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1. INTRODUCCIÓN. 

 
La celulosa es la molécula orgánica más abundante del planeta, ya que en conjunto con la hemicelulosa 

y lignina, forman la mayor parte de la biomasa terrestre. Sólo la celulosa representa aproximadamente el 

30 % de las plantas y puede ser regenerada a través de la fotosíntesis. 

 
La celulosa puede ser extraída de todo tipo de plantas (incluyendo madera), bacterias y tunicados, y ha 

sido usada en materiales para la construcción, industria automotriz, industria papelera, industria 

petroquímica, en la elaboración de películas plásticas, aislantes, estructuras aeroespaciales, pintura, 

componentes electrónicos, cosméticos, etc., desde hace más de 150 años. 

 
El uso de nanomateriales provenientes de compuestos ligninocelulósicos, son considerados una 

alternativa bastante prometedora, a las fibras sintéticas convencionales, ya que cuentan con propiedades 

morfológicas, químicas, mecánicas, térmicas y ópticas bastante atractivas. La biodegradabilidad de este 

material, aunado al gran número de fuentes de los que pueden ser extraídos, vuelve a la nanocelulosa un 

material con mucho potencial para ser usado a una escala mayor y reducir el uso de polímeros 

provenientes de combustibles fósiles. Uno de los retos para ampliar y fomentar su aplicación, es mejorar 

la eficiencia en su proceso de extracción y purificación, con el objetivo de potencialmente alcanzar la 

viabilidad económica a nivel industrial. 

 
La hidrólisis ácida ha sido uno de los principales métodos para la extracción de nanocristales de celulosa 

(CNC´s). En esta reacción el ácido ataca la celulosa removiendo sus regiones amorfas, y las zonas 

cristalinas se mantienen ya que cuentan con una mayor resistencia a la hidrólisis. Los ácidos sulfúricos y 

clorhídricos son los más usados para hidrolizar la celulosa, pero no existe una concentración ideal para 

la extracción de CNC´s, ya que esta depende de la fuente de la celulosa y del tipo de ácido a utilizar. En 

el caso del ácido sulfúrico se ha encontrado que una concentración adecuada para una gran cantidad de 

fuentes es alrededor de 60 % peso. 

 
Otro método usado para la obtención de CNC´s es la oxidación mediada por TEMPO (2,2,6,6-Tetrametil- 

1-piperidiniloxi, radical libre, 2,2,6,6-Tetrametilpiperidin 1-oxil), a través de este método es posible 

obtener CNC´s completamente individualizados a partir de fibras de celulosa bajo condiciones acuosas. 
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En esta oxidación se promueve una conversión química selectiva de grupos hidroxilos, aldehídos, cetonas, 

y grupos carboxilos, manteniendo la morfología y cristalinidad de las fibras, en condiciones suaves (sin 

calor, sin adición de ácido). 

 
El objetivo de este trabajo es obtener nanocristales de celulosa de diferentes fuentes, mediante las técnicas 

de hidrólisis ácida (ácido sulfúrico), con dos diferentes pretratamientos, y oxidación mediada por TEMPO, 

comparar entre sí, ambos pretratamientos y técnicas, así como el estudio de la evolución de las 

propiedades, químicas, morfológicas, térmicas y estructurales, de la celulosa, durante todos los procesos 

aplicados. Para ello se seleccionaron dos diferentes fuentes, Typha domingensis, conocido como tule en 

países de habla hispana, y Euphorbia antisyphilitica, conocida como candelilla. 

 
La especie Typha, es una macrófita acuática, la cual es uno de los principales componentes de humedales, 

lagunas y lagos, la cual cumple una función dual; son esenciales para el ecosistema porque purifican el 

agua contaminada, pero en algunas regiones han llegado a convertirse en invasores dominantes del manto 

acuífero. Typha domingensis es considerada por la SEMARNAT (Secretaría de Marina y Recursos 

Naturales) una especie exótica invasora. Este problema se agudiza en puntos específicos con grandes 

cantidades de mantos acuíferos, como el sur de Tamaulipas, en donde esta planta se ha convertido en un 

problema grave ya que se encuentra presente, de manera invasiva en todos los cuerpos de agua de la 

zona, generando una biomasa incontrolable, con una alta tasa de crecimiento, rebasando los esfuerzos 

realizados por el gobierno para controlarlo. 

 
La Euphorbia antisyphilitica es una planta desértica endémica del norte de México, sur de Estados Unidos 

y Africa. Esta planta es utilizada industrialmente para la extracción de cera, generando una gran cantidad 

de desechos (bagazo) tras su extracción. Este bagazo cuenta con un alto contenido de celulosa (45 %) 

tras la extracción de cera de manera industrial, lo cual representa casi un 50 % más de contenido 

celulósico que el promedio de las plantas, el cual ronda el 30 %. 

 
Ambas fuentes presentan ventajas, Typha domingensis por ser una especie exótica invasora, y en caso 

de obtener buenas propiedades en los nanocristales de manera eficiente, sería beneficioso y ayudaría a 

darle un enfoque diferente al tratamiento recibidos a toda esta biomasa por parte del gobierno, ya que 

solo se draga y desecha en el mismo punto o se quema. En el caso de Euphorbia antisyphilitica, al trabajar 



3  

específicamente con el bagazo, y este ser un desecho industrial, se podría agregar valor a este 

subproducto, haciéndolo económicamente atractivo para la industria, ya que no se cuenta con ningún uso 

específico para este desecho tras la extracción. 

 
Ambas fibras son analizadas y caracterizadas durante todo el proceso, desde la extracción de celulosa, 

hasta la obtención de los CNC´s, mediante espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), 

difracción de rayos-X (DRX), análisis termogravimétrico (TGA), y microscopía electrónica de barrido 

(SEM). Identificando mediante estas técnicas, la presencia de los grupos funcionales, el índice de 

cristalinidad, tamaño de cristal, degradación térmica inicial, porcentaje de residuos a 600 °C, tamaño 

promedio y distribución de tamaños de fibras y CNC´s. En el caso de la Euphorbia antisyphilitica, también 

ser analizó mediante titulación conductimétrica, para determinar la conductividad, y a partir de ella, obtener 

información acerca del porcentaje de contenido de grupos carboxilos y/o sulfuros, grado de oxidación y 

densidad de carga. 
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Lignina 

Celulosa 

2. MARCO TEÓRICO. 
 
 
 
 

2.1 CELULOSA. 

 
La celulosa es el biopolímero más abundante en el planeta, es considerado casi inagotable debido a que 

está presente en todo tipo de plantas ya que es el principal componente de las paredes celulares de las 

plantas [1]. Este material representa en promedio el 30 % de plantas, es regenerado mediante la 

fotosíntesis [2] y presenta una producción de biomasa de alrededor de 1.5 x 1012 toneladas anuales [3]. 

Las fibras y derivados a partir de la celulosa han sido usados desde más de 160 años en gran variedad 

de aplicaciones, productos y materiales [4] y actualmente tiene una gran proyección de mercado en las 

industrias  automotriz,  construcción,  aeroespacial,  textil,  industrial,  electrónica,  farmacéutica, 

entre otras [5]. 

 
En 1838 el químico francés Anselme Payen descubrió la celulosa, determinando su fórmula molecular 

como C6H10O5 mediante análisis elemental. Desde entonces han sido estudiados sus aspectos físicos y 

químicos por una gran variedad de científicos. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Hemicelulosa 

 

Figura 1. Arreglo espacial de la celulosa, hemicelulosa y lignina en la pared celular [6]. 
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Las paredes celulares de las plantas se encuentran divididas en dos secciones principalmente, la pared 

celular primaria contiene una red irregular de microfibras de celulosa, las cuales se encuentran 

estrechamente empaquetadas [6]. La pared celular secundaria está compuesta de tres diferentes capas, 

S1 (capa externa), S2 (capa media) y S3 (capa interna). En donde la capa S2 es la más gruesa e importante 

para determinar las propiedades mecánicas [7]. 
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Figura 2. Representación esquemática de la celulosa [9]. 

 
 
 

La celulosa es un elemento de los compuestos ligninocelulósicos, estos compuestos consisten 

principalmente de tres biopolímeros: celulosa, hemicelulosa y lignina. 
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2.1.1 Hemicelulosa y lignina. 

 
Tanto la hemicelulosa como la lignina, junto con la celulosa, constituyen la composición de cualquier tipo 

de fibra proveniente de plantas. Dependiendo del tipo de fibra la composición y la cantidad de cada uno 

de estos varía, generando de esta manera, propiedades diferentes en las fibras dependiendo de la fuente 

de la cual son obtenidas. 

 
La lignina es un polímero hidrocarburo bastante complejo con componentes alifáticos y aromáticos, es 

completamente amorfo e hidrofóbico. Sus propiedades mecánicas son menores a las de la celulosa [8]. 

La cantidad de lignina en las plantas no depende únicamente de la fuente analizada, sino también de la 

ubicación de la misma, su edad y otras condiciones naturales, por lo que se puede presentar en un rango 

de 8 a 30 % acorde al método de Klason [9]. 

 
La hemicelulosa está compuesta por un grupo de polisacáridos (a excepción de la pectina) la cual se 

mantiene unida a la celulosa después haber removido la lignina [8]. Esta se diferencia de la celulosa en 

tres aspectos primordiales, contiene una gran variedad de unidades de azúcar, con tiene una gran cantidad 

de ramificaciones en su cadena y el grado de polimerización llega a ser hasta 100 veces menor que en la 

celulosa [10] [11]. 

 
 

 
2.1.2 Estructura y propiedades de la Celulosa. 

 
La celulosa, independientemente de cual sea la fuente de donde se obtenga, está compuesta por zonas 

amorfas y zonas ordenadas. En estas zonas ordenadas, las cadenas de celulosa se encuentran 

empaquetadas en forma de cristales, los cuales están ligados por enlaces y puentes de hidrógeno. Los 

enlaces de hidrógeno y la orientación molecular de la celulosa pueden variar ampliamente, lo que da lugar 

a celulosa polimorfa y a su vez diferentes alomorfas de esta. 

 
Las propiedades mecánicas de las fibras naturales dependen del contenido de celulosa, del grado de 

polimerización y de la cristalinidad. El grado de polimerización depende de la fuente de donde son 
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Región amorfa ssssssss Región amorfa 

obtenidas las fibras. Fibras con un alto contenido de celulosa y alto grado de polimerización exhiben una 

mayor resistencia a la tensión y módulo de ruptura [8]. 

 
Las fibras celulósicas cuentan con regiones amorfas y cristalinas con un alto grado de organización. El 

grado de cristalinidad depende del origen del material. Por ello, el poder aislar las regiones cristalinas de 

los materiales celulósicos es de gran interés ya que genera viabilidad para la obtención de fibras naturales 

con mejores propiedades mecánicas y térmicas. 

 
Existen seis polimorfos de celulosa: I, II, IIII, IIIII, IVI, y IVII. La celulosa nativa pertenece a la estructura I, 

pero aún dentro de este tipo de estructuras se han encontrados pequeñas diferencias estructurales por lo 

que han designado como las alomorfas Iα y Iβ. Estos dos tipos están presentes dependiendo de la fuente 

de la celulosa, Iα se encuentra en la celulosa proveniente de algas y bacterias, y tanto Iα como Iβ pueden 

presentarse en plantas [4]. 

 
 

 
Enlaces de hidrógeno dentro y entre 

las moléculas de celulosa 
 
 

Microfibras 
de celulosa 

 
 
 
 
 

 

Región amorfa Región cristalina Región amorfa 

|Figura 3. Esquema de regiones y moléculas de celulosa [2]. 

 
 
 

Las estructuras de la celulosa Iα y Iβ poseen configuraciones similares, pero difieren en los patrones 

generados por los puentes de hidrógeno, lo cual implica que tengan estructuras cristalinas distintas. La 

celulosa Iα cuenta con una estructura triclínica (parámetros de red a = 6.717 Å, b = 5.692 Å, c = 10.4 Å 

con α =118.08°, β = 114.80, γ = 80.37) conteniendo únicamente una cadena por celda unitaria, mientras 
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que la celulosa Iβ corresponde a una estructura monoclínica conteniendo dos cadenas de celulosa por 

celda unitaria (parámetros de red a = 7.784 Å, b = 8.201 Å, c = 10.38 Å con α = β = 90°, γ = 96.5°) [1] 

[4] [2]. 

 
 
 

a) 

 
 

Figura 4. Estructura de la celulosa Iβ, a) proyección de la celda unitaria, b) proyección paralela al plano 

ab de la celda unitaria. 

 
 

Las alomorfas de celulosa II y III cuentan también con una estructura triclínica, pero con una variación del 

ángulo γ, con 117.1° para celulosa I y 122.4° para celulosa II, pero con diferentes parámetros de red a, 

b, c, y con α y β = 90° debido al grupo espacial al que pertenecen. Mientras que la celulosa IV es la única 

que presenta una red ortorrómbica con a = 8.01 Å, b = 8.12 Å y c= 10.34 Å [12]. 

 
 
 
 

 
2.2 NANOCELULOSA. 

 
El uso de nanotecnología y nanomateriales es cada vez más común en todo tipo de industrias, ya que 

presenta el potencial de mejorar las propiedades de una gran variedad de materiales, como propiedades 

térmicas, conductividad, eficiencia energética, propiedades mecánicas, entre otras. Aunado a esto, la 

aplicación de nanomateriales obtenidos de fuentes renovables genera un valor agregado, ya que estos 

b) 
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tienen el potencial de reducir materiales, consumo de energía, con un menor impacto al medio ambiente 

debido a que pueden llegar a reducir el tiempo de degradación de los materiales. Tal es el caso de 

las nanofibras derivadas de compuestos celulósicos, los cuales pueden llegar a: incrementar la 

resistencia a la tensión; disminuir el peso, mejorar propiedades aislantes de sonido, de oxígeno, de 

humedad, entre otras tantas, teniendo la ventaja de ser ópticamente transparente, biodegradable y 

renovable [5]. 

 
Los primeros reportes de obtención de nanocelulosa se remontan a finales de  los años 40´s e  

inicios de los 50´s, en donde obtuvieron una suspensión coloidal de celulosa a partir de madera y 

seda, las cuales fueron aisladas con hidrólisis ácida variando la concentración de ácido sulfúrico y el 

tiempo de reacción. Mediante microscopía electrónica se analizaron los tamaños de las fibras, las 

cuales contaban con un diámetro aproximadamente de 7 nm y con longitudes entre 116 y 460 nm [13] 

[14]. 

 
A partir de entonces,  se han  desarrollado  muchos trabajos en donde se han  utilizados un gran  

tipo de plantas, bacterias, desechos  agroindustriales,  entre  otros.  De  los  cuales  se  han  

obtenido microcristales, “bigotes”, nanocristales, nanopartículas y nanofibras. A todos estos se les  

ha nombrado nanocristales de celulosa (CNs). 

 
Básicamente el proceso para obtener este material, es lograr aislar la parte  cristalina presente       

en la celulosa, de sus regiones amorfas, obteniendo de esta manera, fibras con un alto grado          

de cristalinidad y dimensiones nanométricas. 

 
Sin embargo, la nanocelulosa no solo ha sido usada con base en fibras, sino también como 

protección a termoplásticos en forma de película delgada logrando obtener mejoras en resistencia    

a la tensión y a la transmitancia y con una reducción a la transferencia de oxígeno y de vapor         

de agua [15]. 
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Tabla 1. Clasificación de fuentes de nanocelulosa. 
 
 

TIPO FUENTE AUTOR 
 

 
Bacterias 

Glucanocetobacter 

sucrofermetas 
E. Liyaskina [16] 

Glucanocetobacter xylinus Mahdie Salari [17] 

 Fibra Alfa Marroquí Youssef Benyoussif [18] 

Capim Dourado Siqueira Gilberto [19] 

Bagazo de caña Mandal Arup [20] 

Cáscara de arroz Castro Carlos [21] 

Cáscara de piña Dai Hongjie [22] 

 
Plantas 

Corona de piña Dos Santos Roni [23] 

Sisal  Chand Navin [25] 

Algodón Teixeira Eliangela [27] 
 

Madera Stephanie Beck [28] 

Nopal Horacio Vieyra [29] 
 

Anuj Kumar [30] 

 Fernandes Pereira [31] 

 Bagazo de caña Rahimi Kord [32] 

Desechos Arup Mandal [20] 

J. X. Sun [33] 

 Residuos sólidos municipales Maiju Hietala [34] 

 Algodón Shi Sheng [35] 

MCC Sigma Aldrich Valentini L. [36] 
Otros 

MCC FMC Biopolymer Ucar Nuray [37] 

Soya Wang Linxiag [24] 

 

Cascara de avena Paschoal Giovanni [26] 
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MÉTODOS 

COMBINADOS 

BIOLÓGICOS 

FÍSICO-MECÁNICOS 

MECÁNICOS 

QUÍMICOS 

Degradación por microorganismos 

Electrospinning 

Microondas 

Ultrasonicación 

Molienda de fricción ultra fina 

Cryocrushing 

Microfluidización 

Homogenización por alta presión 

Compresión mecánica 

Oxidación 

Hidrólisis Alcalina 

Hidrólisis Ácida 

2.3 MÉTODOS DE OBTENCIÓN DE NANOCELULOSA. 

 
Existen una gran variedad de métodos para la obtención de nanocelulosa, los cuales se pueden dividir 

en: químicos, en donde a partir de una reacción con un precursor químico genera la separación de la 

celulosa; mecánicos, en el cual se utilizan presión o fricción para generar la separación; físico-mecánicos; 

biológicos, en el cual generan una degradación de la celulosa a partir de microorganismos; y métodos 

combinados. La Figura 5 desglosa a detalle los diferentes métodos de obtención de nanocelulosa. 

 
 

 

 
Figura 5. Métodos de obtención de nanocelulosa. 
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2.3.1 Hidrólisis ácida 

 
La hidrólisis ácida es el principal proceso para la obtención de nanofibras de celulosa. En este proceso, 

se rompe la estructura rígida de los materiales lignocelulósicos en donde los iones hidronio atacan los 

enlaces intra e intermoleculares de la celulosa, hemicelulosa y lignina. Debido a este ataque generado por 

la solución ácida, las regiones amorfas de estos materiales son removidas, permaneciendo en su mayoría 

material con una mayor cristalinidad [38]. El ácido sulfúrico y el clorhídrico, son los más comúnmente 

usados para hidrolizar la celulosa, pero otros ácidos como el fosfórico y brómico también han sido usados. 

Las variables que determinan la morfología y dimensiones de las CNs, aparte de evidentemente la fuente 

de la celulosa, son la temperatura, el tiempo de reacción y la concentración del ácido. La concentración 

del ácido varía dependiendo de cuál es el usado para desarrollar la hidrólisis, en el caso del ácido sulfúrico, 

se ha encontrado en la literatura concentraciones desde 35 % [25] hasta el 65 % [19]. En la Tabla 1 se 

muestran a detalle diferentes condiciones usadas en la hidrólisis ácida con ácido sulfúrico así como la 

fuente de la celulosa utilizada. 

 
Debido a que la composición de una misma planta varía dependiendo su entorno o inclusive la edad de 

la planta, es muy difícil obtener un tamaño o morfología específica aun usando el mismo ácido y las 

mismas condiciones durante la hidrólisis, tal es el caso del bagazo de caña [20] [39], en donde con 

condiciones similares se obtuvieron fibras del doble del tamaño. Evidentemente sucede lo mismo cuando 

se utilizan diferentes partes de una misma planta, como la cáscara y la corona de piña [22] [23]. Por tal 

motivo es difícil establecer condiciones idóneas para una planta en específico ya que requiere de una 

revisión bibliográfica de plantas similares e incluso modificar algunas variables al momento de la reacción 

cuando no ha sido una fuente de celulosa muy estudiada. 

 
Una de las principales ventajas de usar ácido sulfúrico como agente hidrolizante, es que éste tiene la 

capacidad de generar grupos sulfatos en la superficie de los CNCs, a diferencia de otros tipos de ácidos 

como clorhídrico. Los CNCs-sulfatados llegan a ser considerados como un tipo de funcionalización debido 

a que por las cargas negativas generadas por los grupos sulfatos facilitan la dispersión en agua 

desionizada generando una solución con mayor estabilidad [40] [41]. 
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Tabla 2. Condiciones de hidrólisis ácida a partir de ácido sulfúrico. 

 

Autor Fuente Concentración Temperatura Tiempo 

Youssef Benyoussif [18] Fibra Alfa Marroquí 64 % 45 °C 30 min 

Siqueira Gilberto [19] Capim Dourado 65 % 50 °C 60 min 

Mandal Arup [20] Bagazo de caña 60 % 50 °C 5 h 

Castro Carlos [21] Cáscara de arroz 64 % 45 °C 45 min 

Dai Hongjie [22] Cáscara de piña 64 % 50 °C 45 min 

Dos Santos Roni [23] Corona de piña 64 % 45 °C 60 min 

Kumar Anuj [39] Bagazo de caña 64 % 45 °C 60 min 

Valentini L. [36] MCC Sigma Aldrich 64 % 45 °C 30 min 

Wang Linxiag [24] Soya 3.2 M 40 °C 5 días 

Chand Navin [25] Sisal 35 % 55 °C 4 h 

Ucar Nuray [37] MCC FMC Biopolymer N. E. 45 °C 130 min 

Paschoal Giovanni [26] Cascara de avena 63.7 % 45 °C 60 min 

Teixeira Eliangela [27] Algodón 6.5 M 45 °C 75 min 

Eder Pulido [42] Typha Domingensis 50 % 45 °C 25 min 

* MCC = Microcelulosa Cristalina (Comercial), N. E.= No especifica. 

 
 
 
 

Tabla 3. Dimensiones de CNCs de diversas fuentes. 

 

Fuente Longitud Diámetro Técnica 

Bagazo de caña [20] 170 nm 25 nm TEM 

Bagazo de caña [39] 400 nm 40 nm AFM 

Cáscara de piña [22] 190 nm 15 nm AFM 

Corona de piña [23] 220 nm 5 nm AFM 

Capin Dourado [19] 300 nm 5 nm SEM 

Soya [24] 340 nm 60 nm TEM 

Cáscara de avena [26] 3 µm 85 nm TEM 

Algodón [27] 150 nm 12 nm AFM 
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2.3.2 TEMPO (Oxidación mediada por TEMPO 2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-oxil) 

 
La oxidación mediada por TEMPO es una reacción catalítica en la que el TEMPO (2,2,6,6- 

tetrametilpiperidin-1-oxil) es usado como precursor de la reacción. A través de este método es posible 

obtener CNCs completamente individuales en condiciones acuosas a partir de fibras [43]. 

 
Esta oxidación promueve una conversión química altamente selectiva de grupos hidroxilos a aldehídos, 

cetonas, y grupos carboxilos, manteniendo su morfología y cristalinidad bajo condiciones “suaves” (a 

temperatura ambiente y sin el uso de ácidos) en comparación con la hidrólisis ácida en donde se generan 

grupos sulfatos cuando se utiliza ácido sulfúrico. Dado que los grupos carboxilos están cargados 

negativamente, generan fuerzas repulsivas entre las microfibras, lo cual genera en la mayoría de los casos 

diferencias morfológicas significativas entre ambos métodos, debido a que esta reacción se considera 

menos agresiva con las fibras de celulosa, además de ser considerada una reacción “verde” y bastante 

simple de implementar [4] [43] [44]. 

 
La reacción de oxidación puede ser llevada a cabo bajo condiciones ácidas o alcalinas siempre y cuando 

se tenga la presencia de agentes oxidantes, los reactivos más comúnmente utilizados para esta reacción 

son TEMPO y NaBr, los cuales son disueltos en la solución del polisacárido a un pH entre 10 – 11, la 

reacción inicia al momento de agregar una solución de NaClO como oxidante primario. El pH debe ser 

monitoreado en tiempo real ya que debe mantenerse en 10, para esto es agregado NaOH continuamente 

hasta observar una detención en su consumo y por consecuencia una estabilización del pH [44] [45]. 

 
Tanto el contenido de los grupos carboxilos como de los grupos sulfatos presentes en los nanocristales, 

pueden ser determinados a través de la titulación de conductividad eléctrica [43] [46]. 

Figura 6. Estructura química del TEMPO. 
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2.4 FUENTES DE CELULOSA. 

 
Debido a que la celulosa es la molécula orgánica más abundante en la tierra, es bastante sencillo elegir 

una fuente para su extracción, ya que al estar presente en todo tipo de plantas e incluso en 

microorganismos como hongos y bacterias, se genera una gran opción de posibilidades técnica y 

económicamente viables, sin generar un impacto al medio ambiente. 

 
En este trabajo de investigación se eligieron como fuente para extracción de celulosa al Tule (Typha 

Domingensis) y a la Candelilla (Euphorbia Antisyphilitica), puesto que es conocido el contenido de 

celulosa, e incluso se han obtenido nanocristales a partir de Typha domingensis, encontrando diferencias 

significativas dependiendo de la edad de la planta [47], y de igual manera el bagazo de Euphorbia 

Antisyphilitica ha sido investigado y usado como refuerzo de compósitos de polipropileno, en donde se 

ha determinado una composición química de 45 % de celulosa, 16 % de hemicelulosa y 37 % de 

lignina [48]. 

 
 

 
2.4.1 Tule (Typha Domingensis) 

 
Typha Domingensis, también conocido como tule o southern cattail en países de habla inglesa, es una de 

las macrófitas más comunes en regiones con climas tropicales y cálidos, esta planta acuática entra en la 

categoría de plantas emergentes ya que cuenta con sus raíces en el fondo y el follaje emerge alcanzando 

una altura de hasta 2 metros con una típica flor puntiaguda en color café [49], es uno de los principales 

componentes en humedales, lagunas y lagos, pero se ha llegado a considerar una planta invasora 

problemática [50]. Esta planta lleva a cabo un doble rol en humedales: es esencial para el ecosistema 

porque ellas ayudan a purificar el agua contaminada, debido a la capacidad de absorción de metales que 

tienen, pero debido a la facilidad que tienen de adaptarse a diferentes ambientes y a que cuentan con una 

alta tasa de crecimiento, en muchas regiones se ha convertido en la flora dominante llegando a impedir 

el flujo del agua [51]. 
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Figura 7. Typha domingensis e invasión en laguna, Altamira, Tamaulipas. 

 
 
 

Los humedales son ecosistemas definidos como extensiones de marismas, pantanos y turberas, o 

superficies cubiertas de agua, sean de régimen natural o artificial, permanentes o temporales, estancadas 

o corrientes, dulces, salobres o saladas, incluidas las extensiones de agua marina cuya profundidad en 

marea baja no exceda 6 metros [52]. Este tipo de cuerpo de agua se considera de gran valor en las zonas 

que no cuentan con suficientes mantos acuíferos, debido a que suministran agua a las poblaciones y vidas 

silvestres. 

 
Typha domingensis es considerada una de las especies exóticas invasoras de prioridad para México, ya 

que ésta llega a desplazar a la flora nativa provocando diferentes problemáticas como pérdida de la 

biodiversidad, alteración de la composición y estructura trófica, pérdida del agua por evapotranspiración, 

obstrucción de canales de riego, reducción de la calidad del agua, aumento en los sedimentos y problemas 

de eutrofización [52]. El tule en México tiene presencia en más de 22,000 lagunas, 2500 presas, 900 

canales y 20 ríos, encontrándose presente en más del 22 % de los cuerpos de agua en el año 2000. Una 

de las maneras en las que se llega a impedir el desarrollo de esta especie es realizar taludes más 

pronunciados, ya que solo crecen en agua superficial, entre 50 y 100 cm de profundidad [53] . 

 
Debido a que el tule presente en la zona sur de Tamaulipas cuenta con un contenido de celulosa de 

alrededor del 40 % [54], y tiene presencia en la mayoría de los cuerpos acuíferos de la zona, presenta 

una opción viable para la obtención de nanocelulosa a partir de esta macrófita. 
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2.4.2 Candelilla (Euphorbia Antisyphilitica) 

 
La candelilla, cuyo nombre científico es Euphorbia antisyphilitica, es una planta desértica endémica 

del norte de México, sur de Estados Unidos y África. Esta planta está constituida por una gran 

cantidad de tallos (sin hojas) completamente rígidos densamente agrupados, recubiertos de cera, de un 

grosor menor a un centímetro que llegan a alcanzar un metro de altura [55]. 

 
Se han desarrollado trabajos de investigación en  donde  han  estudiado  la  morfología  de  las  

fibras provenientes de  la Euphorbia antisyphilitica  mediante microscopía electrónica de barrido,       

a partir de esta técnica se pudo distinguir las diversas capas que componen a este tipo de fibras, 

teniendo una superficie cuticular de 491 nm, una matriz polimérica de  127  nm,  una  capa  de 

lignina de 261 µm, una capa de floema de 578 µm y una de xilema de 1.62 mm [56]. 

 
El principal uso de esta planta es para  la  extracción  de  cera,  la  cual  se  ha  comercializado  

desde inicios del siglo XX, y la principal técnica consiste en la ebullición de la planta en una   

solución agua – ácido sulfúrico. Este método ocasiona que la cera se funda y por decantación la  

cera flota como espuma, a su vez, el ácido sulfúrico evita que la cera se adhiera a las impurezas y 

forme una emulsión [57]. La cera de candelilla es usada en la industria alimenticia, como 

recubrimiento comestible de frutas para alargar su vida de anaquel [58], obteniendo un recubrimiento 

altamente efectivo, mejorando ciertos parámetros fisicoquímicos a los que son sometidas las frutas, 

como lo son la luminosidad, pérdida de peso, contenido de sólidos, firmeza y actividad acuosa, 

mejorando las características necesarias para cada uno de estos parámetros, prolongando así la 

vida de frutas como el aguacate, lo cual ha sido un factor importante para  aumentar  la  e  

xportación, principalmente a países europeos. De igual manera es utilizado en aplicaciones 

terapéuticas y ornamentales. 

 
A su vez, solo en el  norte  de  México,  la  extracción  de  candelilla de  cera genera anualmente  

más de 140 toneladas de desechos. Debido al gran volumen de desperdicios generados, diversos 

trabajos se han realizado para obtener ácido elágico a partir de estos residuos [59]. 
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Ya que existe una gran cantidad de residuos de candelilla y que después de la extracción de la    

cera de esta planta tiene un contenido de celulosa del 45 % [48], resulta técnica y económicamente 

viable utilizar el residuo industrial de  esta  planta  para  la  obtención  de  nanocelulosa,  debido  

sería agregar valor a la planta al reutilizar el desecho y el hecho de utilizar una solución con ácido 

sulfúrico para la extracción de la cera, puede llegar a presentar una ayuda significativa en  el  

proceso de deslignificación  y  separación  de  las  partes  amorfas  pertenecientes  en  la  celulosa, 

lo que, en teoría, haría más eficiente y económica la obtención de las nanofibras. 

 

 
Figura 8. Planta de candelilla (Euphorbia antisyphilitica). 

 
 

 
2.5 APLICACIONES DE LA NANOCELULOSA. 

 

 
En la actualidad, la selección de un material es un proceso vital dentro del diseño e ingeniería para 

poder obtener un producto final exitoso. La industria automotriz es un buen ejemplo de esto, puesto 

que no basta con tener un material que cuente con buenas propiedades mecánicas, ya que a la    

vez se busca que sea agradable a la vista, tenga buena sensación al tacto, su costo sea el menor 

posible y que ocasione el menor impacto ambiental. 
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Los polímeros reforzados con fibras naturales se han convertido en materiales con un alto valor para 

este tipo de industria. Algunas de las razones han sido el énfasis de nuevas regulaciones ambientales 

por parte de los gobiernos, por conceptos de sustentabilidad, crecimiento ecológico, aspectos 

sociales,  económicos  y  evidentemente  para  reducir  el  consumo   de   productos   provenientes 

de combustibles fósiles. A través de la experimentación se ha logrado  que  los  polímeros  

reforzados  con  fibras  naturales  logren  igualar   o   incluso   superar   propiedades   como 

densidad, conductividad térmica, elongación, módulo de elasticidad, que los materiales usados 

convencionalmente en la mayoría de los automóviles, lo que hace bastante atractivo el uso de este 

tipo de fibras [37]. 

 
La empresa Ford Motor Company ha sido una de las pioneras en el uso de este tipo de materiales, 

esta empresa utiliza materiales alternativos en 25 modelos comerciales (Fiesta, Mustang, F-150, 

Taurus, etc.). Ford ha desarrollado un proceso en el cual utiliza materiales como pantalones de 

mezclilla desechados, botellas desechables de PET (tereftalato de polietileno) y semillas de soya, para 

fabricar asientos, molduras y alfombras. Esta empresa fue la primera automotriz en incorporar en 2007 

en uno de sus autos más emblemáticos (Mustang) un hule espume hecho a base de semilla de soya, en 

lugar del tradicional poliuretano. En la actualidad, cada vehículo consume en promedio 39 botellas de 

PET, dos pantalones de mezclilla y más de 30,000 semillas de soya. Al usar semillas de soya para hacer 

cojines, Ford deja de consumir alrededor de 2,500 toneladas métricas de petróleo al año. Ford 

también usa fibras derivadas de una planta similar al algodón y de cáscara de arroz, al mismo  

tiempo de seguir adelante con investigaciones para el uso de una mayor cantidad de fibras naturales 

para sustituir diversos  tipos de resinas y resinas sintéticas, lo cual ha generado un ahorro de más  

de 187 millones de dólares anualmente [60]. 
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Figura 9. Colaboración Ford-Coca Cola, para equipar vehículos con asientos de tela derivada de PET 

reciclado. 

 
El impacto que genera el uso de fibras naturales, en especial de fibras nanocelulósicas, se extiende 

mucho más allá de la industria automotriz. En la industria de la construcción se ha reforzado el 

concreto con una combinación de nanocelulosa y microcelulosa para incrementar la  dureza, 

logrando obtener una resistencia 50% mayor con la adición de 3 % fibra [61], de la misma manera  

se ha utilzado para el desarrollo de aislamiento térmico y sonoro [62]. Materiales nanocelulósicos 

también han sido usados para reemplazar materiales basados en poliestireno para empaquetar y 

embalar, con esto se ha sustituido el uso de un polímero producido a partir de combustibles fósiles 

por uno material renovable con un significativo peso menor [63], mejorando las propiedades 

mecánicas [64]. También han sido utilizados y han sido considerados ideales como refuerzo para    

el papel, disminuyendo el peso y aumentando su resistencia [65]. 

 
Materiales nanocelulosicos también han sido usados como modificadores de viscosidad, agentes 

gelantes,  agentes  espumantes  y  de  enlace  [66].  Así  como  en  el  proceso  de  purificación      

de agua, específicamente en los filtros membranas y materiales adsorbentes [67]. En la industria de 

los cosméticos, como agente hidratante y modificador reológico no alergénico [68]. De igual manera 

la industria farmacéutica ha usado este tipo de materiales como portadores de droga presentando 

una buena biocompatibilidad, y biodegradabilidad [69]. 
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a) b) 

Las nanofibras de celulosa también han sido usadas para el desarrollo de pantallas flexibles [70]. De 

igual manera se ha aprovechado de las propiedades ópticas y la  trasparencia, para la fabricación  

del sustrato de pantallas de diodos orgánicos emisores de luz (OLEDs). La empresa  LG ha sido     

de las pioneras a nivel mundial en el uso de esta tecnología en sus pantallas, logrando una calidad 

visual y contraste de imagen superior a cualquier otra tecnología usada en pantallas. 

 

c) d) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 10. Aplicaciones de nanocelulosa, a) excipientes, b) filtros/membranas, c) pantallas flexibles y d) 

monitores OLED. 

 
 
 

Sin embargo, a pesar del gran campo de aplicación de este tipo de materiales, la industria  

polimérica ha sido la más desarrollada en la incorporación de compuestos nanocelulósicos. En los 

últimos años, han sido utilizadas una gran cantidad nanofibras de diferentes fuentes como refuerzo  

a diferentes matrices  poliméricas  para  incrementar  propiedades  mecánicas,  encontrando  

también modificaciones significativas en las propiedades térmicas. 

 
El tamaño de las fibras ligninocelulósicas tiene gran influenza en las propiedades mecánicas de la 

matriz reforzada, tal como lo demuestra Merkel [71], en donde al polietileno de alta densidad (HDPE) 
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de la empresa Sabic, le añadió fibras de cáñamo (cannabis sativa) trituradas en un molino 

convencional, al mismo tiempo desarrolló compósitos de HDPE con micro/nanofibras de la misma 

fuente para después ensayarlos y así determinar la resistencia la tensión, módulo de elasticidad y 

elongación hasta ruptura. En todos los ensayos se presentaron cambios significativos entre la muestra 

de HDPE y las muestras reforzadas con fibras de cáñamo y con micro/nano fibras, ya que pasó de 

tener 21.4 MPa la probeta de HDPE, a alcanzar 24.7 MPa y hasta 36.3 MPa, en ensayos de tensión, 

para las muestras reforzadas con fibras y micro/nanofibras, respectivamente, representando aumentos 

de 15 y 69 %. Un comportamiento  similar  se  presentó  en  la  elongación,  ya  que  de  alcanzar 

735 MPa, llegó a 2,216 y 2,970 MPa, para fibras y micro/nano fibras. Sólo en el módulo  de 

elasticidad no se presentó este mismo patrón, dado que la muestra de HDPE alcanzo una elasticidad 

de 105 %, la muestra reforzada con fibras se redujo a un 2.9 % pero con las micro/nano fibras se 

presentó una elasticidad del 3.6 %. Los compósitos reforzados tenían una cantidad de 30 % peso de 

fibras y/o micro/nanofibras. 

 
Otro de los factores que influencian en el comportamiento mecánico, además del tamaño de fibra, es 

la cantidad añadida, como lo muestra Siqueira y colaboradores, ya que obtuvieron nanofibras de Capim 

Dourado  (Syngonanthus  nitens),  las  cuales  fueron  utilizadas  como  refuerzo   al   caucho   

natural proporcionado por la compañía Michellin. En la preparación de  los  compósitos  se  

añadieron diferentes porcentajes hasta llegar al 10%, dichos compuestos fueron ensayados en pruebas 

de tensión logrando aumentar de 0.6 ± 0.1 MPa para las probetas de caucho natural, hasta 

7.2 ± 0.55 MPa  cuando  tiene  10  %  peso  de  nanofibras,  y  reduciendo  la  deformación  de  

464.5 ± 125.4 % al 51.9 ± 16.7 % respectivamente [19]. 

 
Resultados similares se presentaron en la adición de nanofibras de sisal al polietileno de baja 

densidad (LDPE), al polietileno lineal de baja densidad (LLDPE) y al polipropileno (PP) aumentando en 

resistencia a la tensión y disminuyendo la elongación [25]. 

 
Otra de las ventajas presentadas para este tipo de fibras ligninocelulósicas es que llegan a tener una 

mayor biocompatibilidad que las fibras sintéticas, lo que facilita su uso en aplicaciones médicas, ya que 
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se han llegado a desarrollar válvulas de corazón e injertos vasculares de poliuretano reforzado     

con nanofibras de corona de piña [72]. 

 
No solo se usa nanocelulosa a partir de compuestos ligninocelulósicos, ya que hay empresas que 

manejan celulosa comercial, conocida como microcelulosa cristalina (MCC), este tipo de celulosa 

produce comportamientos similares, como fue demostrado por Ucar y  colaboradores  [37],  en  

donde compósitos de PP fueron reforzados con diferentes porcentajes de nanocelulosa obtenida a 

partir de MCC. Dichos compósitos fueron sometidos a pruebas de Análisis Dinámico Mecánico 

(DMA), llegando a tener un aumento del 19 % en el módulo de almacenamiento del compósito con 

15 % de nanofibras con respecto al testigo de PP, y con una reducción del 24 % del PP al 2 % para el 

reforzado con nanocelulosa. 

 
La industria automotriz es quizás la que más ha impulsado el uso de biomateriales comercialmente, 

ya que en la actualidad el uso de polímeros reforzados a partir de fibras naturales es una práctica 

común para compañías como Audi, BMW, Chrysler, Fiat, Ford, General Motors, Honda, Mazda, 

Mercedez Benz, Opel, Peugeot, Renault, Toyota, Volkswagen y Volvo [73]. El uso de estos 

compuestos se encuentra comúnmente en paneles de puertas, respaldo de asientos, tableros, 

molduras, alfombras, aislantes térmicos y acústicos, entre otros. La aplicación de estos componentes 

ha generado ventajas como el mejoramiento de las propiedades mecánicas, reducción de peso, lo que 

a su vez genera una disminución en el consumo de combustible, ha bajado el costo de producción, 

aumentado el nivel de seguridad de los pasajeros y la biodegradabilidad de estos componentes [74]. 

 
Recientemente han sido reportados muchos avances en el  desarrollo  y  preparación  de 

dispositivos electrónicos flexibles, a bajo costo, con un peso bajo,  inertes,  reciclables  y  con  

buenas propiedades mecánicas en comparación con los dispositivos basados en silicón o plástico. 

Con el objetivo de desplazar este tipo de materiales, la nanocelulosa se ha presentado como una 

alternativa bastante atractiva para el desarrollo de la siguiente generación de dispositivos electrónicos 

“verdes”. 

 
Las ventajas que se llegan a obtener realizando compósitos con nanocelulosa no se limitan a 

propiedades mecánicas y térmicas, ya que incluso se ha aplicado con el objetivo de aumentar 
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propiedades eléctricas o electroquímicas. Tal es el caso de Wu et al [75], en donde realizó electrodos 

de hidróxido/polianilina/celulosa bacterial, con doble capa metálica de Ni – Co, obteniendo  

electrodos altamente flexibles con alta capacitancia, densidad de energía y una sobresaliente 

estabilidad cíclica, incluso después de 5,000 ciclos. 

 
Debido a la creciente demanda de consumibles electrónicos y vehículos híbridos capaces de liberar 

una alta cantidad de energía en pulsos cortos presentando una larga vida, específicamente el interés 

se ha enfoncado en el desarrollo de supercapacitores, una serie de investigadores se ha esforzado 

por  desarrollar  nanocompósitos  de  polypyrrol  (PPy)/   CNC´s/Poly   N-vinilpyrrolidon   (PVP),   

para aplicaciones conductivas, debido a su abundancia, bajo peso, propiedades mecánicas, 

biodegradabilidad, bajo costo y, dependiendo del método de obtención o funcionalización, su alto 

contenido  de  grupos  hidroxilos.  Alcanzando  una  conductividad  sobresaliente  en   los  

compósitos PPy/PVP/CNC sintetizados con 10 % PVP en relación a la masa de CNC´s [76] 

 
De la misma manera se ha estudiado el desarrollo de electrodos conductivos a partir de nanocelulosa 

y polypyrrol (PPy), para aplicaciones en dispositivos almacenadores de energía basados en un no 

metal, así como la influencia de la nanocelulosa en las propiedades mecánicas y electroquímicas en 

este tipo de electrodos [77]. Los compuestos PPy/NC exhiben una buena electroactividad, la cual 

depende directamente en la porosidad de la muestra,  presentando  una  buena  capacidad  de  

carga determinado a partir de voltametría cíclica. 

 
El desarrollo de productos emergentes como dispositivos fotovoltaicos ha requerido la combinación 

de una gran variedades de novedosos materiales que al mismo tiempo no presenten un impacto al 

medio ambiente. Uno de esos materiales ha sido la combinación de nanocristales de 

celulosa/nanotabletas de grafeno en forma de película delgada [36]. Realizando películas transparentes 

y conductivas de GNPs/CNC para ser integradas en celdas solares poliméricas. Estas muestras 

presentaron, además de la transparencia, una superficie con baja rugosidad, lo cual es muy 

importante para este tipo de celdas solares. Estas características, aunada a la conductividad eléctrica 

de los compósitos, posiciónan al GNPs/CNCs como un componente atractivo para dispositivos 

optoelectrónicos. 
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Debido a todas las propiedades de los nanocristales de celulosa, que ya han sido mencionadas,     

es potencialmente usable en dispositivos que requieren una respuesta piezoeléctrica, como sensores, 

actuadores, dispositivos biomédicos, entre otros. 

 
A través de la microscopía de fuerza atómica conductiva, midiendo la altura de la deflexión, ha sido 

posible monitorear la respuesta piezoeléctrica de películas de CNC´s [78]. Quedando demostrado    

la relación existente entre la alineación de los nanocristales y la respuesta piezoeléctrica, en donde  

a mayor grado de alineación u orden, mayor respuesta, presentando en este caso 2.10 Å/V para la 

película con un grado de alineación del 88 %. La identificación detallada del mecanismo que describe 

el efecto piezoeléctrico va más allá de solo el grado de alineación de los nanocristales, ya que también 

es asociada la orientación dipolar y al grado de cristalinidad de la muestra. 

 
Probablemente, esta sea el área con mayor potencial a futuro, ya que ha sido demostrada la aplicación 

de tanto nanocristales de celulosa, como de celulosa nanofibrilada (NFC) y nanocelulosa bacterial 

(BNC), en aplicaciones relacionadas con conductividad  como  dispositivos  electroquímicos, 

sensores touch, celdas solares, transistores, diodos orgánicos emisores de luz, etc. 
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CARACTERIZACIÓN 
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y secado 

3. METODOLOGÍA Y EXPERIMENTACIÓN. 

 

 
El proceso en general de recolección, extracción de celulosa, obtención de nanocelulosa, y caracterización 

se muestra en el diagrama de flujo presentado en la Figura 11. Se realizaron las caracterizaciones de 

Difracción de Rayos-X, Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier, Análisis Termogravimétrico 

y Microscopía Electrónica de Barrido, a la planta cruda completamente seca, a la celulosa después del 

tratamiento alcalino, a la celulosa blanqueada y a los CNCs después de la sonificación, esto con el fin de 

analizar la evolución de las propiedades tras los tratamientos recibidos. El procesamiento y análisis de las 

gráficas obtenidas del DRX, FTIR, y TGA fueron realizadas mediante el software OriginPro 8. A través del 

software ImageJ las micrografías obtenidas por SEM son analizadas para medir la longitud y diámetro de 

los nanocristales después de la sonificación. 

 
 
 
 
 

 

 
 

Figura 11. Diagrama de flujo de la obtención de nanocelulosa. 

 
 

. 

Extracción de 
celulosa 

Lavados 

Titulación 
conductimétrica 
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La siguientes tablas muestran los materiales y reactivos utilizados (Tabla 3) en cada uno de los procesos 

realizados para la obtención de nanocelulosa, y los equipos utilizados (Tabla 4). 

 

Tabla 4. Materiales utilizados para la obtención de nanocelulosa. 
 

Proceso Nombre Características Marca 

 
Extracción de celulosa 

Hidróxido de Sodio 

Antroquinona 

Tolueno ACS 

Etanol ACS 

Pellets, Pureza 99% 

Polvo, Pureza 90% 

Pureza 99.5% 
Pureza 99% 

Emsure 

Aldrich 

Fermont 

Fermont 

Blanqueamiento Hipoclorito de Sodio Pureza 90% Analytyka 

Hidrólisis acida 
Ácido Clorhídrico 

Ácido Sulfúrico 

Pureza 37.4% 
Pureza 98 – 99% 

Fermont 

Fermont 

Oxidación medaida por 

TEMPO 

Bromuro de sodio 
2,2,6,6-tetramethylyperidin-1-oxil 

 
Pureza 98 % 

 
SigmaAldrich 

 
 

Tabla 5. Equipos utilizados para la obtención y caracterización de CNC´s. 
 

Proceso Equipo 

Extracción de celulosa Parr, Reactor de banco tipo “Batch” 

Centrifugado Thermo Fischer Scientific, Sorvall Legend X1 

Sonificación Hielscher, UP200Ht 200W 

Difracción de Rayos-X Bruker, D8 Advance 

Espectroscopía Infrarroja por Transformada de 

Fourier / ATR 

Perkin-Elmer, Spectrum 100 / 

Thermo Scientific Nicolet iS5 

Análisis Termogravimétrico TA Instruments, TGA 2050 

Microscopía Electrónica de Barrido Carl Zeiss, EVO 15 

Microscopía de Fuerza Atómica Surface Imaging Systems MOD-1 
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3.1 OBTENCIÓN DE FIBRAS DE CELUOSA 

 

 
3.1.1 Recolección/obtención de tule y candelilla 

 
En el caso del tule fue recolectado en diversos puntos (lagunas y humedales) de la ciudad de Altamira, 

Tamaulipas, y secado a temperatura ambiente. 

 
La empresa Multiceras S.A. de C.V. se dedica al diseño, manufactura y comercialización de ceras 

naturales, sintéticas, derivadas del petróleo y productos relacionados para usos industriales, siendo una 

de sus líneas la exportación de cera de candelilla [79]. Como se mencionó en la sección 2.4.2, la 

producción de cera a partir de candelilla genera una gran cantidad de desechos de la planta después de 

la extracción de la cera, tal es el caso de Multiceras S.A. de C.V., dicha empresa proporcionó la candelilla 

después de la extracción de cera y completamente seca. 

 
Ambas plantas fueron trituradas en un molino de cuchillas. 

 
Para ambas plantas, el tule de la zona sur de Tamaulipas y la candelilla después de la extracción de cera, 

ya se cuentan con los análisis de composición química, desarrollado por el grupo de investigación, por 

lo tanto no fue necesario volver a realizar estos análisis. 

 
 

3.1.2 Extracción de celulosa 

 
El principal proceso de deslignificación es a través de un tratamiento alcalino. Este proceso se llevó a 

cabo en un reactor tipo Batch, en el que se lleva a cabo una reacción de la planta de la cual se desea 

extraer la celulosa con una solución alcalina. 

 
El primer paso fue preparar una solución de hidróxido de sodio (NaOH) al 28 %, con agua destilada. Para 

determinar las proporciones de las condiciones utilizadas en el reactor, primero se determinó la humedad 

de la planta, para determinarla se tomaron 10 gramos de la planta y se metieron en una estufa a 80 °C, y 



29  

Refrigeración 

Controlador de 
temperatura 

durante 72 horas se pesó la muestra cada 24 horas, partir de la diferencia de masa entre la planta a 

temperatura ambiente, y tras someterse al tratamiento térmico, se estimó el porcentaje de humedad. 

 
La reacción se lleva a cabo con las siguientes proporciones; por cada gramo de fibra seca se utilizan 

10 ml de agua destilada, 9.5 ml de solución de NaOH, y 0.005 gr de Antroquinona (catalizador). La 

reacción se realiza durante 90 minutos a 160 °C con agitación continua, con base en un agitador 

magnético. 

 

 

Figura 12. Representación esquemática de reactor Batch utilizado. 

 
Una vez terminada la reacción se llevan a cabo lavados con abundante agua destilada para retirar los 

restos de lignina impregnados en las fibras, hasta alcanzar un pH neutro, ya que al llevarse a cabo esta 

reacción en un ambiente alcalino (NaOH) se promueve un aumento del pH. Después se secan las fibras 

a temperatura ambiente. 

 
Una vez las fibras completamente secas se someten a una limpieza con una mezcla tolueno:etanol en 

proporción 1:2 (volumen), esto con el objetivo de remover la lignina residual, hemicelulosa y ceras 

presentes en las fibras después de la extracción. Esto se lleva a cabo en el reactor, durante 60 minutos a 

110 °C. Terminando se realizan lavados nuevamente hasta alcanzar un pH cercano a 7. 
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3.1.3 Blanqueamiento 

 
El color residual de la celulosa es eliminado mediante este proceso, el cual es ocasionado por los 

cromóforos y la lignina principalmente, para obtener una muestra de celulosa completamente blanca. El 

blanqueamiento se realiza mediante una reacción en una solución al 6 % de hipoclorito de sodio (NaClO3), 

a 70 °C durante 60 minutos con agitación constante [25] [21] [72]. 

 
 

 
3.1.4 Hidrólisis ácida 

 
Para las fibras de Typha Domingensis se realizaron dos distintos pretratamientos antes de someterse a la 

hidrólisis ácida. En el primer pretratamiento, se trituró la celulosa blanqueada en un molino de cuchillas, 

en donde fue cribado automáticamente por el mismo molino con una malla 18, obteniendo como resultado 

el material completamente en polvo, con el objetivo de homogenizar el tamaño de la muestra. En el 

segundo pretratamiento, la celulosa blanqueada se vertió en un recipiente con agua destilada y fue 

sometida a agitación mecánica durante 24 horas, hasta obtener una especie de pasta, después la muestra 

fue sonicada durante 15 minutos, en 3 series de 5 minutos al 75 % de potencia, usando un cristalizador 

con hielos para evitar el sobrecalentamiento de la muestra, hasta obtener una consistencia similar a un 

gel para finalmente someter a la muestra a liofilización para solidificarla y de esta manera poder manipular. 

La muestra liofilizada presentó una morfología similar a cristales, como se muestra en la Figura 13, en la 

cual fue más fácil su disolución durante la hidrólisis ácida. 

 
En el caso de la Euphorbia Antisyphilitica se aplicó a la celulosa blanqueada un proceso de agitación 

magnética con agua destilada, seguido por un centrifugado a 8,000 R.P.M. durante 10 minutos para 

extraer el exceso de agua, obteniendo una especie de masa. 

 
Cómo se mencionó en el tema 2.3.1, la hidrólisis ácida es el proceso donde se llevan a cabo la completa 

separación de las fibras. Para todas las muestras se realizaron diversas pruebas para obtener las variables 

ideales siendo para la Typha Domingensis una solución de ácido sulfúrico (H2SO4) al 50 % peso, en 

proporción 1:17.5 g*ml-1 (celulosa:solución ácida) a 45 °C durante 45 min para la muestra que fue 
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a) b) 

previamente triturada, con respecto a la muestra que fue liofilizada, se encontró una diferencia significativa 

en el tiempo de reacción, ya que ésta, en tan sólo 25 min de reacción, bajo las mismas condiciones, 

presentaba una completa disolución, lo que representa una disminución de aproximadamente 45 % en 

tiempo. Esta reducción en el tiempo de reacción es atribuida a que la sonicación promueve la ruptura de 

agregados generando una separación más homogénea de las fibras de celulosa blanqueada. Esta es 

considerada una ventaja significativa en la elección de un pretratamiento ya que a nivel industrial 

representaría un considerable ahorro energético. 

 
 

Figura 13. Muestra de celulosa blanqueada a) liofilizada y b) triturada. 

 
 
 

Cómo se mencionó en el tema 2.3.1, la hidrólisis ácida es el proceso donde se llevan a cabo la completa 

separación de las fibras. Para todas las muestras se realizaron diversas pruebas para obtener las variables 

ideales siendo para la Typha Domingensis una solución de ácido sulfúrico (H2SO4) al 50 % peso, en 

proporción 1:17.5 g*ml-1 (celulosa:solución ácida) a 45 °C durante 45 min para la muestra que fue 

previamente triturada, con respecto a la muestra que fue liofilizada, se encontró una diferencia significativa 

en el tiempo de reacción, ya que ésta, en tan sólo 25 min de reacción, bajo las mismas condiciones, 

presentaba una completa disolución, lo que representa una disminución de aproximadamente 45 % en 
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tiempo. Esta es considerada una ventaja significativa en la elección de un pretratamiento ya que a nivel 

industrial representaría un considerable ahorro energético. 

 
Para la Euphorbia Antisyphilitica, las mejores condiciones fueron usar una concentración de ácido 

sulfúrico al 64 % peso, a una temperatura de 45 °C durante 20 min con la misma proporción celulosa- 

solución ácida (1:17.5 g*ml-1). Una vez finalizado el tiempo de reacción en cada una de las muestras, se 

le agrega agua destilada helada (10 veces el volumen) a la solución, para detener la reacción, dejándola 

reposar por dos horas. 

 
 

3.1.5 Oxidación mediada por TEMPO. 
 

Para llevar a cabo la oxidación por TEMPO, las fibras blanqueadas de candelilla son disueltas en 

agua (100 mL/g de celulosa) siendo sometidas bajo una constante agitación magnética de 700 R.P.M. 

durante 24 horas hasta obtener una completa disolución. Terminada la disolución se agrega el 

TEMPO 0.01 mmol (0.016 g/g de celulosa) y NaBr 0.1 mmol (0.1 g/g de celulosa). La reacción inicia al 

adicionar NaClO 2.5 mmol/g y se continúa la agitación magnética a 500 R.P.M. El pH es monitoreado 

a lo largo de toda la reacción, para controlarlo y mantenerlo en 10 se añade NaOH 0.5 M hasta que ya no 

se observe el consumo de la solución y se estabilice el pH. Todo este proceso se lleva a cabo           

a temperatura ambiente. 

 
Tras llevarse a cabo la hidrólisis ácida y la oxidación mediada por TEMPO, ambas muestras se 

someten a una serie de lavados en donde se lleva a un proceso de centrifugado a 8,000 R.P.M. 

durante 10 minutos, después se tira el agua separada de la muestra, se agrega más agua destilada y 

se lleva a agitación magnética durante 2 horas para después volver a centrifugar. Esta acción se repite 

10 veces, hasta eliminar cualquier residuo generado por la hidrólisis o por la oxidación y obtener un 

pH neutro. 

 
Una vez terminados los lavados la suspensión es sonicada para separar por completo los 

nanocristales, con una cristalización con agua helada para evitar el sobrecalentamiento, y se somete 

un filtrado al vacío para remover las impurezas [80]. 
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3.1.6 Sonicación 
 

La sonicación es un tratamiento mecánico que se lleva a cabo a partir de la aplicación de una 

corriente eléctrica la cual transmite su energía a un sistema mecánico que lo convierte en vibraciones 

de alta frecuencia e intensidad, generando ondas de ultrasonido. Este tratamiento es comúnmente usado 

para la disolución de materiales orgánicos en medios acuosos. Este proceso se desarrolla con una 

punta de titanio sumergida en la solución acuosa, la cual contiene el material a disolver, los ultrasonidos 

generados por la punta generan millones de burbujas microscópicas, las cuales colapsan entre sí y 

contra el material contenido en la solución, transmitiendo la energía generada, y obteniendo la ruptura, 

separación o desintegración de los materiales presentes [81] [82]. 

 
Este tratamiento es comúnmente usado para lograr la completa separación de fibras nanocelulosicas, 

tras ser sometidas a algún tratamiento químico previo (hidrólisis ácida, hidrólisis alcalina u oxidación). 

Aunque es posible obtener nanocristales de celulosa usando únicamente éste método, no resulta del 

todo conveniente debido a que necesita largos periodos de sonicación, lo que representa un alto 

consumo energético, y el principal problema es evitar las altas temperaturas que se presentan debido 

a la cavitación ocasionada por las millones de microburbujas generadas por el ultrasonido. Este 

fenómeno de calentamiento también se presenta en los cortos periodos a los que se someten tras un 

tratamiento químico, pero para reducir este fenómeno, comúnmente se utiliza un baño de hielo, 

durante el tratamiento, alrededor de la muestra a sonicar, con el objetivo de estabilizar el incremento 

de temperatura [83] [84]. De igual manera, otro de los inconvenientes es la contaminación de la muestra 

con partículas de Titanio y Aluminio provenientes de la punta del sonicador, esto como efecto del degaste 

al que se somete por la alta energía liberada, la cavitación y la fricción a la que es sometida [85]. 

 
Tanto las muestras de Typha Domingenisis como las de Euphorbia Antisyphilitica, fueron sonicadas en 

un Branson Digital Sonifier 450 Ultrasonic (750 W), durante 5 ciclos de 5 minutos al 70% de intensidad. 
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3.2 CARACTERIZACIONES DE LAS FIBRAS CELULÓSICAS 

 
 

 
3.2.1 Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

 
Mediante esta técnica se obtiene un espectro de reflexión de las bandas de los grupos funcionales de las 

sustancias orgánicas e inorgánicas, de tal manera que permite la identificación de materiales. En esta 

investigación, los análisis se llevaron a cabo en el rango de 4000 a 400 cm-1, para lo cual se elaboraron 

pastillas de las fibras (completamente molida) con bromuro de potasio (KBr). 

 
En este caso se realizaron análisis FTIR en tres diferentes momentos, a la fibra seca, después de la 

extracción de celulosa y tras el proceso de blanqueamiento, esto con el objetivo de identificar los cambios 

en la intensidad de las bandas de los diversos grupos funcionales, ya que los procesos de extracción de 

celulosa y blanqueamiento, provocan cambios significativos en la composición de las fibras naturales, 

ocasionados por la remoción de los componentes como la lignina, ceras, pectinas, hemicelulosa, entre 

otros. Las muestras de CNCs tras liofilización fueron analizadas con la técnica ATR en el mismo rango 

que las muestras de celulosa. 

 
Se utilizaron dos diferentes equipos para obtención de los espectros, dependiendo de las muestras, un 

Perkin-Elmer Spectrum 100, para la fibra seca, celulosa y celulosa blanqueada, y el equipo Thermo 

Scientific Nicolet iS5, para las muestras de nanocristales. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

. 

Figura 14. FTIR/ATR Thermo Scientific Nicolet iS5. 
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Cuando se analizan compuestos ligninocelulósicos es importante poner atención en ciertas vibraciones 

y/o estiramientos de algunas bandas que representan mayor o menor contenido componentes celulósicos, 

lignina y humedad. Un análisis detallado de las bandas en esta experimentación se presenta en la sección 

de resultados. 

 
 

 
3.2.2 Difracción de Rayos X (XRD) 

 
La técnica de Difracción de Rayos-X es un método de análisis estructural mediante el cual se generan 

patrones de difracción en el que se pueden distinguir fácilmente compuestos amorfos de cristalinos, 

determinar la cristalinidad del material y el tamaño de los cristales. 

 
Los difractogramas se obtuvieron en un difractómetro D8 Bruker Advance, a partir de pastillas preparadas 

con fibras prensadas (1 gr), realizando el análisis a temperatura ambiente con velocidad de escaneo de 

1.5° por minuto en un rango de 2θ = 5 – 60° y unidades arbitrarias con radiación Kα Cu (0.154nm), 

sobre portamuestras de polimetil metacrilato (PMMA). 

Figura 15. Difractómetro D8 Brucker Advance. 
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Para determinar el tamaño del cristal y el índice de cristalinidad se utilizaron la fórmula de Sherrer 

(Fórmula 1) [85] y la ecuación de Segal (Fórmula 2) [86], respectivamente: 

 

𝐿 = 
𝐾𝜆 

𝛽𝑐𝑜𝑠𝜃 
(1) 

 

Donde 𝜆 es la longitud de onda de los rayos-X en nanómetros, esté datos es dado por el equipo usado, 

en este caso 0.154 nm. 𝛽 es la anchura del pico de difracción analizado, a la mitad de su altura y en 

radianes, el cual en este caso fue en el ángulo 2θ = 23°. K es la constante de Sherrer (0.89). 

 

𝐶𝑟𝐼(%) =
 𝐼200− 𝐼𝑎𝑚

 
𝐼𝑎𝑚 

(2) 

 

Donde I200 es la intensidad máxima del plano 200 (23°) e Iam es la intensidad mínima justo antes de 

presentarse el pico analizado (19°). Estos ángulos son utilizados cuando se analiza únicamente 

celulosa I. 

 

Figura 16. Difractograma de celulosa I, II y III [87]. 
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Como se mencionó en la sección 2.1.2, existen seis polimorfas de celulosa, I, II, IIII, IIIII, IVI, y IVII, cada 

una de estas presenta diferencias en sus patrones característicos de difracción, a partir del cual se pueden 

distinguir una de otra. La figura 16 muestra el difractograma característico de la celulosa I, II y III, donde 

se indica el ángulo dos teta, y el plano de red al que corresponde cada una de las difracciones característica 

dependiendo de cada tipo de celulosa. 

 
 
 

3.2.3 Análisis Termogravimétrico (TGA) 

 
El análisis termogravimétrico es la rama de los análisis térmicos que estudia el cambio de masa de una 

muestra en función a la temperatura. En los análisis de polímeros verdes, a partir del análisis de TGA se 

obtienen informaciones como temperaturas de descomposición, el incremento de la pérdida de masa con 

respecto a la temperatura (∆G), el residuo de masa a altas temperaturas (720 – 870 K), pérdida de masa 

por vaporización de substancias con bajo peso molecular, entre otras [9]. 

 
Cada una de las muestras fueron analizadas en un rango de temperatura ambiente a 600 °C con una 

rampa de temperatura de 10 °C/min en una atmósfera de nitrógeno, en un analizador termogravimétrico 

TA Instruments 2050. 

 

Figura 17. Analizador termogravimétrico TA Instruments 2050. 
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Al igual que en el análisis FTIR y DRX, estas pruebas presentan cambios significativos entre los diferentes 

procesos a los que las fibras son sometidas, debido al cambio de composición de los compuestos 

analizados, generando una mayor uniformidad en las curvas de degradación después de los tratamientos 

realizados en dónde es notoria la disminución de residuos a altas temperaturas. 

 
La figura 18 presenta las curvas TGA y DG típicas de la celulosa I, II y III. Estos tipos de celulosa muestran 

comportamiento bastante similares en ambas curvas, con un único pico de degradación claramente 

marcado. La diferencia más notable, es el pequeño desplazamiento en el pico de degradación, el cual 

puede ser considerado no significativo, debido al pequeño rango en el que fluctúa (< 10 °C). 

 

Figura 18. Curvas TGA y DG de celulosa I, II y III [87]. 

 
 
 

3.2.4 Microscopía Electrónica de Barrido (MEB) 

 
La microscopía electrónica de barrido dirige un haz de electrones hacia el objeto que se desea analizar. 

Una parte de los electrones rebotan o son absorbidos por la muestra y otros llegan a atravesarla. El haz 
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de electrones realiza un barrido de la muestra y se genera una imagen a partir de los electrones 

retrodispersados y secundarios. 

 
A través de este tipo de micrografías se obtiene información acerca de la morfología de las muestras, en 

el caso de materiales ligninocelulósicas es notoria la presencia de compuestos como celulosa, 

hemicelulosa, lignina, ceras, etc. por lo que se puede distinguir la remoción de cada uno de estos, y la 

disminución del tamaño de las fibras. 

 
Las muestras fueron analizadas en un microscopio electrónico de barrido SEM, Carl Zeiss EVO 15. Las 

imágenes de las fibras y celulosa fueron realizadas en vacío sin ningún recubrimiento. El SEM trabaja con 

sistema de presión variable, adicionando nitrógeno a la muestra, las moléculas de N2 son ionizadas por 

el rayo de electrones, por consecuencia los iones atacan la muestra, haciéndola conductiva y reduciendo 

la carga superficial sin interferir en las propiedades de la muestra [88]. 

 
Para el análisis de las imágenes obtenidas por SEM fue utilizado el software libre ImageJ, con el cual se 

editan ciertos puntos de la micrografía con el fin de obtener una imagen más clara y detallada, y se realizan 

las diferentes mediciones para determinar el tamaño de las fibras. 

 

 
Figura 19. Microscopio electrónico de barrido SEM, Carl Zeiss EVO 15. 
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3.2.5 Titulación conductimétrica 
 

La titulación conductimétrica es un método electroquímico de análisis instrumental. Su principio se basa 

en el hecho que durante la titulación, uno de los iones es reemplazado por otro e invariablemente estos 

iones difieren en la conductividad iónica, dando como resultado una variación en la conductividad durante 

la titulación. Este procedimiento se representa a través de una gráfica en dónde se describe el cambio en 

la conductividad en función al volumen del titulante añadido. 

 
A través de esta técnica es posible la determinación del grado de oxidación (DO) de muestras celulósicas, 

y también, indirectamente, el porcentaje de grupos sulfato/carboxilos presentes en la muestra, y la 

densidad de carga de la superficie. Los nanocristales de celulosa se comportan como un electrolito débil, 

por lo que se presenta una ligera curva en el punto de neutralización de la gráfica. 

 
La titulación conductimétrica se llevó a cabo en un equipo SI Analaytics Tritoline 7800. Este análisis fue 

realizado en una solución acuosa de nanocristales (1.66 mL/mg). Dicha suspensión fue protonada 

incialmente con la adición de HCl (5 mL) y la titulación fue desarrollada paso a paso con la adición de 

NaOH (0.01 M). 

 
 

 
Figura 20. Gráfica de titulación conductimétrica. 
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Para representar correctamente la gráfica generada mediante la titulación conductimétrica, los datos 

deben ser corregidos debido a que la conductividad es directamente proporcional a la cantidad de 

electrolito presente en la solución. De tal manera que cada punto debe ser recalculado a partir de la 

siguiente fórmula: 

 

𝐶𝑜𝑛𝑑𝑢𝑐𝑡𝑖𝑣𝑖𝑑𝑎𝑑𝑐 = 𝐶𝑜𝑛𝑑𝑢𝑐𝑡𝑖𝑣𝑖𝑑𝑎𝑑𝑚 𝑥 (
 𝑉𝑖+ 𝑉0) (3) 

𝑉𝑖 

 

Donde Conductividadc es la conductividad corregida (µS cm-1), Conductividadm es el dato medido para 

cada punto, Vi es el volumen inicial de la suspensión (mL) y V0 es el volumen de la solución NaOH añadida 

en cada punto (mL) [89]. 

 
El grado de oxidación (DO) es determinado mediante la ecuación: 

 

𝐷𝑂 =
 162(𝑉2− 𝑉1)𝑐  

𝑤−36(𝑉2− 𝑉1)𝑐 
(4) 

 

Donde (V2 – V1) es la cantidad de NaOH requerida  para  la  neutralización  de  los  grupos  

carboxilos o sulfatos, este punto es representado por la intersección de las pendientes generadas 

por el consumo de protones y el exceso de NaOH en la muestra (Figura 20). C es la concentración 

de NaOH, w es la masa de la muestra de CNC y finalmente 162 y 36 son los pesos moleculares     

de la unidad anhídrido glucosa y la diferencia de peso molecular entre AGU y de anhidroglucuronato de 

sodio [90]. 

 
La cantidad de grupos carboxilos o grupos sulfatos es determinada a través de la siguiente ecuación: 

 

% (𝐶𝑂𝑂𝐻 𝑜𝑟 𝑆) =
 𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻𝑀𝑊

 

𝑚𝑠𝑢𝑠𝑝𝑐𝑠𝑢𝑠𝑝 
(5) 

 

En donde VNaOH es el volumen (mL), CNaOH es la concentración (M), MW es la masa atómica de carboxilo 

(COOH) o del sulfuro (S), msusp y csusp son la masa y la concentración de la suspensión de nanocristales 

de celulosa [80]. 
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Finalmente, a partir de los datos obtenidos es posible determinar de igual manera la densidad de carga 

mediante la fórmula 6: 

 

𝜎  = 
𝑞

 
𝐴 

(6) 

 

Donde q representa la carga eléctrica y A es el área de la superficie de los nanocristales. 
 

 

 

Figura 21. Equipo SI Analaytics Tritoline 7800. 
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4. RESULTADOS. 

 
 
 

Con el fin de facilitar la identificación de todas las muestras obtenidas por las diferentes plantas y métodos, 

para cada una de las caracterizaciones, le fue asignado un código de identificación a las muestras, el cual 

se presenta en la tabla 5. 

 
Tabla 6. Código de identificación de las muestras. 

 

Muestra Código 

Typha domingensis (planta) sA 

Celulosa tras tratamiento alcalino (typha d.) sB 

Celulosa blanqueada (thypha d.) sC 

Suspensión CNCs (typha d.) (triturada) sD 

Euphorbia Antisyphilitica (bagazo) CBF 

Celulosa tras tratamiento alcalino (Euphorbia A.) CC 

Celulosa blanqueada (Euphorbia A.) BC 

Suspensión CNCs por hidrólisis (Euphorbia A.) CNCH 

Suspensión CNCs por TEMPO (Euphorbia A.) CNCT 

 

 

 
Figura 22. Evolución de la coloración de las fibras. 
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La Figura 22 presenta la evolución de las muestras desde el punto de recolección de la planta (Typha 

domingensis) [a], seguido por la extracción de celulosa con tratamiento alcalino [b], remoción de ceras y 

extractivos mediante extracción soxhlet [c], blanqueamiento con NaClO [d] y finalmente la solución de 

CNCs mediante hidrólisis ácida. 

 
Después de la hidrólisis ácida o la oxidación por TEMPO, la solución es sometida a sonificación por 5 

periodos de 5 minutos, evitando el sobrecalentamiento, con el objetivo de realizar la completa separación 

de las fibras. Evidencia de esto es la decoloración que tiene la solución de nanocristales cuando se lleva 

a cabo la sonificación (efecto Tyndall). 

 
 
 
 

 

Figura 23. Solución de nanocristales en sonificación. 
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4.1 RESULTADOS DE TYPHA DOMINGENSIS 

 
 

 
4.1.1 Difracción de Rayos X 

 
La Figura 24 muestra los patrones de difracción de las muestras de fibras de Typha domingensis, celulosa 

y celulosa blanqueada. Para el análisis de las muestras se prepararon pastillas con fibras trituradas y 

completamente secas. La muestra sA no cuenta con un patrón completamente completamente definido, 

lo que indica un bajo nivel de cristalinidad, esta es una de las características de los materiales amorfos, 

en este caso es ocasionado por todos los compuestos presentes en las fibras ligninocelulósicas. Las 

demás muestras presentan un patrón de difracción característico de la celulosa Iβ. Todas ellas presentan 

picos característicos completamente definidos en 2θ = 15.4°, 23° y 35°, la primera señal (15.4°) 

corresponde al traslape de los planos (1-10)/(110) [21] [47][91], las señales en 23° y 35° son asignados 

a los planos (200) [27] [72] [92] y (004) [22] respectivamente. 

 
La principal diferencia entre las muestras sB, sC y sD es el incremento de la intensidad de los picos de 

difracción, esto es ocasionado por la ausencia de componentes amorfos no celulósicos que estaban 

presentes en la planta, lo cual demuestra la eficiencia de los métodos realizados. Acorde a la ecuación de 

Segal, se presentó un aumento en el índice de cristalinidad de las muestras, el cual inició en 29 % para 

sA, pasando por 69 y 73 % para sB y sC respectivamente, hasta alcanzar 78 % en sD. Este grado de 

cristalinidada es considerablemente más alto que el reportado en diversos tipos de plantas como el 

algodón, cáñamo, ramina, lino, entre otros, el cual varía entre 44 y 65 %, posicionando con un índice de 

cristalinidad similar al que se presenta en celulosa bacteriana (65 – 79 %) [93]. 

 
A través de la fórmula de Scherrer se determinó el tamaño de cristal, el cual muestra una correlación con 

el índice de cristalinidad, a mayor cristalinidad menor tamaño de cristal, obteniendo un tamaño de 6.1 nm 

para sB, 5.1 nm para sC y 5.0 nm para sD. En los ángulos 2θ = 25°, 31° y 38.5° se muestran pequeños 

picos los cuales son generados por el portamuestra utilizado (PMMA). 
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2θ (Cu, Kα, grados) 
 
 

Figura 24. Difractograma de fibras Typha domingensis (sA), celulosa (sB), celulosa blanqueada (sC) y 

nanocristales (sD). 

 
 

 
4.1.2 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier 

 
El espectro FTIR se muestra en la Figura 25, dichos espectros contienen las bandas características de 

los compuestos celulósicos. Las bandas características en 3450 cm-1   y 2920 cm-1   son asignadas     

a los estiramientos de los grupos funcionales O – H y C – H respectivamente [90] [47]. El pico en 

1734 cm-1  es atribuido a las vibraciones C = O debido al éster urónico y a los grupos  carbonil y  

acetil perteneciente a la hemicelulosa y lignina [90] [30]. En los 1640 cm-1 pertenece a las flexiones 

de los grupos OH ocasionados por el agua absorbida [39] [47]. El pico en los 1514 cm-1 es por la 

vibración C = C de la lignina, y se aprecia notoriamente la desaparición del mismo pico tras los 

procedimientos de extracción de celulosa y blanqueamiento, para las muestras sB, sC y sD, lo cual 

es evidencia de la correcta deslignificación de las fibras y corrobora lo mostrado mediante difracción 

de rayos x [39] [94]. La banda asignada al grupo C – O – C es ocasionada por la vibración del anillo 
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de piranosa y se presenta en los 1061cm-1 [95]. El pico asociado a la vibración de C – H de la celulosa 

se observa en los 897 cm-1, con un incremento gradual en sB, sC y sD, este incremento en la 

intensidad es atribuida al alto porcentaje de  componentes celulósicos y a la extracción de los   

demás componentes presentes en la fibra inicial [39] [16]. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Número de onda (cm-1) 
 

Figura 25. Espectro FTIR de Typha domingensis (sA), celulosa (sB), celulosa blanqueada (sC) y 

nanocristales (sD). 

 
 
 

4.1.3 Análisis Termogravimétrico 

 
La Figura 26 presenta las curvas TGA de las fibras en un rango de 60 a 600 °C. Todas las muestras 

muestran una pérdida de peso por debajo de los 200 °C debido a la evaporación de humedad, de 

componentes con bajo peso molecular y de compuestos orgánicos volátiles. Se presenta una degradación 

térmica inicial a los 246 °C para sA, 327 °C para sB, 312 °C para sC y 308 °C en la muestra sD. La 

muestra sB presenta una degradación térmica inicial ligeramente mayor que las muestra sC, esto se le 

atribuye a que durante el blanqueamiento se genera una degradación del material como efecto del NaClO, 
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de igual manera, algunos cristales de la superficie se oxidan, lo que genera que el material sea más 

propenso a la degradación térmica. Este fenómeno se repite entre las muestras sC y sD, pero en el caso 

de sD es asociado a la degradación de los CNCs sulfatados, lo cual genera a una más baja energía de 

activación de la degradación de los grupos sulfatos [96] [97]. 

 

Temperatura (°C) 

 

Figura 26. Curvas TGA de Typha Domingensis (sA), celulosa (sB), celulosa blanqueada (sC) y 

nanocristales (sD). 

 
 
 

La primera derivada de la pérdida de masa (∆G) con respecto a la temperatura se presenta en la 

Figura 27, sA muestra claramente dos picos dominantes de degradación a los 294 y 332 °C, esto 

ocasionado  por  los  diferentes  componentes  que  se  encuentran  en  las  fibras  naturales  

(lignina, hemicelulosa, ceras, etc), al mismo tiempo esta muestra mantiene un 30.7 % de residuos a 

600 °C. Las muestras sB, sC y sD, presentan curvas bastante similares, con una diferencia marcada en 

la intensidad de la pérdida de masa, pero con un único pico de degradación a los 362 °C para sB, 

363 °C para sC y 352 °C para sD, presentando un porcentaje de residuos a 600 °C de 10.19, 10.91 y 

8.34 % respectivamente. 
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Figura 27. DG de fibras de Typha domingensis (sA), celulosa (sB), celulosa blanqueada (sC) y 

nanocristales (sD). 
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4.1.4 Microscopía Electrónica de Barrido 

 
Mediante esta técnica se puede apreciar los cambios morfológicos de las fibras tras los tratamientos 

realizados y al mismo tiempo es claramente notable la remoción de diferentes compuestos presentes en 

el material inicial. 

 
La Figura 28 muestra micrografías de fibras de Typha domingensis cruda y seca (sA). Se aprecia la 

presencia de una variedad de compuestos extractivos (ceras, aceites, lignina, etc). En cada una de las 

muestras se contaron 150 fibras y fueron medidas manualmente por software. Las fibras de la muestra sA 

cuenta con un diámetro promedio de 18.32 ± 3.32 µm, pero existen una gran cantidad de zona en donde 

es difícil realizar mediciones concretas debido a la presencia de todos los compuestos mencionados 

anteriormente y que son característicos de las fibras ligninocelulósicas. 

 

 

  

 
Figura 28. SEM de fibras de Typha domingensis cruda y seca (sA). 
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Tras las extracción de celulosa con el tratamiento alcalino, la muestra sB presenta una reducción en el 

diámetro de las fibras aproximadamente en 80 %, alcanzando un tamaño promedio de 4.18 ± 1.82 µm. 

Tras la remoción de la lignina y el secado de la muestra, las fibras de celulosa y hemicelulosa presentes 

se contraen debido a la pérdida de material no celulósico, ocasionado por el tratamiento alcalino, es por 

ellos la reducción tan evidente en el diámetro de las fibras. 

 

 

  
 

Figura 29. SEM de celulosa de Typha domigensis (sB). 

 

 
A pesar de la remoción de una gran cantidad de componentes iniciales, en las fibras de celulosa se 

distinguen ciertas partículas esféricas sobre algunas fibras. Esto es atribuido a la presencia de tiloses, los 

cuales cubren los orificios de las paredes celulares cuando las fibras son sometidas a presión o estrés. 

Esto fenómeno llega a ser bastante común, pero su presencia no es uniforme, solo aparece en zonas 

aisladas de algunas fibras [47] [98]. 
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El proceso de blanqueamiento no solo ayuda en la decoloración de la fibra, ya que a su vez, promovió la 

disminución de los tamaños promedios de las fibras, alcanzando un promedio de 3.59 ± 1.28 µm, y al 

mismo tiempo eliminó la presencia los tiloses presentes tras el primer tratamiento. Las micrografías de la 

muestra sC se presenta en la Figura 30. La diferencia en los diámetros promedio entre sB y sC es 

pequeña, por otro lado, esta reacción también promovió el aumento en la cristalinidad, como se muestra 

en la sección 4.1.1. 

 

 

 
Figura 30. SEM celulosa blanqueada de Typha domingensis. 

 

 
La Figura 31 presenta una gráfica de los diámetros de las fibras mostradas en las micrografías, los cuales 

fueron obtenidos mediante el software ImageJ, midiendo manualmente 150 fibras de cada muestra, en 

esta gráfica se aprecia la homogenización del tamaño después de los tratamientos realizados, ya que el 

diámetro de las fibras de Typha domingensis cruda y seca se presenta en un rango de 15 a 24 µm, 
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después de la extracción de celulosa el rango se disminuye de 2 a 6 µm y tras el blanqueamiento de 1 a 

5 µm. Las barras (bigotes), de la gráfica, representan el rango de dimensiones de las fibras, la línea 

horizontal dentro de la caja muestra la mediana del total de los datos obtenidos, mientras el área tanto 

superior e inferior, a partir de esta línea, representan las medianas de las fibras, que tienen dimensiones 

superiores o inferiores a la mediana general, respectivamente. 

 
. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Typha domingensis 

 
Celulosa 

 

C. Blanqueada 

 

Figura 31. Diámetros y varianza de fibras analizadas. 

 

 
Tras realizarse la hidrólisis ácida se preparó una solución de CNC´s a una concentración de 1 g/L. La 

Figura 32 muestra micrografías de la solución de nanocristales, los cuales presentan ciertos puntos de 

aglomeración. La hidrólisis se mostró altamente efectiva inclusive con la baja concentración de ácido, 

tiempo de reacción y temperatura (50 %, 45 min y 45 °C) para la celulosa extraída del tule. Los CNC´s 

obtenidos bajo estas condiciones presentan un tamaño similar a los reportados a partir de Capim Dourado 

[19], bagazo de caña [20] [99], cáscara de piña [22], corona de piña [23], cáscara de avena [26], 
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presentando como ventaja competitiva a favor del tule una posible mayor tasa de producción y menor 

consumo energético por las condiciones de la reacción en las que se llevan a cabo. 

 

Figura 32. SEM de CNC´s de Typha Domingensis (sD). 

 
 

 
Tras la medición de 200 nanocristales en las micrografías de SEM, se obtuvo un diámetro promedio de 

19.97 ± 8.9 nm y una longitud promedio de 192.47 ± 94.2 nm. La Figura 33 presenta un histograma con 

la distribución de diámetro y longitud de los nanocristales medidos. 
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Diámetro (nm) 
 

Longitud (nm) 

Figura 33. Histograma de diametro y longitud de CNC´s. 

 
 
 

La Tabla 7 presenta toda la información cuantitativa obtenida mediante Difracción de Rayos X, 

análisis termogravimétrico y microscopía electrónica de barrido. En esta se distingue la correlación 

entre el diámetro de las fibras con el tamaño de cristal y el índice  de  cristalinidad,  a  menor 

diámetro de fibra menor tamaño de cristal, y a su vez el aumento de la cristalinidad. A su vez se 

corrobora la exactitud de la fórmula de Scherrer, ya que como se aprecia en el histograma de la 

Figura 33, alrededor del 8  % del diámetro de las fibras es menor a 10 nm, lo que se acerca   

bastante al tamaño del cristal calculado que es de 5.0 nm.  En las micrografías SEM se aprecia  

como el diámetro de las fibras fue disminuyendo conforme a los tratamientos realizados que 

generaban una remoción de los componentes presentes en las fibras ligninocelulósicas lo que 

directamente influye en el índice de la cristalinidad al disminuir las regiones amorfas, generando   

una mayor cantidad de material celulósico, el cual cuenta mayoritariamente regiones con un mayor 

grado de cristalinidad. Como resultado de la hidrólisis ácida, se obtuvieron CNC´s con mayor cristalinidad 

y menor tamaño de cristal. 
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Tabla 7. Análisis de tamaño de cristal, índice de cristalinidad, degradación térmica inicial, residuos a 

600 °C y diámetro promedio de fibras. 

 

Muestra 
Tamaño 

de cristal 

Índice de 

cristalinidad 

Degradación 

térmica inicial 

Residuos 

a 600 °C 

Diámetro 

promedio 

sA - - - 29 % 246 °C 30.7 % 18.32 µm 

sB 6.1 nm 69 % 327 °C 10.19 % 4.18 µm 

sC 5.1 nm 73 % 312 °C 10.91 % 3.59 µm 

sD 5.0 nm 78 % 308 °C 8.34 % 19.97 nm 

 
 

 
4.1.5 Propiedades químicas y estructurales de nanocristales de Typha Domingensis con 

diferentes pretratamientos. 

 
Como se describió en el punto 3.1.4, se desarrollaron dos diferentes pretratamientos a la celulosa 

blanqueada, antes de la hidrólisis ácida, obteniendo dos diferentes soluciones de CNC´s, las cuales 

presentan algunas diferencias en sus caracterizaciones. La Figura 34 presenta los DRX y FTIR de las 

muestras que fueron trituradas y liofilizadas. En el difractograma se aprecian patrones casi idénticos, con 

los mismos picos y planos de red a los mostrados en la sección 4.1.1, con una diferencia significativa, la 

intensidad en los ángulos 2θ = 23° y 35°, presentando un incremento considerable en la muestra que 

fue previamente liofilizada. Esta mayor intensidad se ve reflejada primordialmente en la cristalinidad de la 

muestra, pasando de un 78 % para la muestra triturada y alcanzando un 89 % para la que fue liofilizada, 

estos cálculos fueron determinados con base en la fórmula 2. Este nivel de cristalinidad se encuentra muy 

por encima del obtenido regularmente a partir de plantas, encontrándose dentro del rango de la celulosa 

a obtenida de algas (> 80 %) [93]. Acorde a la fórmula de Sherrer (fórmula 1), se presentó una reducción 

en tamaño de cristal, alcanzando un diámetro de 4.8 nm, esta diferencia no llega a ser significativa ya que 

la fórmula de Sherrer presenta una estimación a partir de los datos generados a partir del difractograma 

de la muestra, y una diferencia de 0.2 nm se considera dentro del rango de error al no ser una herramienta 

meramente cuantitativa. 
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2θ (Cu, Kα, grados) 

b) 

Un fenómeno similar se aprecia en el espectro FTIR de ambas muestras, en donde presentan 

comportamientos muy similares, con las mismas vibraciones, estiramientos y flexiones a los mismos 

números de onda, pero con la diferencia de una mayor intensidad en la muestra liofilizada. Esta mayor 

intensidad se atribuye a una mayor pureza de la muestra, ya que basado en estos dos resultados, se 

considera el pretratamiento consistente en agitación magnética, sonicación y liofilización, promueve una 

separación completa de todos los componentes presentes en la celulosa blanqueada, obteniendo un 

aislamiento del material nanocelulósico de manera más sencilla, ya que como se describió en la sección 

3.1.4, esta muestra también requirió un menor tiempo de reacción, durante la hidrólisis ácida (25 min). 

La mayor pureza, sumado a la mayor cristalinidad y menor tiempo de reacción, indican una mejor eficiencia 

al desarrollar este pretratamiento para la obtención de CNC´s. 

a) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Número de onda (cm-1) 

Figura 34. a) DRX y b) FTIR de CNC´s de Typha Domingensis con diferentes pretratamientos. 
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Otra diferencia notable entre estas dos muestras, se presenta a través de  la  Microscopía  

Electrónica de Barrido, mostrada en la Figura 35. Las figuras  a)  y  b),  son  las  muestras  que 

fueron previamente trituradas, presentándose en escala de 1 µm y 200 nm, respectivamente. En la 

Figura 30 a) se  señalan  diversos  puntos  de  aglomeraciones  de  nanocristales,  lo  que  indica  

que aún después de los periodos de  sonicación,  no  fue  posible  obtener  una  completa  

separación en ciertos puntos analizados mediante SEM, la Figura 35 b), enfoca uno  de  esos 

puntos, alcanzándose a apreciar que son aglomeraciones de una cantidad muy grande de 

nanocristales de celulosa. Las Figura 35 c) y d) pertenecen a la muestra liofilizada, y presentan una 

mucha menor cantidad de aglomeraciones, y las que se presentan cuentan con un menor tamaño. 

Otro punto diferencial entre ambas  muestras,  es  que  en  cada  uno  de  los  puntos  analizados  

por las micrografías, se aprecia una mayor cantidad  de  nanocristales,  en  las  muestras  que  

fueron liofilizadas, a pesar de ambas muestras tener exactamente la misma concentración (1 g/L). 

Este fenómeno es considerado meramente cualitativo, ya que mediante SEM, los puntos analizados 

son extremadamente pequeños y meramente aleatorios, pero lo  que si fue constante es que en  

cada una de las micrografías, sin importar el punto analizado, se apreciaba una mayor densidad de 

cristales en la muestra liofilizada. Esto es atribuido, precisamente, a las aglomeraciones presentes 

en la muestra triturada, ya que se asume que al separar estos pequeños clusters, esos cientos o miles 

de nanocristales acumulados en ese punto, son dispersados en la muestra generando la apariencia 

de una densidad mayor. 
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. 

 

 
 

Figura 35. Comparación morfológica de CNC´s de Typha Domingensis a) y b) muestra triturada, 

c) y d) muestra liofilizada. 

 
 
 

La Figura 36 presenta una gráfica de barras con diámetro y longitud promedio, así como un histograma 

de distrbución de tamaños para ambas muestras. En color rojo presenta la muestra liofilizada, que obtuvo 

un diámetro de 18.58 ± 5.23 nm con una longitud de 163.89 ± 50.39 nm, presentando una relación 

L/d (largo/diámetro) de 8.82, mientras que la muestra triturada (color azul) presentó 19.97 ± 8.9 nm de 

diámetro, con una longitud promedio de 192.47 ± 94.2 nm, con una relación L/d 9.64. Ambas diferencias 

pueden llegar a ser consideradas despreciables ya que se encuentran dentro del rango de error de la 

desviación estándar, lo que sí es relevante, es que esta misma desviación, es de prácticamente el doble 

en la muestra triturada, tanto en diámetro como en longitud, lo que representa una mayor homogeneidad 

a) b) 

c) d) 
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en los tamaños, ocasionada por el pretratamiento aplicado, en este caso la liofilización. Esta uniformidad 

en las dimensiones de los nanocristales es visible en los histogramas de distribución, en donde se 

distingue una casi perfecta distribución normal para el diámetro y una distribución asimétrica positiva para 

la longitud de la muestra liofilizada, mientras que en ambas medidas (diámetro y longitud) presentan una 

distribución multimodal. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 36. Tamaños promedio e histograma de distribución de CNC´s de Typha Domingensis con 

diferentes pretratamientos. 
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4.2 RESULTADOS DE EUPHORBIA ANTISYPHILITICA 

 

 
4.2.1 Difracción de Rayos X 

 
La Figura 37 presenta los difractogramas de las fibras de Euphorbia Antisyphilitica “candelilla”, la 

muestra  CBF  es  el  bagazo  de  candelilla  tras  la  extracción  de  cera  por  la  empresa  

Multiceras  S.  A.  de  C.   V.,   la   cual   presenta   un   patrón   semi-amorfo   con   dos   picos  en 

2θ = 22.5 y 35 ° correspondientes a los planos de red (200) y (004) de la celulosa Iβ. Como se 

explica en la sección 2.4.2, esta planta es tratada industrialmente para la extracción de cera en donde 

se lleva a cabo una reacción con agua – ácido sulfúrico, esto ocasiona que muestre algunos de los 

picos característicos de la celulosa. Esto representa una ventaja significativa para el uso de este 

bagazo como fuente de compuestos nanocelulósicos,  en  comparación  de  otro  tipo  de  

bioresiduos industriales, ya que la reacción con la solución de ácido sulfúrico promueve la 

deslignificación de las fibras facilitando los procesos de extracción de celulosa, blanqueado y 

aislamiento. Las muestras de celulosa de candelilla (CC) y candelilla blanqueada (BC) presentan el 

patrón característico, bastante similar al mostrado en la sección 4.1.1. 

 
A través de la fórmula  2,  se  determinó  el  índice  de  cristalinidad,  siendo  de  56  %  para  CBF, 

66 % para CC y 70 % para BC, estos valores son considerablemente altos en comparación con 

celulosa obtenida de distintos desechos, ya que se han reportado grados de cristalinidad entre 56 y 

68 % para celulosa blanqueada, tomando como fuente el bagazo  de  caña  [31]  [32],  por  otra 

parte, la celulosa obtenida a partir de desechos industriales de algodón presenta índice de cristalinidad 

de 59 %. 

 
Usando la ecuación de Sherrer (fórmula 1), se calculó el tamaño de cristal, obteniendo un valor de 

6.6 nm para CC y 5.8 nm para BC. De igual manera que con la muestra de Typha domingensis, no fue 

posible la determinación de tamaño de cristal para el bagazo de candelilla (CBF). 
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2θ (Cu, Kα, grados) 
 

Figura 37. Difractograma de bagazo de Euphorbia Antisyphilitica (CBF), celulosa (CC) y celulosa 

blanqueada (BC). 

 
 
 

4.2.2 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier. 

 
El espectro FTIR de la Figura 38 muestra las bandas de absorción típicas de los compuestos 

lingninocelulósicos con pequeñas variaciones entre cada una las muestras. Las bandas características 

de la celulosa se encuentran presentes a los 3450 cm-1, 2917 cm-1, 1050 cm-1 y 897 cm-1. Las señales 

a los 3450 cm-1 y 2917 cm-1 son similares a las presentadas en los espectros de las muestras de 

Typha Domingensis, y son generados por los estiramientos de los grupos funcionales O – H y C – H. La 

muestra CBF presenta una banda con alta intensidad a los 2849 cm-1, esta señal también se 

encuentra presenta  en  la  muestra  CC,  pero  con  menor  intensidad,  dicha  banda  corresponde  

a un estiramiento de gruposC – H típico de componentes hemicelulósicos [48] [100]. Esta reducción, 

y su subsecuente desaparición en la muestra BC, es muestra de la evidencia del tratamiento alcalino 

y del blanqueamiento para la remoción de hemicelulosa. Todas las muestras presentan una vibración de 
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flexión O – H alrededor de los 1640 cm-1, ocasionadas por la absorción de agua [101]. La banda      

a los 1050 cm-1 es asignada a la vibración C – OH y la absorción presente a los 1315 cm-1 es asociada 

a los grupos alcohol de la celulosa. Solo la muestra BC presenta una señal a los 1430 cm-1,              

el cual es conocido como “banda de cristalinidad” [17] [102], esto corrobora los presentado en la 

sección anterior, en donde la muestra BC es la contiene el mayor grado de cristalinidad con un 70 %. 

El pico a los 897 cm-1 es generado por la vibración C – H de la celulosa. En específico las 

absorciones a 1050 cm-1 y 897 cm-1 muestra un incremento significativo, este fenómeno es atribuido  

a la mayor proporción de compuestos celulósicos tras la remoción de los demás componente 

presentes en el bagazo de candelilla como la lignina, hemicelulosa, ceras y extractivos [90]. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Número de onda (cm-1) 

Figura 38. Espectro FTIR de bagazo de Euphorbia Antisyphilitica (CBF), celulosa (CC) y celulosa 

blanqueada (BC). 
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4.2.3 Análisis Termogravimétrico 

 
Todas las  muestras  presentan  una  pérdida  inicial  de  masa  por  debajo  de  los  150  °C  debido 

a la evaporación de agua y de compuestos orgánicos volátiles presentes, seguido por la pérdida 

principal de masa ocasionada por la descomposición de las moléculas orgánicas [96]. La  

degradación térmica inicial se muestra a los 248 °C para CBF, 281 °C para CC y a los 272 °C para 

BC. Este comportamiento es prácticamente el mismo que el  presentado  en  las  muestras  de  

Typha Domingensis (sA, sB, sC y sD), el cual fue discutido en la sección 4.1.3.  Todas las curvas   

de la primera derivada de la pérdida de masa (∆G) exhiben un único pico de degradación claramente 

marcado casi en la misma temperatura, 349 °C para  CBF, 347 °C para CC y 344 °C para BC.       

En los residuos a los 600 °C es donde se encuentra la otra diferencia ya que pasa de tener 8.91 % la 

muestra CBF, a alcanzar un 2 % para BC. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Temperatura (°C) Temperatura (°C) 

 

Figura 39. Curvas TGA y DG de bagazo de Euphorbia Antisyphilitica (CBF), celulosa (CC) y celulosa 

blanqueada (BC). 
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4.2.4 Microscopía Electrónica de Barrido 

 
Las micrografías electrónicas de barrido son un indicativo del evidente cambio morfológico de las 

fibras de bagazo de Euphorbia Antisyphilitca tras los tratamientos a los que fueron sometidas. La 

Figura 40 a) presenta las fibras de bagazo de candelilla tras la extracción de cera (CBF), dichas muestras 

presentan diferentes tipos de ramificaciones con una gran variación de dimensiones, y en ciertos 

puntos se aprecian grandes aglomeraciones y fibras no completamente definidas con la presencia  

de partículas semiesféricas embebidas irregularmente en la superficie de las fibras, este fenómeno puede 

ser atribuido a la presencia de tílides cubriendo las cavidades sobre las paredes celulares [47]. La 

Figura 40 b) (muestra CC) y la Figura 40 c) (muestra BC) presentan una reducción de dimensiones 

significativa con respecto a CBF, originado por  la remoción de ceras, aceites, lignina, hemicelulosa  

y reducción de regiones amorfas presentes en el material inicial. Esto es soportado por DRX y FTIR 

donde se determinó el incremento en el índice de cristalinidad y el aumento de intensidad en  

algunas bandas por la alta concentración de compuestos celulósicos. La muestra CBF presentó     

un diámetro promedio de 16.54 ± 5.18 µm, mientras que CC 5.64 ± 2.18 µm, hasta la alcanzar una 

media de 3.95 ± 1.12 µm para BC. Lo cual representa una reducción del aproximada del 76 %. 

 
Un fenómeno bastante interesante se presentó en ciertos puntos aislados de la muestra CBF, en 

donde se aprecian una especie de “nano-ramificaciones” en cierto fibras de bagazo de candelilla, tal 

y como lo muestra la Figura 41. Este partícular fenómeno es atribuido al proceso de extracción de 

cera por parte de la  empresa Multiceras S.A. de  C.V., que cómo  se explicó  en la sección  2.4.2,  

se lleva a cabo a través de una reacción con una solución agua – ácido sulfúrico, en donde 

inevitablemente las fibras experimentan una especie de hidrólisis ácida, y siendo este el mismo 

principio de extracción de celulosa, genera en ciertos puntos, este tipo de “nano-ramificaciones” 

debido al ataque el ácido realiza a la superficie de la planta, llegando a remover regiones amorfas 

muy específicas. Estas “nano-ramificaciones cuentan con una longitud entre 200 y 400 nm y podrían 

representar la  facilidad  con la que se podría llevar a  cabo la obtención de nanocristales a través   

de la hidrólisis ácida a partir de este tipo de bio residuo industrial, lo cual representa una gran  

ventaja competitiva en comparación a otro tipo de residuos como bagazo de caña, residuos industriales 

de algodón o desecho sólidos urbanos [34] [35]. 
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Figura 40. Microscopía electrónica de barrido de bagazo a) Euphorbia Antisyphilitica (CBF), b) celulosa 

(CC) y c) celulosa blanqueada (BC). 
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Figura 41. Microscopía electrónica de barrido de CBF con "nano-ramificaciones" 

 
 
 

La Figura 42 muestra micrografías de barrido de soluciones de CNCs obtenidos mediante hidrólisis ácida 

(CNCH) y por TEMPO (CNCT) a una concentración de 1 g/L. Ambas técnicas se encontraron altamente 

efectivas para el proceso de extracción de nanocristales, presentando una buena dispersión a esta 

concentración. El diámetro de los nanocristales es bastante similar para ambas muestras, obteniendo un 

promedio de 17.76 ± 6.83 nm para CNCH (12.4 L/d) y 16.11 ± 7.38 para CNCT (19.28 L/d), esta pequeña 

diferencia en diámetro puede llegar a ser despreciable debido a que esta diferencia se encuentra en el 

rango de la desviación estándar que presenta el análisis realizado. Estos diámetros son bastante parecidos 

a los obtenidos en fuentes como bagazo de caña de azúcar [20], cascara de piña [22] y algodón [27]. Por 

otro lado, la longitud promedio de los nanocristales si presenta una diferencia significativa, representando 

casi un 40 % de diferencia. En CNCH se obtuvo una media de 220.34 ± 82.20 nm mientras que para CNCT 

se presentó una media de 310.64 ± 90.01 nm. La longitud de los nanocristales de la muesra CNCT es 

similar a las obtenidas a partir de soya [24] y Capin Dourado [19]. Esta diferencia puede representar una 

referencia importante cuando la prioridad en la extracción sea obtener un menor tamaño de los 

nanocristales. La Figura 43 muestra los histogramas comparativos del diámetro y longitud de CNCs 

obtenidos mediante hidrólisis ácida y oxidación mediada por TEMPO. 
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Diámetro (nm) 

 

 

Figura 42. Microscopía electrónica de barrido a) y b) CNCH, c) y d) CNCT. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Longitud (nm) 

 
Figura 43. Histograma de distribución de diámetro y longitud de muestras CNCH y CNCT. 
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4.2.5 Propiedades estructurales, químicas y térmicas de nanocristales de Euphorbia 

Antisyphilitica. 

 
La Figura 44 presenta los difractogramas de rayos x, el espectro infrarrojo y el análisis termogravimétrico 

de las muestras de nanocristales. Tanto DRX como FTIR presentan comportamiento bastante similares 

para ambas muestras (CNCH y CNCT). Con respecto al difractograma, la única diferencia es que CNCH 

muestra una intensidad un poco mayor en el pico correspondiente al plano de red (200) en 2θ = 22.21 °, 

lo que implica un mayor grado de cristalinidad, la cual fue de 77 %, a diferencia de CNCT que obtuvo un 

73 % en su índice de cristalinidad. El ancho de este pico es casi idéntico en ambas muestras, pero el 

tener una menor intensidad, ocasiona que, según la fórmula de Sherrer [85], la muestra CNCT presente 

un tamaño de cristal menor, siendo 3.6 nm para esta, en comparación con CNCH con 4.0 nm. Esto es 

corroborado por el análisis de mediciones realizado a partir de las micrografías de barrido, en donde CNCT 

obtuvo un menor diámetro de cristal, encontrando alrededor del 1 % de los nanocristales con un diámetro 

menor a 5 nm como lo muestra el histograma de la Figura 44. De igual manera, el FTIR solo presenta una 

diferencia significativa alrededor de los 1600 cm-1. Esta banda es asignada a los grupos carboxilos 

generados por la reacción de oxidación mediante TEMPO, esta señal representa el empalme de la 

vibración simétrica de COO en los 1580 cm-1 y el estiramiento de grupos C=O en los 1753 cm-1 [103]. 

Las demás bandas presentes en ambas muestras, a los 2900 cm-1, 1430 cm-1, 1315 cm-1, 1028 cm-1, 

897 cm-1 y 710 cm-1, son prácticamente idénticas y fueron descritas en la sección 4.2.2. 

 
La Figura 44 c) y d) (TGA y DG) presenta, para ambas muestras, una pequeña pérdida de masa a bajas 

temperaturas (< 120 °C) debido a la evaporación de la humedad absorbida por las muestras [97]. 

CNCT  presenta  un  comportamiento  similar  a  las  muestras  de  nanocristales  obtenidas  de  

Typha domingensis, con un pico principal de degradación a los 342 °C. CNCH presenta una degradación 

en dos picos claramente identificados, el primero, con la principal pérdida de masa a los 251 °C, el cual 

es ocasionado por la descomposición de los grupos sulfato presentes en la superficie de los nanocristales 

[104], seguido por el segundo pico de degradación térmica a los 350 °C debido a la depolimerización 

de las moléculas de celulosa. El comportamiento de CNCH es completamente distinto a las demás 

muestras analizadas (Typha domingensis/Euphorbia antisyphilita-TEMPO), esto se atribuye a una 

sobreexposición al ácido sulfúrico, ya que la bagazo recibido por la empresa Multiceras S.A. de C.V. fue 



70  

sometido a la extracción de cera, la cual se realiza en presencia de una solución de ácido sulfúrico, al 

volverse a someter dichas muestras a una hidrólisis ácida, con el mismo tipo de ácido, propicia la 

formación de una cantidad considerable de grupos sulfatos sobre los nanocristales y ha sido reportado 

que el incremento en el contenido de grupos sulfatos desplaza la degradación térmica inicial a una menor 

temperatura [105]. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Temperatura (° C) Temperatura (° C) 

 
 

Figura 44. a) DRX, b) FTIR, c) TGA y d) DG de CNCH y CNCT. 
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4.2.6 Titulación conductimétrica 
 

Las curvas generadas a partir de la titulación conductimétrica de las muestras CNCT y CNCH son mostradas 

en la Figura 45. El punto de inflexión de las curvas, el cual es determinado por la intersección marcada, 

representa la neutralización de los grupos ácidos carboxilos. Este punto se obtuvo a los 18.78 mL de la 

solución NaOH (0.01 M) para CNCT, mientras que para CNCH fue a los 17.12 mL. Este punto de 

neutralización está relacionado con el contenido de sulfuros (% S) o con el contenido de grupos carboxilos 

(% COOH), dependiendo del método de obtención de los nanocristales, y estos contenidos fueron 

determinados a partir de la fórmula (5). Al mismo tiempo es posible determinar el grado de oxidación 

(DO), con la fórmula (4) [80] [90] [106]. En la muestra CNCT se encontró un DO de 0.0695 (2.25 % 

COOH), mientras que para CNCH fue 0.0289 (1.62 % contenido de sulfuro). A partir de estas cantidad se 

encontró una densidad de carga de 2.135 e/nm2 para CNCH y 1.933 e/nm2 para CNCT; estos cálculos 

fueron realizados asumiendo que los nanocristales de celulosa presentan una forma geométrica de prisma 

rectangular [46], a partir de los datos promedio obtenidos en las mediciones y asumiendo una densidad 

de los nanocristales de celulosa de 1.6 g/cm3 [90]. Estos valores de contenido de sulfuro o de grupos 

carboxilo y de la densidad de carga, son ligeramente mayores a los reportados en la literatura [46] [90] 

[107], se asume que esta diferencia en los valores es ocasionada por la mayor dimensión de los 

nanocristales, por lo que cada nanocristal contiene en promedio más grupos OH o COOH en la superficie, 

causando que tengan una mayor carga superficial. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 45. Titulación conductimétrica de CNCT y CNCH. 
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CONCLUSIONES. 

 
En este trabajo se abordaron técnicas como hidrólisis ácida a partir de ácido sulfúrico, con diferentes 

pretratamientos, y oxidación mediada por TEMPO, en dos diferentes fuentes (Typha Domingensis y 

Euphorbia Antisyphilitica) una acuática y otra desértica, analizando las propiedades estructurales, 

químicas, morfológicas y térmicas, durante todo el proceso, para de esta manera evaluar tanto las técnicas, 

como las fuentes de extracción de celulosa. 

 
Los resultados de las caracterizaciones de ambas fuentes sin tratamiento, del proceso de extracción de 

celulosa y blanqueamiento, se apegan fielmente a la teoría, en donde se distingue la disminución de los 

componentes iniciales (en la planta) no deseados, y manteniendo la presencia de celulosa así como la 

pérdida de color, aceites y licores presentes originalmente. Estructuralmente, las muestras aumentaban 

su cristalinidad y presentan una mejor estabilidad térmica, después de los tratamientos. 

 
Con el tule (Typha Domingensis) se realizaron dos diferentes pretratamientos antes de la hidrólisis ácida, 

uno de ellos fue triturar la muestra en un molino de cuchillas y tamizarlo para obtener un polvo homogéneo 

y de esta manera facilitar el aislamiento de nanocristales. En el segundo pretratamiento la muestra fue 

sometida primeramente a agitación mecánica en agua, seguida por un proceso de sonicación y finalmente 

liofilización para solidificar la muestra. Ambas muestras presentan diferencias significativas entre sí. En 

ambos casos, para esta planta, fue usada una concentración de ácido sulfúrico de 50 %, la cual ya era 

menor al promedio que es alrededor de 64 %, a 45 °C, pero el segundo pretratamiento 

(sonicación/liofilización) fue en el que se mostraron mejoras significativas, ya que presentó una reducción 

en el tiempo de reacción de aproximadamente el 45% (de 45 a 25 min). Esto se debe a que mediante 

este pretratamiento, se promueve la separación del material mediante la fuerza ultrasónica aplicada en la 

sonicación, generando así una muestra en forma de gel, que tras ser liofilizada, se presenta en forma de 

cristales con una densidad considerablemente menor a la muestra en polvo. Al homogenizar el tamaño 

de la muestra a nivel microscópico se genera una solución de nanocristales con mayor homogeneidad, 

reduciendo la frecuencia y el tamaño de las aglomeraciones presentes, en comparación con la muestra 

triturada, aunado a la reducción del longitud promedio de los nanocristales en un 15 % y aumentando la 

cristalinidad hasta un 89 %. Mostrando así que el pretratamiento constituido por agitación, sonicación y 
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liofilización, es más efectivo, generando un menor tiempo de reacción, lo que se refleja en un consumo 

energético más bajo, una mejor dispersión de los nanocristales, reduciendo las aglomeraciones, una 

reducción de la longitud promedio y un incremento del 11 % en la cristalinidad. 

 
Se obtuvieron soluciones de nanocristales, a partir de la candelilla (Euphorbia Antisyphilitica), mediante 

hidrólisis ácida (CNCH) y oxidación mediada por TEMPO (CNCT). En la hidrólisis ácida fue necesaria una 

concentración del 64 %, para obtener una completa separación de los nanocristales, a 45 °C por 20 

minutos. Este es un tiempo bajo, en comparación con lo encontrado en la literatura que ronda entre los 

45 y 60 minutos en promedio. Este considerablemente menor tiempo de reacción, es debido al tratamiento 

recibido por la planta en el proceso de extracción de cera, en donde se genera una especie de hidrólisis, 

lo cual ayuda a la extracción y aislamiento de nanocristales, ya que el ácido utilizado en el proceso 

industrial, ataca las fibras de candelilla, promoviendo que en las reacciones futuras, sea más sencillo la 

separación de todos los componentes no deseados en la muestra, y que se lleve a cabo la hidrólisis ácida 

de manera más rápida. La muestra CNCT presenta nanocristales con una longitud promedio 40 % mayor 

y con un índice de cristalinidad del 73 %, en comparación con el 77 % de cristalinidad para CNCH. Esto 

es ocasionado a que la reacción de hidrólisis es más agresiva con la celulosa, logrando incluso romper 

los nanocristales, para así tener una menor longitud y al mismo tiempo mayor cristalinidad. Otra diferencia, 

es la presencia de grupos carboxilos (C = O, COO) en CNCT, lo cual es generado por la conversión 

selectiva de grupos hidroxilos, por consecuencia un mayor grado de oxidación 0.069, lo que lo hace más 

propenso a ser compatible con polímeros, dado que CNCH muestra un grado de oxidación de 0.028. La 

densidad de carga es mayor en CNCH (2.135 e/nm2) que en CNCT (1.933 e/nm2), debido al menor área 

superficial de los nanocristales. 

 
Ambas plantas muestran factibilidad para ser usadas como fuente de nanocristales de celulosa, 

presentando cada una ciertas ventajas. El tule por su amplia disponibilidad y la naturaleza de planta 

(exótica invasora) puede ser considerada potencialmente, ya que con el pretratamiento adecuado, la 

solución de CNC´s alcanza un índice de cristalinidad del 89 %, en condiciones de reacción más favorables, 

concentración, temperatura y tiempo menor que el promedio de lo presentado en la literatura. La candelilla, 

al ser un subproducto industrial, presentaría una mejora a la cadena de valor, ya que en lugar de ser 

tratado como un desecho, pudiera ser utilizado como fuente viable de nanocristales, obteniendo 
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características morfológicas similares a las de otras fuentes investigadas, pero mediante hidrólisis ácida 

se tiene una disminución en el tiempo de reacción de por lo menos 50 %, lo que teóricamente pudiera 

significar una mayor taza de producción. Por TEMPO se obtienen longitudes de CNCs 40 % más grandes, 

pero con un grado de oxidación mayor, lo que genera una mejor compatibilidad al ser usado como 

refuerzo en una matriz polimérica. 

 
Dependiendo de la aplicación y características específicas requeridas para los CNCs, se decide entre 

cualquier fuente y/o técnica de extracción, pero es evidente que por lo menos técnicamente, ambas 

fuentes son viables, y los métodos, eficientes. 
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