nanocelulosa bacteriana
(BNC) (Lavoine et al., 2012). Por definicion, la nanocelulosa presentan al menos una
dimension de 100 nm o menos, los nanocristales de celulosa (NCC, de 100 a 200 nm de
longitud y 10 a 30 nm de diametro) y nanofibrillas de celulosa (NCF, con un diametro
promedio de 2 a 50 nm y una longitud de 1 a 15 um) (Kaschuk et al., 2024). Una de las
principales diferencias se puede apreciar en la siguiente figura, la que muestra una
representacion de la forma entre los nanocristales y las nanofibras (Figura 1) (UCM,
2020).

I' i

T
bk &\‘

Mechanical fibrillation

Figura 1. Esquema representativo de los distintos nanomateriales.(a) Distribuciones de
Nanocristales. (b) Distribucion de nanofibras (Kumar et al., 2021)



Los nanocristales de celulosa (NCC) tienen unas dimensiones y cristalinidad que pueden
variar dependiendo de la materia prima de origen y del procesamiento que se lleve a cabo.
El didametro estd comprendido entre los 5 y 50 nm y la longitud tiene un rango de 100 a
500 nm. Para la extraccion de NCC, uno de los mecanismos méas utilizados es mediante
una hidrdlisis acida, que consiste basicamente en romper los enlaces glucosidicos de las
cadenas de celulosa. A menudo la hidrélisis &cida se lleva a cabo empleando &cido
mineral, el mas comdn es el H2SO4 (concentracion entre 50-72%). La pureza de los
nanocristales obtenidos depende en gran medida del tipo de acido empleado para su
obtencion, del tiempo de reaccion, la procedencia de la celulosa empleada para realizar la
reaccion y de la temperatura que se emplee para llevar a cabo la hidrolisis &cida
(Hernéndez et al., 2023). En la siguiente figura se muestran distintos tipos de NCC
obtenidos de distintos tipos de materiales celuldsicos (Figura 2) (UCM, 2020).

CNC from softwood CNC from hardwood CNC from tomato peel

A d

CNC from sea plant CNC from tunicate CNC from bactirial cellulose

Figura 2. Micrografias de nanocristales de diferentes origenes, a) conifera; b) latifoliada;
c) céascara de tomate; d) semillas de Calotropis procera; €) palma aceitera; f) algas rojas;
g) plantas marinas; h) urocordados; i) celulosa bacteriana (Selin, 2017)



Por otro lado, esta la celulosa nano fibrilada o nanofibras de celulosa (NFC), corresponde
a un material que tiene un diametro promedio entre 20-50 nm y una longitud que varia
entre los 500 a 2000 nandometros. Las nanofibras se obtienen mediante pre-tratamiento
mecanicos, enzimaticos y/o quimicos seguidos de una etapa de desestructuracién
mecanica preservando la region no-cristalina. Para lograr producir esta estructura es
necesario someter a estas fibras a un tratamiento mecénico altamente energético de
desintegracion con el fin de obtener y aislar las NFC. Sin embargo, este proceso requiere
un elevado consumo energético, por lo cual para reducir este consumo y aumentar la
eficacia se han desarrollado diferentes pretratamientos a los cuales se somete la fibra de
celulosa (Habibi, 2008). Besbes et al., (2011), sefialaron que uno de los pretratamientos
mas eficientes para que las fibras realicen una repulsion electrostatica que supera la union
base, es la oxidacion via catalizador TEMPO (la oxidacion catalitica con 2,6,6-tetrametil
piperidina 1-oxilo). EI método TEMPO esuno de los métodos mas comunes para producir
NFC, esto convierte los grupos alcoholes primarios en la superficie de la celulosa a grupos
carboxilicos (Nechyporchuk et al., 2016; Fleur et al., 2019; Kim et al., 2021). Por otro
lado, Saito et al. (2007) sefialaron que este pretratamiento es muy utilizado y eficaz,
reduciendo hasta 100 veces el consumo energético del proceso de desintegracion
mecanica En la siguiente figura se muestra una micrografia electronica de nanofibras de
celulosa, en esta se pueden apreciar sus dimensiones y morfologia (Figura 3).

N4 Ancho: alrededor de 20 nm |

: &‘ -/ 23
4 )

Figura 3. Imagen de una micrografia electronica de las nanofibras de la celulosa (Nippon,
2016).

El tratamiento TEMPO modifica los grupos funcionales de la celulosa, oxidando el
alcohol primario del carbono 6 de las cadenas de celulosa, sin embargo, este cambio no
aplica a las cadenas centrales de las fibras de celulosa, debido a su menor tamafio y a su
disposicion. La finalidad de esta reaccion es modificar ese grupo hidroxilo por un acido
carboxilico.



Por altimo, la nanocelulosa bacteriana (NCB) es un biopolimero natural sintetizado por
ciertas especies bacterianas como un exopolisacérido de B-D glucopiranosa. A pesar de
contener un 99 % de agua, la BNC tiene propiedades mecanicas excepcionales Su
capacidad de retencion de agua y su morfologia nanoestructurada, similar a la proteina de
la matriz extracelular, es decir, el colageno hace que la BNC sea altamente compatible
para la inmovilizacion y adhesion celular. La nanocelulosa bacteriana (BNC) se distingue
por su alta absorcion, resistencia a la humedad y temperaturas extremas, inercia quimica,
y propiedades mecanicas superiores. Estas caracteristicas permiten su uso en una amplia
gama de aplicaciones. Ademas, la BNC es biocompatible y biodegradable, lo que la hace
versatil en el disefio de productos que requieren descomposicion controlada y resistencia
estructural. Gracias a estas propiedades, la BNC es ampliamente utilizada en el ambito
meédico, pero también encuentra aplicaciones en empaques avanzados y otros campos
donde se valoran sus cualidades Gnicas. (Sharma y Bhardwaj, 2019). En la siguiente figura
se muestra una micrografia de la nanocelulosa bacteriana (Figura 4).

Figura 4. imagen obtenida mediante un microscopio electronico de barrido de emision de
campo (FE-SEM) que muestra la estructura de las fibras de nanocelulosa bacteriana
(BNC) a nivel nanomeétrico. (A) superficie superior de las fibras (b) vista de la morfologia
transversal (Cai y Kim, 2010).

Las propiedades Opticas de la nanocelulosa, como la transparencia y el brillo, estan
estrechamente relacionadas con su la pureza y el tamafio y la estructura de las
nanoparticulas. Factores como la orientacién de las nanofibras, su morfologia y el proceso
de secado influyen en cdémo interactuan con la luz, afectando su transparencia y
comportamiento en aplicaciones optoelectronicas (Kaschuk et al., 2024). Debido que el
producto obtenido en esta investigacion no es completamente puro ni se ajusta
estrictamente a las caracteristicas de los dos tipos principales de nanocelulosa (NFC,
NCC), se decidio utilizar el nombre de nanoparticulas de celulosa. Este término se usa
para describir materiales de celulosa con dimensiones nanométricas que no cumplen con
los criterios especificos para nanocristales y nanofibras segun la norma I1SO (2017), Asi



se reconoce la naturaleza nanométrica del producto y se refleja con mayor precision su
composicion y caracteristicas.

1.2 Residuo de la industria del café

Los subproductos agroindustriales son aquellos materiales que resultan de la
transformacion industrial de productos primarios y que se consideran de escaso valor.
Estos subproductos pueden surgir del procesamiento de diversos alimentos, como
cereales, frutas, legumbres, entre otros (Pérez et al., 2023). Los subproductos
agroindustriales comparten similitudes en su composicion quimica, ya que contienen
celulosa, hemicelulosa, lignina y extraibles. No obstante, el porcentaje de estos polimeros
varia segun el origen de los residuos. El aprovechamiento adecuado de estos subproductos
agroindustriales tiene un impacto en la prevencion de la contaminacion en diferentes
sistemas y como indicd Pivnenko et al. (2016), impulsar la economia circular de las
empresas que tengan a su disposicion estos residuos industriales utilizdndolos de una
manera innovadora. Peralta y Medina (2021) determinaron que los residuos agricolas son
aprovechables para la sintesis de nanomateriales gracias a su contenido lignocelulésico.
Ademas, investigaciones como la de Cai y Kim (2010). sobre estos materiales
lignoceluldsicos han demostrado que poseen un alto nivel de biodegradabilidad, baja
densidad y excelentes propiedades mecanicas, como gran rigidez y resistencia ademas los
residuos agroindustriales y agroalimentarios ofrecen diferentes ventajas competitivas,
como su bajo o casi nulo costo o su alto volumen (Vallejos et al., 2024). Segun la ICO
(International Coffee Organization)(2024), el consumo mundial de café alcanza
aproximadamente 170 millones de sacos de 60 kg por afio. Durante el proceso de cultivo
e industrializacion del cafe, solo se aprovecha el 5% del peso del fruto fresco en la
preparacion de la bebida, mientras que el 95% restante se convierte en residuos. Entre los
principales subproductos generados en este proceso se encuentran la pulpa, el mucilago,
el cisco, las pasillas, la borra y los tallos de café (Fernandez et al., 2020). La borra del café
o0 granos de café usados (spent coffe grounds SCG) es un subproducto generado durante
la produccion de café instantaneo, posterior a su liofilizacién. Segun diversos estudios, el
SCG contiene entre un 30% y 40% de celulosa (Chen, 2015), un contenido de
hemicelulosa que varia entre el 30% y 40% de su peso seco, y entre un 19.8% y 29.8% de
lignina (Kanai et al., 2020). Otros autores sefialan que este subproducto puede contener
aproximadamente un 49% de celulosa, hasta un 32% de hemicelulosa y hasta un 35% de
lignina (Chéavez y Domine, 2013). En Chile, la Compaiiia Papelera Pacificol, como parte
de un consorcio de empresas que incluye una dedicada a la recuperacion y gestion de
residuos, ha informado que recibe aproximadamente 600 toneladas mensuales de SCG
himeda. Debido al alto contenido celulésico de estos residuos y a su considerable
volumen, el SCG tiene un gran potencial como subproducto para ser utilizada en la
aislacion y purificacion de celulosa, que eventualmente podria emplearse en la sintesis de
nanomateriales basados en celulosa. Para la extraccion y purificacion de celulosa a partir
de los residuos de café, es necesario llevar a cabo una serie de pretratamientos en funcion
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de su composicion quimica. El proceso alcalino es uno de los métodos mas utilizados para
la aislacion de celulosa, ya que se realiza con materiales que no representan mayores
riesgos para el usuario que lleva a cabo el proceso (Kim et al., 2021).

Sobre la extraccion de celulosa a partir de residuos de café utilizando métodos alcalinos,
basandose en el estudio reciente de Gondim et al. (2024), se logré un rendimiento de
nanocelulosa cristalina (CNC) del 7% mediante un proceso de extraccion que incluyd
tratamientos quimicos especificos. La hidroélisis &cida que menciona el autor, utilizando
acido sulfarico (H2SOa4) al 65%, permitié obtener nanocelulosa con dimensiones de
aproximadamente 120 nm de longitud y un didmetro promedio de 16.03 + 4.70 nm. Estos
métodos demostraron ser efectivos en la purificacion y mejora de las propiedades de la
celulosa, lo que sugiere un alto potencial para su uso en la produccion de nanomateriales
con aplicaciones en biomateriales (Gondim et al., 2024).

1.3 La problematica del papel reciclado

Uno de los principales desafios del reciclaje de papel es que, después del proceso de
reciclaje, las fibras tienden a perder sus propiedades. La mayor parte de esta degradacion
ocurre durante el primer ciclo de reciclaje, despues del cual el efecto disminuye
progresivamente (Brancato et al., 2007). Esto se debe a la presencia de fibras secundarias,
que difieren de las fibras virgenes porque ya han sido recicladas al menos una vez y
presentan una mezcla de fibras. La degradacion de estas fibras se relaciona con la
acumulacion de fibras cortadas y finos generados en los sucesivos repulpeos, asi como
con laacumulacion de materiales y el debilitamiento de la flexibilidad de las fibras debido
a los procesos a los que fueron sometidas (Aguilar, 2004). El papel de cartén corrugado
viejo (OCC) es la categoria mas importante de papeles usados para reciclar, en términos
deporcentaje de tasa derecuperacion y tonelaje (Hamzeh et al., 2013; Alireza et al., 2008)
este tipo de carton consta de unatasa descrita por la empresa de fibras virgenes mescladas
con fibras secundarias. Sin embargo, a medida que aumenta el nimero de ciclos de
reciclaje de las fibras y la concentracién de fibras segundarias en el carton, la resistencia
del papel disminuye gradualmente, lo que se debe principalmente a la reduccion de la
fuerza de union de las fibras, a través del fenémeno de hornificacion (Jin et al., 2013).



Segun la informacion proporcionada por la Compariia Papelera, el proceso dereciclaje del
papel consta de varias etapas. Estas incluyen la recoleccion, separacion y clasificacion del
papel reciclado, asi como el corte, secado y formado de las hojas de papel (Figura 4). Sin
embargo, la etapaen la que las fibras sufren mayor dafio es durante el proceso derefinado.

Recoleccion del . L.
Papel Reciclable | | Clasificacion | |5 G oo acion
(fibra segundaria) ¥y Separacion

)

]

Pulpeo | Refinacién |

Formacion de
la Hoja de
Papel

Y

Rebobinado y

Secado i Corte

Figura 5. Esquema del Proceso de Reciclaje de Papel .

La refinacion provoca un delaminado interno y una apertura de la estructura de la pared
celular de las fibras, el secado invierte en gran parte este proceso, por lo que la unién
interna producida por el secado no se desintegra cuando la fibra se vuelve a humedecer y
recicla provocando el endurecimiento y rompimiento de las fibras; asi, la refinacion puede
restaurar hasta cierto grado la estructura abierta de la fibra; sin embargo este proceso
permite 4 0 5 ciclos hasta que la fibra se desintegra totalmente. En cada ciclo es necesario

incorporar cada vez mas fibra virgen para no disminuir las propiedades de resistencia y
drenado de las fibras del papel.

Figura 6. Micrografia ejemplificando el acortamiento de fibras entre fibras virgenes y
fibras recicladas. (Lin, 2023)



Se han utilizado varias estrategias para mejorar las propiedades mecanicas Yy fisicas del
papel reciclado, como el refinado de fibras, o la combinacion con aditivos de resistencia,
por ejemplo, almidén cationico o polimeros sintéticos como poliacrilamidas, polivinil
aminas o alcoholes polivinilicos (Sanchez et al., 2022). La razon quimica del
funcionamiento de los aditivos en el papel recae en las cargas que estos tienen. Las fibras
celulésicas estan cargadas negativamente debido a la presencia de grupos acidos
(carboxilo, acido sulfénico, grupos fenodlicos o hidroxilo), que se originan en los
constituyentes de la pared celular o se introducen durante la fabricacion de pulpa o el
blanqueo de las fibras (Sood et al., 2010) por ejemplo, con el tratamiento TEMPO.
Mientras que aditivos tienen cargas positivas como los almidones cati6nicos tienen
principal uso en la industria del papel, debido a esta diferencia de carga, estos aditivos
sirven para agregar y aglutinar particulas finas presentes en una suspension acuosa y
mejorar la resistencia del papel (Contreras et al., 2013), Formando puentes idnicos con las
fibras cargadas negativamente, lo que mejora la adhesion entre las fibras y refuerza la
estructura del papel. Ademas, pueden establecerse enlaces de hidrogeno entre las cadenas
de celulosa y los aditivos, aumentando la resistencia mecénica y la rigidez del papel.
Ademas de los aditivos convencionales, el uso de nanomateriales en el papel ha mostrado
resultados prometedores en la mejora de las propiedades mecanicas. Las nanofibras de
celulosa (CNF), por ejemplo, actian como refuerzos entre las fibras a nivel hanométrico,
mejorando la resistencia a la traccion y la resistencia al aplastamiento del papel. Este tipo
de aditivo no solo mejora la resistencia, sino que también reduce la necesidad de otros
quimicos que podrian ser menos sostenibles desde el punto de vista ambiental (Li et al.,
2020).

El rapido desarrollo econdmico ha generado una creciente demandade productosde papel
en la industria del embalaje. Uno de los avances més significativos en este ambito es la
incorporacién de nano aditivos ecoldgicos para optimizar el rendimiento y las
caracteristicas del papel. Esto se logra mediante la introduccion de nanoparticulas de
celulosa. Se ha demostrado que la adicién de nanocelulosa mejora el indice de
estiramiento del papel en aproximadamente un 57% respecto a los grupos controles,
también se ha observado un aumento en la resistencia a la traccion en un 23%, segun
sefiala Li et al. (2021). Este autor concluye que las NFC tienen amplias perspectivas en
términos de fortalecimiento del papel, aumentar la tasa de retencién de fibras finas, y
mejorar las propiedades del papel como agente de recubrimiento. Fidan et al. (2021)
expone que los nanomateriales a base decelulosa tienen un notable potencial para mejorar
las propiedades del papel, en su estudio, se utilizd nano fibras de celulosa (CNF) para
mejorar las propiedadesdel papel, sus resultados indicaron que mejor6 significativamente
las propiedades del papel, se observaron aumentos del 52,2% en los indices de traccion y
del 194,4% en los indices de estallido del papel. Ademas, la permeabilidad al aire
disminuyo en un 69,8%.



Estudios como el de Ehman et al. (2023) exponen que la adicion de nanofibras de celulosa
(NFC) y microfibras de celulosa (MFC) en una mezcla de fibra corta sin refinar y fibra
larga refinada tienen mejoras en las pruebas mecanicas indice de traccion (SCT), indice
de estallido (CMT), estallido de Mullen y rigidez a la flexién (RCT), El estudio indica que
en las pruebas de SCT la adicion de NFC Incremento de 36% en mezcla de fibra corta sin
refinar y fibra larga refinaday un incremento de 67.4% en elongacion en la misma mezcla
mientras que la adicion de MFC incremento de 25.3% en mezcla de fibra corta sin refinar
y fibra larga refinada e indica que se aprecié una mejora significativa en la elongacion. La
prueba CMT la adicion de NFC obtuvo un incremento de 32.3% con 3% en peso de
nanocelulosa y por otro lado la adicién de MFC obtuvo valores de estallido hasta un 10%
mas altos, y por altimo en la prueba RCT, la adicion e NFC obtuvo una reduccién de hasta
un 10% en rigidez a la flexion en mezcla de pulpa sin refinar e indican que la adicion de
MFC obtuvo una menor reduccion enrigidez a la flexién en comparacion con NFC. Estos
resultados destacan la eficacia de las nanoparticulas de celulosa para mejorar las
propiedades mecanicas y de barrera. Las propiedades de barrera se definen como las
propiedades en el papel reciclado para resistir la penetracion de sustancias externas como
liquidos, gases, grasas y vapores (Atuncar et al., 2024).
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2. OBJETIVOS

3.1 Objetivo general

Evaluar la utilizacion de nanoparticulas de celulosa obtenidas de residuos de café para su
incorporacién como aditivo de refuerzo en papel reciclado.

3.2 Objetivos especificos

° Sintetizar nanoparticulas de celulosa a partir de residuos de café mediante
tratamiento quimicos y mecanicos.

° Evaluar la propiedades fisicas y quimicas de las nanoparticulas de celulosa

° Investigar el efecto de las nanoparticulas de celulosa como aditivo de refuerzo en
las propiedades mecéanicas y fisicas del papel reciclado.
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4. MATERIAL Y METODO

4.1 Material

El lugar fisico donde se realizd esta investigacion fue en el Laboratorio de Celulosa y
Biomateriales del Departamento de Desarrollo en Productos Forestales, dependiente de la
Facultad de Ciencias Forestales y de la Conservacion de la Naturaleza. Esta ubicadoen la
ciudad de Santiago, dentro del campus Antumapu de la Universidad de Chile. La materia
prima con la que se realizd esta tesis fue proporcionada por la Compafiia Papelera Pacifico,
la cual facilité granos de café usados (spent coffe grounds SCG), la pulpa OCC (Old
Corrugated Cardboard), ademas se uso el laboratorio de control de calidad para realizar la
formacién de las hojas y la caracterizacion de las propiedades mecanicas.

4.2 Método

Antes de ser utilizadas en los experimentos de laboratorio, el SCG fue sometido a una
preparacion previa. Este proceso incluy6 el secado en horno a 50 °C por 48 horas. Luego,
se ajusto la granulometria del material seco tamizandola a un tamafio de entre 0,25 mm a
0,4 mm, adecuada para los diversos experimentos realizados.

4.2.1. Caracterizacion de la materia prima

Se determinaron las cantidades de lignina, celulosa, hemicelulosa y extraibles presentes
en los granos de café usados (spent coffe grounds SCG). En la primera etapa de
caracterizacion se cuantifico la cantidad de extraibles de acuerdo con lo indicado por
Sluiter et al., (2005) (Determination of Extractives in Biomass). En la segunda etapa, se
procedié a la cuantificacion de la lignina utilizando el protocolo “Determination of
Structural Carbohydrates and Lignin in Biomass” (Sluiter et al., 2008). Y, por ultimo, se
realizd la determinacion de la cantidad de holocelulosa segln el protocolo de Fengel y
Wegener, (1984); para la determinacion de celulosa se utilizé la norma ASTM D1103-60
(1960).
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4.2.2. Tratamiento alcalino

Se utilizaron 3 variables significativas para realizar el disefio muestral del tratamiento
alcalino, estas fueron temperatura (°C), concentracion de NaOH (% p/v) y tiempo de
reaccion (horas). Se realizd un disefio estadistico factorial que consistio en 8 tratamientos
con las distintas combinaciones que se presentan en el cuadro 1.

Cuadro 1. Matriz experimental de la etapa de tratamiento alcalino segun el disefio
factorial.

Tratamiento | Temperatura (°C) Tiempo (horas) NaOH (% p/v)
1 70 1 4
2 90 1 4
3 70 1 12
4 90 1 12
5 70 3 4
6 90 3 4
7 70 3 12
8 90 3 12

Lafinalidad del tratamiento alcalino fue eliminar parcialmente la lignina y los compuestos
extraibles de la materia prima. Este proceso se baso en el uso de un pH alcalino, que
favorece la solubilizacion de la lignina, dado queel pH superior a 7 facilita esta disolucién
(Torres et al., 2017).

Para realizar estos tratamientos, se prepararon soluciones de diferentes concentraciones
de NaOH, las cuales se combinaron con SCG en una relacion peso/volumen de 1:10
(g:mL), utilizando 30 gramos de café y 300 mL de la solucion. La mezcla se calent6 en
un balon de fondo plano de 500 mL con un agitador magnético y acoplado a un
condensador tipo serpentin para evitar la evaporacion de la solucion y mantener la
concentracion constante. La agitacion se mantuvo continua para asegurar una reaccion
homogénea, y se realizaron todas las pruebas por duplicado para asegurar una mayor
precision en los resultados. Los tratamientos duraron 1 y 3 horas dependiendo del
tratamiento.

Tras completar las reacciones, el producto solido resultante se dispersd en agua y se
neutralizd con &cido acético al 90% hasta alcanzar un pH neutro. Luego, la mezcla fue
lavada y filtrada en un embudo Biichner utilizando una bomba de vacio y agua destilada.
Adicionalmente, se determin0 la cantidad de lignina residual en los materiales resultantes,
con el objetivo de evaluar la efectividad del tratamiento alcalino en la eliminacion de este
biopolimero. La informacion obtenida de esta determinacion se empled para seleccionar
el tratamiento que removio la mayor cantidad de lignina y asi continuar con las siguientes
etapas de la investigacion.
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4.2 .3 Purificacion de la celulosa

Para aislar la celulosa, se realiz6 una etapa de blanqueo utilizando per6xido de hidrdgeno
(H20:) e hidroxido de sodio (NaOH) al 4% (p/v) con el objetivo de eliminar el porcentaje
restante de lignina en la muestra. El proceso se realizd con una relacion solido-liquido de
1:10 (g:ml), empleando una muestra de 5 g de pulpa seca tratada alcalinamente. La
reaccion se mantuvo a un pH controlado entre 11y 12 (Garcia et al., 2019). Se afiadieron
20 ml de H202 de manera gradual para controlar el avance de la reaccion. Tras completar
la adicién de H20-, la mezcla se dejo reaccionar durante 15 minutos. Finalmente, las
muestras purificadas fueron filtradas mediante un sistema de vacio y un embudo Biichner,
lavadas con agua destilada y secadas a 40 °C.

4.2.4 Obtencion y caracterizacion de nanoparticulas de celulosa

4.2.4.1 Obtencion de nanoparticulas

Se realizo6 el tratamiento quimico TEMPO (2,2,6,6-tetrametilpiperidina-1-oxilo) 0,016 g
de catalizador TEMPO;g celulosa) para facilitar la obtencion de nanoparticulas de
celulosa junto con bromuro de sodio (NaBr)(0,1 g de NaBr:g celulosa,). La reaccion se
realizé a pH 10 durante 2 horas a temperatura ambiente. EI mecanismo de la oxidacién
con TEMPO se detalla en la Figura 6. Se utilizé hipoclorito de sodio (NaClO) como
oxidante principal, Primero, el hipoclorito de sodio oxida el radical TEMPO para formar
un cation TEMPO+; el NaBr ayudaen la regeneracion del TEMPO+ a partir de su forma
reducida (N-hidroxi-TEMPO). Este cation reacciona con los grupos hidroxilos primarios
de la celulosa para formar enlaces covalentes. Bajo condiciones alcalinas, estos enlaces se
forman més rapidamente. La ruptura deestos enlaces genera grupos aldehidos y moléculas
N-hidroxi-TEMPO, que eventualmente se transforman en grupos carboxilos.
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Figura 7. Mecanismo detallado de la reaccion de oxidacion utilizando TEMPO como
catalizador (Ehman, 2019).

Para realizar esta reaccion, se prepar0 una solucién de NaBr (0,067 % p/v) y TEMPO
(0.011 % p/v) un vaso precipitado de 750 ml utilizando como solvente agua destilada, y
se utilizaron 5 gramos de pulpa por reaccion, el pH se controld entre 9.5 y 10.5, siendo
ajustado con el hipoclorito de sodio (5 mmol/g pulpa) gradualmente, supervisando el pH
con ayudade un electrodo de medicién de pH; una vez terminado el hipoclorito de sodio,
se utilizd6 NaOH para mantener el pH en el intervalo deseado. El proceso que se extendio6
por una hora. Esto en constante agitacion a una velocidad de 600 Rpm, ademas una vez
finalizada la reaccion, el resultado de esta sera lavado con agua destilada, y filtrado en el
embudo buchner con ayuda de una bomba de vacio. El resultante de esta reaccion fueron
particulas de celulosa modificada, el tratamiento mecanico posterior permitira que se
transformen en nanoparticulas de celulosa

Posterior al tratamiento con TEMPO se realizd una solucion de particulas de celulosa al
1% plv, con ayuda del revolvedor magneético se mantuvieron 15 minutos en agitacion, con
la finalidad de tener una mezcla homogénea. se aplicd tratamientos mecanicos para
separar las fibras. Primero se utiliz6 un homogeneizador (IKA T25 Digital Ultra Turrax),
en este caso, utilizo cizallamiento para desintegrar las fibras de celulosa, promoviendo
una distribucion uniforme en la suspension. Se aplico a una velocidad de 12.000 rpm en
10 ciclos de 2 minutos cada uno, y finalmente se utiliz6 la maquina de ultrasonido, que
realizo un proceso mecanico similar, pero con una mayor precision a niveles mas
pequefios de la estructura. La maquina de ultrasonido (Labsonic 1510), se utilizé durante
lapsos de 3 minutos con una intensidad de 400 w durante 10 ciclos. obteniendo asi las
nanoparticulas de celulosa desde SCG.
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4.2.4.2 Caracterizacion de nanoparticulas

El andlisis y caracterizacion se realizd utilizando, microscopia éptica y electrdnica,
determinacion de cargas para conocer el grado de funcionalizacion, un analisis de grado
de fibrilacion y por ultimo se midi6 la transmitancia a la luz.

Primero, se emple6 microscopia 6ptica. EI microscopio éptico utiliza la luz visible para
obtener la imagen aumentada de una muestra. Es un aparato de observacion microscopica
por transparencia. Al emplear la longitud de onda del espectro visible, como elemento de
iluminacion, la muestra se observa con sus colores naturales. Las mediciones se hicieron
a muestras de celulosa utilizando un microscopio Optico de marca Labomed modelo
Lx500 con el aumento de 10x. Para ayudar a la observacion de éstas se utilizd un método
de tincion con anilina roja, se capturaron imagenes utilizando un adaptador de lente
conectadoa un computador, y se utilizé el programa USB camera driver (UVC) para tomar
fotografia de las imagenes. Para la observacion de las imagenes nanométricas, se utilizo
una microscopia electronica de transmision (TEM), estas mediciones fueron realizadas en
la unidad de microscopia electronica de la Universidad Austral de Chile.

También se realizd6 la cuantificacion de cargas para determinar el grado de
funcionalizacién. Se realizd una titulacion conductimétrica; para esto se utilizd un
instrumento llamado conductimetro, de marca Peak Instrument, un método electroquimico
gue mide la conductividad iénica. El proceso comenzd dispersando 0,1 g de
nanoparticulas de celulosa en 100 ml de una solucion de NaClal 1 mM. Para asegurar una
dispersion uniforme, se aplicO sonicacion durante 3 minutos. Posteriormente, la
suspension de nanoparticulas se agité usando una placa magnética y se ajusté el pH con
HCI hasta alcanzar un valor entre 2,5 y 3, seguido de una agitacion constante por 15
minutos. La titulacion conductimétrica, comenzé con la adicién de 100 uL de NaOH a
una concentracion de 0,1 M (disuelto en NaCl 1 mM.) cada minuto. Se registraron los
valores de conductividad después de cada adicion de NaOH hasta que el pH alcanz6 11,
y se construyd una curva de consumo de NaOH versus el valor de conductividad. Para
conocer el grado de funcionalizacion se utilizé la ecuacion (1) que se muestra a
continuacion.

Concentracion de NaOH (M)+Volumen de NaOH consumido (ml) (1)

1s mol
Total grupos carboxilicos (—) = o
g asa seca de la muestra (g)

El andlisis del grado de fibrilacién, se refiere al andlisis del proceso y grado de formacién
de nanofibras a partir de fibras mas grandes, especialmente en el contexto de pulpa de
celulosa. Cuando las fibras de celulosa se someten a procesos mecanicos o quimicos, se
descomponen en fibrillas mas pequefias y delgadas, aumentando la superficie especifica
y mejorando ciertas propiedades del material. Para determinar el rendimiento de nano
fibrilacion, se prepar6 una suspension al 0,1% p/v de las nanoparticulas de celulosa,
seguido de un proceso de sonicacion de 2 minutos para homogeneizar la muestra.
Posteriormente, se centrifugé a 4000 rpm durante 20 minutos utilizando una centrifuga de
marca Rotofix 32a. Se calculé el rendimiento en base al peso del material seco obtenido.
Ademés, se determind el contenido de solidos del sobrenadante utilizando una
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termobalanza marca RADWAG, modelo MA 50.R.WH. Este procedimiento fue realizado
en duplicado para asegurar la precision de los resultados, y, por altimo, se utilizd la
siguiente ecuacion (2) para calcular el grado de fibrilacion porcentual de las
nanoparticulas.

L, Masa solida sobrenadante
Grado de fibrilacion (%) = x100 (2)
Masa sélida total inicial

Para evaluar las propiedades Opticas de la nanocelulosa, se empled la técnica de
espectroscopia UV-Visible que permite medir la transmitancia de luz a través de una
muestra. Para esta medicion se utilizé un equipo de marca Lab-Tec modelo Rayleigh UV-
1800. Esta técnica es Util para caracterizar como la nanocelulosa interactta con la luz en
diferentes longitudes de onda, lo cual es relevante para determinar su comportamiento
Optico. Se prepard una suspension de nanocelulosa con una consistencia del 0,1%, y se
realizaron dos mediciones de esta muestra para asegurar la precisioén de los resultad os. El
analisis se llevd a cabo utilizando un espectrofotémetro, escaneando la muestra en un
rango de longitud de onda de 580-700 nm para obtener un perfil detallado de la
transmitancia de la luz.

4.2.5 Preparacion de papeles con nanocelulosa

Una vez sintetizada la nanocelulosa, se procedié a la formacion de 5 muestras de papel
reciclado con el fin de evaluar sus propiedades como aditivo. Estas fueron elaboradas en
el laboratorio de control de calidad de la Compafiia Papelera Pacifico a través de una
maquina formadora de hojas. Se siguieron las medidas estandar establecidas por la
empresa para la elaboracion de hojas que consistieron en utilizar un gramaje aproximado
de 120 g/m?, y se adiciono una cantidad distinta en cada muestra, como se observa en el
cuadro 2. Para comenzar, se determiné el contenido de humedad de la pulpa OCC con el
fin de calcular la masa seca disponible. Posteriormente, se agregd la cantidad adecuada de
nanoparticulas de celulosa en funcion del porcentaje de masa deseada para cada muestra.
Las mezclas se procesaron bajo la técnica "en masa" la cual consta de mezclar el aditivo
con la pulpa de celulosa, con la finalidad de realizar una mezcla uniforme antes de ser
procesada en la maquina formadora de papel. Adicionalmente se realizé una prueba con
una técnica llamada “entre capas” que consistid en formar 2 probetas en ausencia de
aditivo en la masa, debido a que este se adiciond entre estas 2 probetas antes de ser
prensadas. Una vez formadas, las hojas de papel fueron prensadas con una prensa
hidraulica para eliminar el exceso de agua, y luego se secaron parcialmente en un horno a
temperatura controlada, evitando la formacion de arrugas durante el proceso. Finalmente,
las hojas fueron secadas a temperatura ambiente, bajo un contrapeso, para prevenir
deformaciones causadas por el secado. Ademas, se prepararon hojas de papel sin la
adicion de nanoparticulas de celulosa, las cuales sirvieron como muestras de control. Estas
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muestras fueron esenciales para establecer un punto de comparacion y evaluar los efectos
de la adicion de nanoparticulas como aditivo en las propias.

Cuadro 2. Porcentajes de concentracion de nanoparticulas de celulosa en el papel
reciclado.

Prueba Nanoparticulas (%) Nanoparticulas (g)
1 0,5 1,14
2 1 2,28
3 15 3,42
4 3 6,84
5 5 11,4

Unavez que se crearon estas muestras, se llevaron a cabo pruebas mecanicas para evaluar
la resistencia de las probetas de papel de pulpa reciclada con nanoparticulas agregadas.
Estas pruebas se centraron en la prueba de resistencia al aplastamiento en plano (CMT),
medidasegun las especificaciones de la norma TAPPI T 809, (2019), norma utilizada para
medir la resistencia de cartones corrugados a la compresion en la direccion transversal. La
prueba de compresién a corto alcance (SCT), que se realiz6 segun las especificaciones de
la norma 1SO 9895, (2008) o Norma TAPPI T 826, (2012), describen el método para medir
la resistencia a la compresion a corto alcance en papel y carton. Por ultimo, la prueba de
resistencia a la compresion en anillo (RCT) se midio segun especifica la norma 1SO
12192, (2011) o la norma TAPPI T 822, (2022), para medir la resistencia a la compresion
en anillo de papeles y cartones y la prueba de estallido de Mullen, la cual se midio segun
especifica la norma TAPPI T 403, (2019) y la norma 1SO 2759, (2014).

4.2.6 Anadlisis estadistico

Para el analisis estadistico se empled el método ANOVA (Andlisis de la Varianza). El
ANOVA es una técnica utilizada para comparar las medias de tres 0 mas grupos
independientesy determinar si existen diferencias significativas entre ellos (Minitab, s.f.).
Los datos correspondientes al tratamiento alcalino fueron procesados después de la
normalizacion de estos, para esto se realiz6 una transformacion de Bliss normalizar los
datos conseguidos, esta transformacion se aplicara en el tratamiento alcalino. Este es un
meétodo utilizado en la estadistica y el analisis de datos para estabilizar la varianza de datos
que siguen una distribucion binomial. Se aplica combinadas en estudios donde se tienen
proporciones que pueden ser problematicas, como en situaciones con pocos eventos que
pueden conducir a una variacion no constante.

El programa Minitab se utilizé para procesar los datos obtenidos, se emplearon los datos
obtenidos del tratamiento alcalino para evaluar la significancia de los factores
involucrados. Las variables de entrada consideradas fueron el porcentaje de NaOH, la
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temperatura y el tiempo de reaccion. La variable de salida fue el porcentaje de remocién
de masa, que permitié determinar la significancia de cada una de estas variables en el
proceso.

Para llevar a cabo las pruebas mecéanicas en los papeles, se empled un disefio unifactorial,
utilizando como variable de entrada la cantidad de nanocelulosa aplicada a las probetas.
Se realiz6 un analisis de varianza (ANOVA) con el objetivo de evaluar las diferencias
entre los grupos control y los grupos modificados con nanoparticulas de celulosa. Se fijé
un nivel de significancia (alfa) de 0,05 para la ejecucion del ANOVA. Si se confirma la
hipétesis alternativa, se realiz6 una prueba de Tukey para determinar si existen diferencias
significativas entre las pruebas en comparaciéon con el grupo control. Para llevar a cabo
estos analisis, se utilizé el analizador de datos de Excel.
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5.RESULTADOS Y DISCUSION

Los SCG fueron recibidos en el laboratorio con un contenido de humedad de 56,93 +
0,37% y una granulometria heterogénea, luego fueron secados y molidos a una
granulometria de entre a 0,40 mmy 3,50 mm, con un porcentaje de humedad final de 6,48
+ 0,35 % tal como se observa en la figura 7.

Figura 8. A) Muestra de SCG como fueron recibidos por la empresa. B) Muestra de los
residuos después del proceso de secado y molienda, lista para la produccion de
nanocelulosa.

5.1 Caracterizacion de materia prima

La caracterizacion de la materia prima se resume en el Cuadro 3. El anélisis revelé un
porcentaje de extraibles en etanol de 22% y en agua de 3,45%, resultando en un total de
extraibles del 25,45%. La holocelulosa represent6 el 51,71% de la muestra, mientras que
el contenido de lignina fue del 22,77%. Estos resultados son consistentes con los datos
reportados por Chavez y Domine (2013), quienes encontraron aproximadamente un 49%
de celulosa, 32% de hemicelulosa y hasta un 35% de lignina. Estos resultados fueron
alentadores para el avance de esta tesis, dado que el contenido de celulosa en SCG es
significativo. Segun diversos estudios, el SCG contiene entre un 30% y 40% de celulosa.
La cantidad de celulosa encontrada en estos residuos es comparable los otros estudios
realizados, debido a que se encontré un % de celulosa parecido a los estudios de Chen
(2015), y ademés también es comparable con otras fuentes de celulosa, como lo es la
madera, que contiene aproximadamente entre el 40% y el 50% de celulosa en su peso
total, siendo este el principal componente de la madera (Zhang et al., 2021). Ademas, es
importante destacar que el SCG sigue siendo un subproducto de la industria del café sin
un uso alternativo, lo que incrementa su potencial como subproducto, siendo este una
fuente viable de celulosa.
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Cuadro 3. Caracterizacion de SCG mediante los protocolos de extraccion.

SCG Composicion (%)
Extraibles en agua (A) 35+0,71
Extraibles en etanol (B) 22,0+1,38
Extraibles totales (A+B) 25,5+ 0,88
Holocelulosa 51,7+0,14
Lignina 22,8 £ 0,24

5.3 Tratamiento alcalino

A continuacién, se presentan los resultados del tratamiento alcalino (TA) aplicado a las
muestras de materia prima. En el cuadro nimero 4 se detallan los porcentajes de remocion
de masa obtenidos en cada uno de los ocho tratamientos realizados. Estos resultados
reflejan la efectividad del tratamiento en la eliminacion de la lignina y los extraibles.

En el transcurso de los experimentos, se puede observar que las diferencias de condiciones
si afectan al porcentaje de remocion de masa, entre mas agresivo el tratamiento, mas
porcentaje de masa remueve. De los ocho tratamientos realizados durante el tratamiento
alcalino, se obtuvieron los siguientes resultados en términos de porcentaje de remocion de
masa, variando significativamente entre los diferentes tratamientos. El tratamiento con
condiciones mas agresivas logro la mayor remocion demasa con un 59,67%, mientras que
el con condiciones menos agresivas obtuvo el menor porcentaje con un 28,95%. El
segundo experimento con mayor remocion fue el méas agresivo en termino de
concentracién y temperatura, pero con menor tiempo de reaccién, con un 52,81%. Otros
autores han expuesto que el tratamiento alcalino en otros residuos, como el aserrin han
tenido porcentajes de remocion de hasta 55%, valores superiores al 41% en bagazo de
cafia y del 28% en cascarilla de arroz (Torres et al., 2017). Estos valores son comparables
con los resultados que se realizaron en el laboratorio.

Ademas de cuantificar la cantidad en masa total removida por los diferentes tratamientos
alcalino, se determind el porcentaje de lignina que fue extraido, cuyos resultados también
se presentan en el cuadro 4. Se observo que la combinacion de variable usadas en el
tratamiento 8 permitieron remover un 9% de lignina, el valor mas alto de remocién bajo
las condiciones investigadas.
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Cuadro 4. Resultados obtenidos del Tratamiento Alcalino

Temperatura | Tiempo  |Hidréxido de Masa total| Lignina

(°C) (horas)  |sodio (% p/v)|removida (%) |removida (%)
Tratamiento 1 |70 1 4 28,95+0,18 (3,19+2,12
Tratamiento 2 |90 1 4 38,44+2,04 |N/D
Tratamiento 3 |70 1 12 32,06 £2,16 |N/D
Tratamiento 4 |90 1 12 52,81 +2,03 (0,62 1,89
Tratamiento 5 |70 3 4 33,33+2,69 |3,90+ 2,05
Tratamiento 6 |90 3 4 48,36 + 1,72 1,42 +0,39
Tratamiento 7 |70 3 12 4554+259 |N/D
Tratamiento 8 |90 3 12 59,67 +£585 |9,05+0,12

N/D: no determinado

El analisis estadistico reveld que no hay una variable significativamente mas influyente
que las demas, ya que el tiempo, la temperatura y el porcentaje de concentracion de
hidroxido de sodio presentaron valores p menores a 0,001 (Cuadro Al.1). Esto indica que
todas estas variables son significativas en relacion con la variable respuesta, la remocion
de masa parcial de lignina, hemicelulosa y extraibles. Los resultados muestran que, a
medida que se incrementa la intensidad de estas variables, también aumenta el porcentaje
de remocién de estos componentes. Para la continuidad de esta tesis se utilizo el
tratamiento 8, puesto a que es el tratamiento que mas masa total removié y ademas de
mayor cantidad de lignina, lo que ayudo a las siguientes etapas de la tesis. El rendimiento
total del tratamiento 8 en las siguientes repeticiones del experimento fue de un 46,716 +
3,91%.

5.4 Purificacion de la celulosa y sintesis de nanoparticulas de celulosa

Durante los tratamientos alcalinos con valores de temperatura y concentracion de
hidroxido de sodio més altos (tratamientos 4 y 8), se observd la presencia de un residuo
viscoso de aspecto gelatinoso sobre el material tratado en la etapa de filtracién, lo cual fue
atribuido a compuestos oleosos que existen en los granos de café (Kanai et al., 2020). Este
residuo viscoso entorpecio el filtrado, saturando los filtros e impidiendo este proceso. Por
lo tanto, se realiz6 una etapa de pretratamiento con etanol antes de someter los residuos
de café (SCG) a esos tratamientos alcalinos con la finalidad de eliminar estos residuos y
poder realizar la etapa de filtrado con normalidad. Esta etapa adicional se realiz6 solo al
tratamiento 8, ya que fue con el cual se removi6 la mayor cantidad de lignina.
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El tratamiento con etanol consistié en sumergir el material SCG en etanol con el finde
eliminar parcialmente extraibles solubles en solventes apolares. Esta reaccion se realizo
durante 18 horas a temperatura ambiente, se lavo con una solucion al 50% v/v de etanol
en agua destilada, finalizando con un secado en la estufa a 50 °C. El liquido residual
posterior al lavado cambio a una tonalidad amarillenta, siendo la presencia de coloracion
y viscosidad en este liquido la sefial de la efectividad que tuvo este pretratamiento, ademas
de unareduccién de masa total posterior a estos tratamientos de un 8,38 + 0,94%. Por otro
lado, en las pruebas preliminares se comparé el proceso de blanqueo con y sin el
pretratamiento con etanol. Los resultados visuales mostraron que el blanqueo fue mas
efectivo cuando se aplico el pretratamiento con etanol. Estos resultados estan ilustrados
en la Figura 8.

Figura 9. Diferencia de blanqueo en presencia y ausencia de tratamiento con etanol: A)
presenta tratamiento con etanol antes del tratamiento alcalino; B). no presenta tratamiento

con etanol antes del tratamiento alcalino
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Una vez completado el blanqueo, se procedio a filtrar el producto obtenido (Figura 9A).
La muestra filtrada se sometié a un proceso de secado para evaluar con precision el
contenido de sélidos en la muestra final. La eliminacion de la humedad asegurd
mediciones de masa exactas, lo que permitid una evaluacion precisa del rendimiento del
experimento y el rendimiento de esta resultd en un 40,65 + 5,84%. Posterior a esto se
realiz6 unamezcla al 0,01% P/v, y se realizé el tratamiento TEMPO utilizando un agitador
de hélice (Figura 9C), para después realizar el tratamiento con el homogeneizador y la
maquina de ultrasonido (Figura 9E); en la utilizacion del ultrasonido se suspendi6 la
muestra en un contenedor con aguay hielo debidoa la energia liberada por esta maquinaria
subi6 la temperatura de la mezcla. Al finalizar el proceso, se midié el porcentaje de
humedad de la muestra, que resulto ser del 99%, lo que indica que las nanoparticulas
constituyen el 1% de la muestra final.

Figura 10. Etapas de la sintesis de celulosa: A) Proceso de blanqueo de la pulpa; B) Pulpa
blanqueada ;C) aplicacion del agitador de hélice para la disgregacion de la pulpa antes del
tratamiento TEMPO; D) Proceso de homogenizacion de la pulpa con el ultraturrax; E)
sonicacion de la muestra posterior a la homogeneizacion; F) nanoparticulas de celulosa a
partir de residuos de café.
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Finalmente, el rendimiento de la obtencion de nanocelulosa se presenta en una tabla de
resultados detallada. Esta tabla resume los rendimientos en masa de cada uno de los
procesos involucrados en la produccion, mostrando como las muestras perdieron masa a
lo largo de las distintas etapas del proceso. A partir de estos datos, se calcula el porcentaje
de rendimiento final, proporcionando una vision clara de la eficiencia de cada etapa del
proceso de obtencidn de nanocelulosa.

Cuadro 5. Rendimiento de los procesos para la obtencion de nanocelulosa.

Proceso Rendimiento %
Pretratamiento con etanol 91,62
Tratamiento alcalino 46,71
Blangqueo 40,65
Rendimiento global del proceso 17,39

Al comparar los valores obtenidos del spent coffe grounds (SCG) con estudios similares
que utilizan otros subproductos agroindustriales, se observa que el rendimiento obtenido
(17,39%), es inferior a los reportados en otros estudios. Pérez et al. (2023) obtuvo un
rendimiento de entre 29-41% en sus investigaciones sobre subproductos similares. Khan
et al. (2020), quienes trabajaron con una concentracion de NaOH al 5%, obtuvieron un
rendimiento del 28% tras el tratamiento. En un estudio comparable realizado por Peralta
(2021), quien utilizé concentraciones de NaOH al 2%y 5% para tratar la hoja de mazorca,
los rendimientos fueron del 30% y 35%. Aunqgue los rendimientos obtenidos en esta
investigacidn son menores en comparacion con estos estudios previos, los resultados
reflejan el potencial de valorizacién de los SCG como subproducto agroindustrial. Este
bajo rendimiento también podria estar relacionado con la naturaleza particular delos SCG
o las diferentes metodologias de extraccién de estos.
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5.5 Caracterizacion de la nanocelulosa

La medicion de la conductividad se realizé en triplicado, y los resultados mostraron una
alta similitud entre las tres pruebas efectuadas. En esta evaluacion se utilizaron las
nanoparticulas decelulosa finales, las cuales se compararon con la pulpa blanqueada antes
del tratamiento con TEMPO. Los resultados entregados en las pruebas de conductividad
de la nanocelulosa con la aplicacion de un tratamiento TEMPO fueron similares a los
resultados obtenidos al realizar esta prueba a una muestra de fibras blanqueadas,
dificultandose la apreciacion del aumento de grupos hidroxilos en las nanoparticulas. Esta
comparacion se ilustra en la Figura 10.
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Figura 11. Curvas de conductividad para : A) nanocelulosa tratada con Tempo, B) fibras
blanqueadas.

A partir de estas curvas, se llevaron a cabo una serie de pasos para determinar la
conductividad de la nanocelulosa. Los resultados obtenidos fueron los siguientes: en las
pruebas, el total de grupos carboxilos fue de 0,442 + 0,04 mmol/g, y, por otro lado, en la
prueba con la muestra blanqueada, el total de grupos carboxilos fue de 0,457 mmol/g.

Los resultados obtenidos fueron comparados con el trabajo de Zhan et al. (2020), quienes
trabajaron con cascarilla de arroz y obtuvieron un valor de 1,10 mmol/g. siendo estos
superiores a los conseguidos en el laboratorio. Ademas, Jiron y Rodriguez (2022) sefiala
que la cantidad de grupos carboxilicos tiene un impacto significativo en las propiedades
de la nanocelulosa, esto es debido a que una mayor funcionalizacion de esta refleja una
mejora en las propiedades, mejorando las uniones mediante enlaces quimicos que estas
pueden lograr. Esta propiedad se puede mejorar en las nanoparticulas de café cambiando
la intensidad del tratamiento con TEMPO.
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Para verificar la efectividad del tratamiento TEMPO en la funcionalizacion de la
nanocelulosa, y dado que los resultados obtenidos de la medicion de la conductividad no
mostraron diferencias significativas, se realizd un analisis adicional mediante FTIR
(Fourier Transform Infrared Spectroscopy) (Figura Al.2), estos datos fueron conseguidos
con un equipo marca Thermo Scientific SMART ITX, Modelo: Nicolet 1S10 por parte del
Departamento de Ingenieria Quimica, Biotecnologia y Materiales de la Facultad de
Ciencias Fisicas y Matematicas de la Universidad de Chile. Este analisis se llevd a cabo
con el objetivo de confirmar si las nanoparticulas de celulosa habian experimentado un
incremento en los grupos carboxilos. En el espectro FTIR, la presencia de estos grupos se
puede identificar por dos picos caracteristicos: un pico amplio entre 2500 y 3300 cm™,
asociado con la vibracion O-H del grupo hidroxilo (-OH), y un pico mas agudo cerca de
1700 cm™, correspondiente al estiramiento de C=0 del grupo carboxilo. Los resultados
obtenidos mostraron un aumento significativo en la presencia de estos picos, lo que
confirma la efectividad del tratamiento en la funcionalizacion de la nanocelulosa. En base
a la espectroscopia, se observd que la transmitancia aumenta a mayores longitudes de
onda, comenzando en una transmitancia luminica de 87,8% en los colores amarillos
correspondientes a los rangos de longitud de onda de entre 580-590 nm, llegando a un
peak de 90,6% de luz transmitida en los rangos de longitud de onda de 700 nm
pertenecientes a la luz roja. Autores como Snyder et al. (2013) exponen una transmitancia
promedio de 89,9% en las particulas de nanocelulosa, esto concuerda con los valores
regulares de otros tipos de nanocelulosa.
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Figura 12. Grado de transmitancia de la suspension de nanocelulosa en el espectro de luz
visible entre 580-700 nm.
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En la medicion del grado de fibrilacion (Figura 12), posterior a la centrifugacion de las
muestras, la cantidad de solidos decantados fue baja, lo que no permitié que estos fueran
pesados, sin embargo, la casi ausencia de decantacion de los residuos solidos se debe a
una mayor repulsion electroestatica, causada por el tratamiento TEMPO vy las cargas que
la nanocelulosa posee en su capa mas externa, esto ayuda a que las nanoparticulas se
mantengan suspendidas, por otro lado, el tamafio nanométrico de las nanoparticulas que
se encuentran presentes en la muestra es responsables de que se mantengan suspendidas y
que estas no decanten. Esto demostraria la presencia de las nanoparticulas.

Figura 13. Suspension de nanoparticulas de celulosa sometidas a un ciclo de
centrifugacion.

La medicion del porcentaje de humedad en el liquido sobrenadante fue de 99,9%, lo cual
indica que la mayor parte del peso seco se encuentra en suspension, esto se concluye a
partir de que la cantidad de nanocelulosa agregada inicialmente fue de un 0,1% al esta
mantenerse suspendida, en base a lo que dice Hernandez (2023) sefiala que el centrifugado
es un paso esencial en la obtencion de nanocelulosa, ya que permite separar las
nanoparticulas de celulosa de subproductos y residuos no deseados. Esto asegura que, al
mantener un porcentaje de peso seco similar a la inicial en el sobrenadante, la cantidad de
impurezas es baja, lo que indica una nanocelulosa con pocos residuos indeseados y por
ende mas pura.
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En el analisis realizado mediante microscopia, se evaluaron las fibras de celulosa
blanqueada utilizando un microscopio 6éptico con un lente de aumento de 10x (Figura 13).
Las imagenes obtenidas mostraron una estructura predominante de fibras con presencia
de parénquima residual. Las fibras observadas presentan dimensiones que varian entre
88,453 um y 100,651 pum, lo cual es consistente con el tamafio esperado para fibras de
celulosa blanqueada. La presencia de parénquima, aunque significativa, no afecta la
visibilidad de las fibras principales.

Figura 14. Microscopias opticas de pulpa blanqueada de café; Aumento de 10x

Dado que las nanoparticulas de celulosa no son observables mediante microscopia Optica,
se utiliz6 microscopia electrdnica de transmision (TEM) para su andlisis. En la figura 14,
se evidencio la presencia de nanoparticulas de celulosa con didmetro promedio de 10,46
+ 0,95 nm. Estos tamafios concuerdan con los valores reportados por los estudios de
Kaschuk et al. (2024) el cual describe a las fibras de nanocelulosa (NCF), con didmetros
promedio de 2 a 50 nm y una longitud de 1 a 15 pm y Nippon (2016) que expone que los
valores en una microscopia de nanofibras de celulosa son de aproximadamente 20 nm.
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Figura 15. icroscopl’a electrénica (TEM) de nanoparticulas de celulosa 1%.

La caracterizacion de la nanocelulosa mostrd resultados comparables con los reportados
en la literatura. Las mediciones de conductividad, transmitancia y los analisis mediante
microscopia arrojaron resultados acordes con lo esperado, de acuerdo con los objetivos de
esta investigacion. Por lo tanto, se puede concluir que se logrd con éxito la sintesis de
nanoparticulas decelulosa a partir spent coffeground (SCG). Esta nanocelulosa fue la que
se utilizo en la siguiente etapa del estudio, para evaluar las propiedades mecénicas del
papel reciclado luego de su adicion.
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5.6 Efecto de la adicion de nanoparticulas de café en papeles reciclados.

Los papeles fueron creados utilizando la maquina papelera proporcionada por la
Compafiia Papelera Pacifico. Se asistié a sus instalaciones y se siguieron los protocolos
deseguridad y los procedimientos estandar establecidos por laempresa para la fabricacion
de papel (Figura 15). Una vez creadas las probetas, se dejaron a disposicion de la
compafiia, que se encargd de realizar las pruebas mecénicas correspondientes. Los
resultados de dichas pruebas fueron entregados a traves de correo electronico y
posteriormente analizados para su inclusion en esta investigacion.

Figura 16. Preparacion de hojas para las pruebas mecanicas; A) Hoja formada en maquina
formadora de papel; B) Hoja de papel lista para ser prensada; C) Hoja lista para las pruebas
mecanicas.

Los resultados de las pruebas mecénicas se presentan la Figura 16, 17 y 18 los resultados
del papel creado con la técnica en la masa (In bulk) y posteriormente se muestra el
resultado de la técnica entre capas, los resultados son mostrados en el Figura 19, se
detallan los resultados obtenidos en cada una de estas pruebas, las distintas muestras que
sean estadisticamente significativas seran denominadas con la letra A, y las muestras que
no sean estadisticamente significativas ser tan denominadas con la letra B .
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5.6.1 Prueba CMT

En la prueba CMT, el indice que representa la relacion entre el gramaje y el valor de
compresion se mantuvo relativamente constante, fluctuando ligeramente entre 1,82y 1,94,
Esto indica que, aunque hubo variaciones en el gramaje y en la resistencia de las muestras,
la eficiencia relativa del material en soportar cargas de compresién se mantuvo en un
rango similar para todas las muestras. Estos resultados se muestran en el Figura 16.
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Figura 17. Resultados de indice de Resistencia a la Compresion en la Direccion
Transversal (CMT).

En el andlisis estadistico realizado, el ANOV A mostrd que se aceptd la hipétesis nula, ya
que el valor de F calculado (1,912) fue mayor que el valor de F tabular (2,772). Por lo
tanto, no se encontrd una diferencia significativa entre las medias para asegurar que la
variable de entrada (la adicién de nanoparticulas de celulosa) tiene influencia sobre la
variable respuesta (indice CMT).
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5.6.2 Prueba SCT

El indice SCT, que relaciona el gramaje con el valor de compresion, se mantuvo en un
rango de 21,68 a 24,13. La muestra control presento el indice més alto, lo que sugiere que,
a pesar de no tener nanoparticulas, la eficiencia relativa en soportar la compresion fue
superior en comparacion con las muestras con nanoparticulas. Estos resultados sugieren
que la adicion de nanoparticulas de café tiene un efecto complejo en las propiedades
mecanicas del papel, que no se refleja linealmente en el indice, indicando que otros
factores pueden estar influyendo en el comportamiento del material, los resultados se
exponen en el Figura 17.
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Figura 18. Resultados de indice Resistencia a la Compresion en Corto Alcance (SCT).

En el analisis estadistico de la prueba SCT, se acepto la hip6tesis nula, ya que el valor de
F tabular (2,533) fue mayor que el valor de F calculado (2,2491). Por lo tanto, no se
encontrd una diferencia significativa entre las medias para asegurar que la variable de
entrada (la adicién de nanoparticulas de celulosa) tiene influencia sobre la variable
respuesta (indice SCT).
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5.6.3 Prueba RCT

El indice de resistencia disminuyo en la muestra con la mayor cantidad de nanoparticulas
(50 kgfton), alcanzando un valor de 16,89, el méas bajo del grupo. Esto indica que, la
eficiencia del material en soportar la compresion fue menor, lo que sugiere que una mayor
concentracion de nanoparticulas de café podria estar comprometiendo la estructura del
papel reciclado. Estos resultados son consistentes con los datos previamente analizados y
refuerzan la idea de que la adicion de nanoparticulas de café tiene un impacto variable en
las propiedades mecanicas del papel reciclado, siendo necesario un equilibrio adecuado
para optimizar las caracteristicas finales del material. Estos resultados se muestran en el
Figura 18.
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Figura 19. Resultados de Indice Resistencia a la Compresion en Anillo (RCT).

En el andlisis estadistico de la prueba RCT, el ANOVA indicé que se aceptd la hipotesis
alternativa, ya que el valor de F calculado (12,132) fue superior al valor de F tabular
(2,772). Posteriormente, se realizd la prueba de Tukey, el cual revel6 que las muestras con
el porcentaje de 0,5%, 1,5%, 3% y 5% presentaron diferencias significativas en
comparacion al grupo control.
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5.6.4 Prueba de Mullen

El indice de Mullen mostrd un incremento en la muestra con la mayor concentracion de
nanoparticulas (50 kg/ton), alcanzando un valor de 3,74, el méas elevado del grupo. Esto
sugiere que se requiere una mayor fuerza para romper el material cuando se le aplica
presion en una pequefia &rea. Estos resultados son coherentes con los andlisis previos y
refuerzan la hipotesis de que la incorporacion de nanoparticulas de café influye de manera
variable en las propiedades mecanicas del papel reciclado (Figura 19).
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Figura 20. Resultados del test de Mullen.

En anélisis estadistico de la prueba de Mullen indica lo siguiente, el ANOVA indicé que
se aceptd la hipotesis alternativa, ya que el valor de F calculado (6,682) fue superior al
valor de F tabular (2,533). Posteriormente, se realiz6 la prueba de Tukey, el cual reveld
que tanto la muestra con un 1,5% como la muestra con un 5% de nanocelulosa present6
diferencias significativas en comparacion con el grupo control ademas se ve una tendencia
creciente en el indice de resistencia.

35



5.6.4 Prueba de aplicacién entre capas

Adicionalmente, se evalud la adicion de un 3% de nanoparticulas de celulosa en papel
reciclado usando la aplicacion “entre capas”, es decir las nanoparticulas de café se
emplearon para adherir dos papeles y los resultados fueron comparados con la muestra
control, es decir sin adicion de nanoparticulas de celulosa, en esta prueba se evaluaron los
indices CMT, RCT, SCTy Mullen al igual que en la preparacion anterior de los papeles.
Los resultados muestran variaciones en la resistencia del papel reciclado con y sin
aditivos. En la prueba de CMT, al adicionar un 3% de aditivo, se observa una mejora en
el indice de 1,10 + 0,08 en relacién con la prueba en blanco cuyo indice es 1,0 £ 0,03,
indicando que los aditivos mejoran la resistencia a la traccién transversal
aproximadamente un 10%. En la prueba SCT, al adicionar 3% de aditivo, se evidencio
una ligera disminucién en el indice. Estos resultados sugieren los aditivos pueden tener
un efecto negativo en algunas propiedades mecéanicas del papel reciclado esto debido a
una disminucion del indice desde 22,21 + 0,87 a 21,05 + 1,03. Para la prueba RCT, la
muestra con 3% de aditivo mostré una ligera reduccién en la resistencia con un indice de
18,78 + 1,51 en comparacion a la muestra en blanco la cual tiene un indice de 20,52 +
2,55 sugiriendo que, la resistencia se ve levemente afectadacon la aplicacion deun aditivo
de nanocelulosa. Y, por ultimo, en la prueba de Mullen, la aplicacion de nanocelulosa
sugiere una mejora en las propiedades del papel, subiendo el indice desde un 2,30 + 0,153
a un valor de 3,20 £ 0,06 lo que resulta aproximadamente en un 39,13% de mejora, estos
resultados estan expresados en la Figura 20.
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Figura 21. Resultados de CMT, RCT, SCT y Mullen, aplicadas a papel creado con técnica
entre capas con 3% de nanocelulosa.
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En el andlisis estadistico de los papeles fabricados con la técnica entre capas, tanto en las
pruebas CMT como SCT, se acept0 la hipdtesis nula tras el analisis ANOVA, esto quiere
decir que el aditivo no esta afectando las propiedades mecanicas de del papel. Esto se
debiod a que los valores de F tabular (5,987 y 4,964, respectivamente) fueron mayores que
los valores deF calculados (4,280 y 0,917, respectivamente). En el caso dela prueba RCT
y Mullen, se aceptd la hipotesis alternativa, ya que el valor de F calculado (6,575 y
170,810 respectivamente) fue mayor que el F tabular (5,987 y 4,964 respectivamente). Por
lo tanto, se procedi6 a realizar la prueba de Tukey, el cual mostrd que en la prueba RCT
tanto como la prueba de Mullen tuvieron diferencias significativas entre el grupo control
y el grupo con un 3% de contenido de nanocelulosa.

Los resultados obtenidos en este estudio no muestran los aumentos de propiedades
mecanicas reportados por Ehman et al. (2023) ni a otros estudios como Ehman et al.
(2020), menciona mejoras de los indices que tampoco concuerdan con los resultados
obtenidos, mejoras entre 23% y 37% en el test de Mullen de hasta 21% en las pruebas
CMT. Esto podria atribuirse a diversos factores relacionados con las condiciones
experimentales. Entre los posibles motivos se encuentra el tipo de material empleado en
la sintesis de la nanocelulosa, el gramaje de los papeles fabricados, asi como las
variaciones en el proceso de produccion, donde se aplicd un encolado a pH 5 y se
incorporaron aditivos como sulfato de aluminio (Al:(SOs);) y colofonia de manera
individual a cada hoja. Otro aspecto que podria influir es la metodologia de secado, ya
que las fibras celuldsicas son higroscopicas y tienden a absorber o liberar humedad segun
las condiciones ambientales. En el secado, las muestras de Ehman et al. (2023) se
mantuvieron en un ambiente controlado a 23 °C y 50 % de humedad relativa durante 24
horas antes de las pruebas, a diferencia de la metodologia que se utilizo en este estudio,
que constaba de un secado brusco en un horno, y un posterior secado durante 24 horas
acompafado de un peso sobre las probetas. Los estudios de Sanchez (2020) muestran que
la incorporacion de nanocelulosa en el papel reciclado mejora la resistencia a la
compresion (SCT) hasta en un 23% y eleva el indice de estallido hasta en un 27% en
comparacion con hojas sin tratamiento. EI uso de nanofibras también incrementa el indice
de traccidn en un 25,5%, aunque dosis elevadas de nanofibras pueden reducir este indice,
afectando negativamente las propiedades mecanicas del papel.

Estos estudios de igual manera fueron acompafados de otro tipo de aditivos, como lo es
el almidén catidnico esta diferente metodologia de aplicacién puede ver afectada la
diferencia de rendimiento en los resultados. Para optimizar los indices de resistencia y
mejorar el rendimiento de las nanoparticulas de celulosa, podria considerarse la
modificacion de la metodologia de aplicacion. En el estudio de Ehman et al. (2023), se
exploraron distintasestrategias, incluyendo la aplicacion de nanofibras en la superficie del
papel, lo cual resulto en mejoras de las propiedades mecanicas. Por lo tanto, se podrian
probar diferentes técnicas de aplicacion, como la integracion de nanoparticulas en
combinacion con otros aditivos o la aplicacion selectiva en distintas capas del papel, para
evaluar su efecto sobre la resistencia y otras propiedades del material.

37



6. CONCLUSIONES

El presente estudio logr6 cumplir con el objetivo de evaluar la utilizacién de
nanoparticulas de celulosa obtenidas de residuos de café como aditivo de refuerzo en papel
reciclado. Los SCG presentan potencial como fuente de nanocelulosa, debido a que la
caracterizacion de las propiedades de las nanoparticulas obtenidas es comparable a las
reportadas en la literatura cientifica, lo que sugiere su viabilidad como materia prima en
la produccion de nanoparticulas, esta idea se ve reforzada debido a que la SCG es
actualmente un desecho para la industria. Ademas de ofrecer la posibilidad de mejorar las
propiedades actuales a través de la optimizacion de las técnicas de obtencion y la
purificacion mediante diversos tratamientos. Esta similitud refuerza la idea que el SCG
podria ser una fuente prometedora y eficaz para la produccion de nanocelulosa.

Por ultimo, los resultados obtenidos al aplicar nanocelulosa como refuerzo en la
fabricacion de papel reciclado indican que su incorporacion presenta variaciones
significativas en las propiedades del papel. En particular, las pruebas Mullen evidencian
mejoras notables en ciertos indices, lo que sugiere un efecto positivo en la calidad del
papel reciclado. Sin embargo, también se observo una disminucion en los indices, como
es el caso de la prueba RCT, donde se aprecié una reduccion en las propiedades.
Asimismo, en las pruebas CMT y SCT no se logré una mejora tangible. Estos hallazgos
subrayan la necesidad de continuar investigando este material para mejorar su uso en
aplicaciones de refuerzo en papel reciclado.

Para futuros estudios, se recomienda explorar distintas condiciones de extraccion de
nanocelulosa, ya que la aplicacion de nuevos tratamientos podria aumentar el
aprovechamiento de este recurso. Ademas, evaluar nuevas técnicas de incorporacion en el
papel, asi como la combinacién con otros aditivos, podria optimizar las propiedades
mecéanicas del producto final. La investigacién sobre el efecto de la nanocelulosa en
diferentes modificaciones de cargas ionicas puede resultar interesante, considerando las
cargas de la pulpa y de las fibras de celulosa.
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Cuadro Al.1. Andlisis de Varianza en tratamiento alcalino

8. APENDICE |

Analisis de Varianza

Fuente GL| SC Ajust.| MC Ajust.| Valor F Valor p
%P/v 1 0.04368| 0.04368 37.38 0,000
Tiempo 1 0.03168| 0.03168 27.12 0,000
Temperatura 1 0.09242 0.09242 79.09 0,000

Error 12 0.01402| 0.00117
Falta de ajuste | 4 0.00725| 0.00181 2.14 0.167
Error puro 0.00678( 0.00085

Total 15 0.1818
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Figura Al.2. Analisis FTIR.
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