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Resumen

La celulosa es el biopolimero de mayor abundancia y relevancia en el planeta. A pesar de
su uso cotidiano, su estructura jerarquica no ha sido completamente descifrada. Este
compuesto es ampliamente empleado en diversas aplicaciones cotidianas, tales como la
produccion de papel y como aditivo alimentario, asi como en aplicaciones avanzadas,
incluyendo sustratos para dispositivos electronicos flexibles y biopolimeros, entre otros.
Tradicionalmente, se reconoce que la celulosa se organiza en microfibras alineadas
paralelamente, que se entrelazan para formar fibras milimétricas, las cuales desempefian
una funcion de soporte en todas las plantas terrestres y en algunos tipos de algas.
Sargassum spp, una especie de alga parda invasora, ha sido reconocida recientemente
como una preocupacion creciente en diversas zonas, debido a su proliferaciéon masiva en
las costas del Caribe. Este fendmeno ha causado efectos negativos en la industria del
turismo y ha alterado los ecosistemas acuaticos, impactando a diversas especies. En 2014,
un evento de inundacién de sargazo tuvo una concentracion 300 veces mayor que
cualquier otro afio en los ultimos 20 afios [9], [10]. En cambio, en 2018 se estim6 la
presencia de aproximadamente 20 millones de toneladas métricas en region del océano
Atlantico, denominada el Mar de los Sargazos. [11]. Y actualmente, en 2024, la cantidad
total en el Atlantico occidental y el Mar Caribe se estim6 en 10 millones de toneladas
métricas, un incremento significativo en algunas dreas, aunque no tan alarmante como en
afios anteriores. No obstante, se prevé que la situacion siga cambiando, con incrementos
periddicos influenciados por factores como el aporte de nutrientes desde el rio Amazonas
y Africa occidental [12].

Explorar y fomentar alternativas es esencial para mitigar los efectos negativos del sargazo
y promover un enfoque mas sostenible y rentable frente a esta problematica. Por ende, en
el presente trabajo se muestra un procedimiento optimizado para la obtencion de
nanocelulosa bidimensional (2D), utilizando biomasa proveniente del mar (Sargazo)
disminuyendo la cantidad de agua y reactivos quimicos (H2SO4 y H>O2) en un 95% para
lograr la purificacion. Por otra parte, la caracterizacion fisicoquimica demuestra la
existencia de una nueva forma de nanocelulosa laminar estable, en la cual las nanofibras

de =3 nm de diametro se entrelazan mediante celulosa amorfa para formar nanolaminas



de aproximadamente 70-80 nm de espesor. El aislamiento de dicha nanoestructura de
celulosa ofrece nuevas oportunidades de estudio, gracias a la atribucion de sus
caracteristicas como nanomaterial. De acuerdo a la caracterizacion quimica y estructural,
el trabajo muestra las propiedades térmicas, Opticas, mecéanicas y de biodegradabilidad de

peliculas delgadas fabricadas a partir de nanocelulosa laminar.



1 Introduccion

Los desechos plasticos se han transformado en uno de los principales retos ambientales
mas apremiantes de nuestro tiempo. Estos desechos no solo son dificiles de biodegradar,
sino que también liberan componentes toxicos que afectan tanto a humanos como a
animales durante su descomposicion. Sin embargo, en la busqueda de soluciones, las
materias primas ecoldgicas emergen como una esperanza. Entre ellas, los biopolimeros de
diversas fuentes estan capturando la atencion de investigadores y activistas por igual.

En este escenario, con el objetivo de aprovechar el residuo sélido del mar, las algas, y en
particular el sargazo, se presentan como una alternativa revolucionaria. En vista que, esta
alga marina frecuentemente es vista como una molestia, por la plaga en las costas del
Caribe, pero tiene un potencial asombroso, gracias a su composicion quimica; el sargazo
puede convertirse en un aliado en la lucha contra la contaminacion pléstica.

Entre las opciones innovadoras, la nanocelulosa ha ganado relevancia como biopolimero,
siendo empleada en la fabricacion de empaques, fibras dietéticas y aditivos en alimentos,
entre otras cosas. Por ende, en este estudio, se aislara nanocelulosa del sargazo mediante
un proceso novedoso de multiples etapas en un solo recipiente (One-pot), sintesis
ampliamente utilizada en quimica y ciencias de los materiales, que permite la realizacion
de multiples reacciones en un solo contenedor o reactor, sin necesidad de aislar
intermediarios. Esto mejora la eficiencia del proceso, al reducir el tiempo de
manipulacion, los costos de purificacion y la generacion de residuos. Ademas, minimiza
la pérdida de material y disminuye el riesgo de exposicion a productos intermedios
potencialmente peligrosos. Asi, se evidenciara como el sargazo puede proporcionar una

solucidn sostenible y versatil, con aplicaciones potenciales en diversas industrias.



2 Justificacion

En primer lugar, el sargazo se ha convertido en un problema ambiental significativo
debido a su acumulacion masiva en muchas regiones costeras. Aprovecharlo como materia
prima para producir nanocelulosa ayuda a mitigar este problema, transformando un
residuo abundante y problematico en un recurso valioso. Esto no solo promueve una
gestion sostenible de los desechos, sino que también disminuye la dependencia de recursos
fosiles, al utilizar un material renovable en lugar de polimeros derivados del petrdleo.

A nivel econdémico y social, aprovechar el sargazo para producir nanocelulosa puede
generar beneficios al crear nuevas cadenas de valor y oportunidades de empleo en las
regiones afectadas por la invasion de sargazo. Ademas, contribuye a la sensibilizacion y
educacion sobre la importancia de desarrollar soluciones sostenibles para los desafios
ambientales.

En resumen, la investigacion y el desarrollo de tecnologias para extraer y utilizar
nanocelulosa a partir de sargazo, fomentan la innovacién en el campo de los materiales
biodegradables. Esto no solo abre nuevas oportunidades en la industria, sino que también
promueve el desarrollo de productos mas sostenibles y responsables con el medio
ambiente. Asimismo, con la finalidad de mostrar la viabilidad de la obtencidén de
nanocelulosa, estudios recientes han revelado que la obtencién de nanocristales de
celulosa a partir de algas pardas se logré mediante una serie de procesos que incluyen
blanqueo y alcalinizacion, seguidos de una hidroélisis utilizando acidos concentrados como
H>SO4, HCI o 2,2,6,6-Tetrametilpiperidina 1-oxilo (TEMPO) [13], [14] y finalmente

ultrasonicacion [15], [16].



3 Hipétesis

Es factible la obtencién de nanocelulosa laminar, del orden de ~80 nm de espesor,
obtenida a partir de biomasa residual mediante un método alternativo que prescinde de
tratamientos quimicos intensivos y a su vez ofreciendo una alternativa mas sostenible.
Adicionalmente su potencial uso, se podra emplear en la produccion de peliculas delgadas
en aplicaciones de empaque. Debido a sus propiedades Opticas y mecénicas que superan
considerablemente a las de los polimeros biodegradables convencionales; Esta mejora se
vera reflejada debido a la alta relacion de aspecto y a la estructura nanométrica de la
nanocelulosa, que contribuird a una mayor resistencia mecanica y a una mejor

transparencia.



4 Objetivos
4.1 Objetivo general

Llevar a cabo la extraccion de una nueva nanoestructura laminar de celulosa (NCL)
empleando una menor cantidad de reactivos. Ademds, estudiar las propiedades

fisicoquimicas de peliculas delgadas y sus aplicaciones como biopolimero.

4.2 Objetivos especificos

L.LEstudiar los fendmenos que permiten la separacion de sargazo, sin el uso de un
pretratamiento quimico, lo que asegura una contribucion al conocimiento cientifico y
tecnologico en el campo de la nanocelulosa.

II.Mejorar las técnicas de obtencion y caracterizacion de nanocelulosa laminar, en
comparacion con los métodos de separacion tradicionales.

II1.Sintetizar peliculas delgadas compuestas de un polimero biodegradable.
IV.Caracterizar las peliculas delgadas de nanolaminas de celulosa.
V.Evidenciar la viabilidad de obtener un material a partir de los residuos, con potencial para

productos que presenten propiedades favorables y de valor agregado.



5 Marco tedrico y antecedentes

5.1 Celulosa

La celulosa es un polisacarido, insoluble en agua que contiene miles de unidades B-glucosa
(Ver Figura 1). Ademas, es el biopolimero mas abundante de la tierra y es el principal
componente de las plantas (Ver Figura 1), incluso puede ser sintetizada por algas, como
Sargassum spp. y bacterias, como la Acetobacter xylinum. Fue identificada por primera
vez en 1838 por el quimico francés Anselme Payen, quien logro aislarla a partir del papel
de madera; fue el primero en estudiar su estructura y propiedades [17]. Sin embargo, se

demostro su estructura polimérica hasta 1920 por Staudinger.

Microfibrillas
fibrilla lk

2
Fibrilla elemental

Células vegetales

Unidad de glucosa

Figura 1. Esquema de composicion de la celulosa (Adaptado de [1]).

Paralelamente, se ha identificado seis formas alomorficas que puede adoptar la celulosa
(L, 11, 11, Iy, IV y IVy) de acuerdo a la configuracion cristalina que llega a tener esta
biomolécula, basadas en la disposicion de sus enlaces de hidrogeno tanto dentro de las
hebras como entre ellas. Estas variaciones estructurales influyen en sus propiedades fisicas
y quimicas, haciéndola relevante para diversas aplicaciones industriales y cientificas [18].

Por otra parte, su alta capacidad de formar enlaces de hidrégeno le otorga una resistencia



considerable y flexibilidad, lo que la hace ideal para su uso en la fabricacion de papel,
textiles y otros materiales [19].

Actualmente la madera es la fuente principal de celulosa, por lo que constantemente se
buscan fuentes y métodos de extraccion alternativos de este importante material natural
[20]. Cabe destacar que la celulosa I, también denominada celulosa nativa, es la forma

mas prevalente en la naturaleza.

Del mismo modo, en la naturaleza existen microorganismos capaces de producir enzimas
(celulasa) que pueden degradar la celulosa hasta azicar y utilizar esta como energia. Por
esa razon, los biopolimeros hechos a partir de celulosa son biodegradables, ademés de que
no generan compuestos toxicos cuando se descomponen y reintegran al medio ambiente
[21]. En consecuencia, ha aumentado el interés en las fibras naturales y los materiales
compuestos basados en celulosa, puesto que se pueden usar como refuerzo y/o barrera con
distintos polimeros en aplicaciones en las que se requiere transparencia, baja expansion
térmica y alta resistencia [22], [23].

Debido a lo mencionado anteriormente, la celulosa continia siendo un campo de
investigacion activo, gracias a sus propiedades Unicas y su potencial en diversas
aplicaciones tecnologicas y ecoldgicas [24], dado que este polimero; compuesto; se

encuentra en la pared celular de plantas y algas.

5.2 Sargazo

El sargazo, un tipo de alga marina flotante, se ha convertido en una plaga significativa en
el Caribe Mexicano al formar grandes masas en la region. Este fenomeno ha suscitado un
creciente interés cientifico debido a su impacto ambiental en el Atlantico y a sus posibles
aplicaciones [25]. Las especies de sargazo se encuentran principalmente en dos géneros:
Sargassum natans y Sargassum fluitans; su forma natural se muestra en la Figura 2. Estas
macroalgas estan compuestas por carbohidratos, proteinas, lipidos y compuestos

bioactivos como fenoles y flavonoides [26].



S. fluitans Il

S. natans |
|

Figura 2. Especies de sargazo en su estado natural (Tomado de [2]).

Aunque el sargazo juega un papel importante en el ecosistema marino, su proliferacion
excesiva puede presentar importantes desafios [27]. En este sentido, se ha identificado a
varios polisacaridos de alto valor y gran interés, entre los cuales destacan los fucoidanos.
Estos polisacaridos altamente sulfatados se encuentran principalmente en las algas pardas
(Phaeophyceae), localizandose en los espacios intercelulares y en las paredes celulares
fibrilares. Los fucoidanos estdn compuestos principalmente de fucosa, galactosa y otros
monosacaridos, con grupos sulfatados; constituidos entre el 5% y el 30% de su peso seco
de la biomasa [28].

Es importante destacar que la celulosa es una parte fundamental del sargazo, ya que
proporciona estructura y soporte en la pared celular. Esto permite que el sargazo mantenga
su forma y resista la presion del agua, posibilitando su flotacion en la superficie del mar,
lo cual es esencial para su supervivencia; Dado que, muchas especies de sargazo dependen
de la luz solar para la fotosintesis y, por lo tanto, necesitan permanecer en la zona fotica
del océano.

Ademas, la celulosa es resistente a la mayoria de los microorganismos, lo que le confiere
al sargazo una mayor durabilidad y capacidad para resistir la descomposicion en el
ambiente marino. En relacion a esto, la investigacion sobre la celulosa del sargazo es un
campo dinamico y en expansion. Los cientificos estdn continuamente explorando nuevas
técnicas para optimizar la extraccion y ampliar las posibles aplicaciones de la celulosa

[29]. Al ser uno de los componentes mas abundantes del sargazo, un biopolimero que



puede ser extraido y utilizado en la fabricacion de productos sostenibles, convirtiéndose
en una tecnologia ambiental innovadora.

El desarrollo de esta tecnologia ambiental no solo se centra en la extraccion eficiente de
celulosa, sino también en minimizar el impacto ambiental de los procesos utilizados. Al
emplear métodos sostenibles y ecologicos, se busca minimizar el empleo de sustancias
quimicas dafiinas y mejorar la eficiencia energética. Esto garantiza que la produccion de

celulosa a partir del sargazo sea una alternativa verde y responsable.

5.3 Nanocelulosa

En las ultimas décadas, la investigacion sobre la celulosa ha avanzado significativamente.
Se han desarrollado métodos para modificar su estructura a nivel nanométrico
(nanocelulosa), lo que ha permitido su aplicaciéon en nuevos campos como materiales
compuestos, biomedicina y tecnologia de alimentos [30]. De igual forma, se estad
explorando su potencial en la produccion de bioetanol y otros biocombustibles [31].

Por otra parte, en 2010 la Organizacion Internacional de Estandarizacion (ISO) defini6 el
término nanotecnologia como “el control de la materia a la escala nanométrica (<700nm),
de por lo menos una de sus dimensiones (0D, 1D, 2D o 3D)” [32]. Ademas, a esta escala,
la materia exhibe propiedades tUnicas, lo que posibilita innovaciones disruptivas y
aplicaciones previamente impensables [33]. En el campo de la nanocelulosa, se emplean

dos enfoques principales para su produccion: los procesos Bottom-up y Top-down.

El enfoque bottom-up implica la construcciéon de nanocelulosa a partir de componentes
moleculares o atdmicos bdsicos. Este método aprovecha el autoensamblaje y otros
procesos de ensamblaje molecular para crear estructuras nanocelulésicas a partir de
precursores mas pequeios. Por otro lado, el método Top-down se centra en la reduccion
de materiales celuldsicos de mayor tamafio para obtener nanocelulosa. Cada enfoque
presenta sus propias ventajas y desventajas, y la seleccion entre ellos se basa en los

requisitos particulares de la aplicacion y los recursos disponibles. [34].
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Un caso ejemplar de estas innovaciones es la celulosa, gracias a que esta compuesta por
numerosas fibrillas de nanocelulosa dispuestas de manera jerarquica y unidas por una
matriz amorfa [35] como se observa en la Figura 3. Esta caracteristica define su estructura
unica, la cual es fundamental para sus propiedades sobresalientes [36], sin embargo, para
que un material se clasifique como nanocelulosa, debe presentar al menos una dimensioén
en el rango nanométrico, es decir, entre 1 y 100 nm. Esto permite que la estructura fractal
de la celulosa se exprese en diversas escalas de longitud, lo que mejora la resistencia del
material con un disefio eficiente. De tal manera, el interés en las fibras naturales y los
compuestos basados en nanocelulosa ha crecido debido a su potencial para desarrollar
materiales funcionales avanzados y su capacidad para servir como fuentes sostenibles de

nanomateriales. [37].

Celulosa Estructura de fibrillas Estructura de la matriz fibrosa Estructura de la pared celular

Microfibrillas

Fibrillas

elementales

Figura 3. Diagrama que ilustra la configuracion del sistema matriz/fibra y la

organizacion jerarquica de la nanocelulosa. (Adaptado de [3]).

En contraste, la clase de nanocelulosa estd determinada por la fuente de origen y el
procedimiento de extraccion empleado, lo que da lugar a tres tipos principales: cristales
de nanocelulosa (CNC), fibras de nanocelulosa (NFC) y nanocelulosa bacteriana (BNC)
(ver Figura 4). De este modo, la categorizacion de la nanocelulosa permite entender sus
diversas propiedades y seleccionar la aplicacion mdas adecuada para cada tipo. Por
ejemplo, los CNC, poseen una forma alargada similar a granos de arroz. Este patrén de
nanocelulosa se define como cristales alargados, denominados: “whiskers”; como
resultado, estos se originan de la eliminacion de la fase amorfa que une las fibrillas o

nanofibras. De manera similar, las NFC presenta nanofibras entrelazadas con regiones
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tanto amorfas como cristalinas, con una variacion en su diametro de 10 - 40 nm y
longitudes superiores a 1000 nm, exhibiendo una morfologia similar a pequefios tubos y
siendo las més empleadas. Por otro lado, la NCB, producida por microorganismos, fue
descrita inicialmente por Adrian J. Brown en 1886 como "una membrana gelatinosa
translucida que se desarrolla en la superficie del medio de cultivo". Esta sustancia es
generada con mayor eficacia por ciertos organismos procariotas, verbi gratia
Gluconacetobacter xylinus [38].

Sin embargo, se ha descubierto un nuevo tipo de nanocelulosa, llamado ldminas de
nanocelulosa (NCL), que se caracterizan por tener un espesor menor a 100 nm (Ver
Figura 4), compuesto de nanofibras entrelazadas para formar “tapetes”. Estas estructuras
descritas recientemente, han demostrado tener ventajas significativas con respecto a la

nanocelulosa tradicional [4], [5].

Figura 4. Imagenes de tipos de nanocelulosa mediante microscopia electronica:
a) cristales de nanocelulosa, b) nanocelulosa bacteriana, ¢) fibras de nanocelulosa y d)

laminas de nanocelulosa (Tomado de [4], [5]).

En termino generales las NCL, estructuralmente se componen de unidades repetidas de
glucosa enlazadas por enlaces B(1—4), formando largas cadenas lineales. Estas cadenas
se agrupan mediante enlaces de hidrogeno y fuerzas de Van der Waals, otorgandoles una
alta cristalinidad y rigidez. Ademads, las nano ldminas presentan una notable capacidad de
adsorcion de agua y otras moléculas debido a la abundancia de grupos hidroxilo en su
superficie [39], [40].

Por estas razones, las laminas de nanocelulosa han emergido como materiales de gran
relevancia en diversas aplicaciones cientificas e industriales, debido a sus excepcionales

propiedades mecdanicas y sostenibilidad. Por el contrario, la produccion de nanoldminas
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de celulosa de alta calidad a escala industrial sigue siendo un desafio, a pesar de que se

estan desarrollando métodos mas eficientes para abordar esta problematica [41], [42].

5.4 Meétodos de extraccion de la nanocelulosa

En la actualidad, las investigaciones se han centrado en optimizar la extraccion de celulosa
y explorar nuevas fuentes para reducir la dependencia de la madera y el impacto ambiental.
No obstante, la extraccion de nanocelulosa es un proceso complejo que varia segun el tipo
de nanocelulosa deseado (Ver Tabla 1); Asimismo, el grado de cristalinidad de la celulosa

varia segun el tipo y la fuente de origen de la celulosa [42], [43].

Tabla 1. Tamafio promedio, fuentes y preparacion de las diversas nanomorfologias de

celulosa (Adaptado de [7]).

Madera, Desfibrilacion de pulpa de
&:5-60nm
algodon, mediante tratamiento
Nanofibras de “Top- L: varios . ,
cafiamo, mecanico antes y/o después
celulosa (CNF) down” micrometros .
remolacha, de procesos quimicos (y/o
etc. enzimaticos)
Azlcares
y . 20-100 nm
Nanocelulosa
“Bottom-  alcoholes L: 100 nm a o _
bacteriana de bai Sintetizado por bacterias
up” ¢ bajo varios
(BNO)
peso micrometros
molecular
Algas,
bacterias, @: 5-70 nm Tratamiento quimico en
Nanocristales . . . C
“Top- lino, paja, L: 100 nm a forma de hidrolisis acida de
de celulosa d béreul lulosa (o hidrdlisi
own” tubérculos, varios celulosa (o hidrdlisis
(CNO) . i .
tunicados, micréometros asistida por enzimas)
etc.
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Los métodos top-down para la obtencién de nanocelulosa del sargazo implican técnicas
que descomponen la celulosa de su forma original. Segtin un estudio reciente de Lee et al.
(2023), se emplearon métodos de oxidacion con TEMPO para transformar la celulosa
extraida del sargazo en nanofibras, lo que mejor6 significativamente sus propiedades de
dispersabilidad y funcionalidad [44]. En otro trabajo de Doh et al. (2020), se explor6 la
extraccion de nanocelulosa utilizando métodos de homogeneizacion a alta presion,
obteniendo nanofibras de celulosa que presentan caracteristicas prometedoras para

diversas aplicaciones en materiales compuestos [45].

En el contexto de los métodos bottom-up, estos se centran en la sintesis de nanocelulosa
a partir de unidades mas pequefias. Recientemente, Castaiieda et al. (2022) investigaron
la utilizacion de celulasas para descomponer la celulosa presente en el sargazo, generando
nanofibras de celulosa que demostraron ser mas eficientes en términos de consumo
energético y tiempo de procesamiento [46]. Ademas, Fernando et al., (2020) mostraron
un enfoque innovador mediante técnicas electrocinéticas, que no solo mejoran la
eficiencia del proceso, sino que también resultan en una produccién mas sostenible de

nanocelulosa [47].

A causa de lo mencionado antes, se ha observado que las suspensiones producidas por
hidrolisis con acido sulftrico (H2SO4) son mas estables, como resultado de la introduccion
de grupos sulfato en la superficie de las particulas que genera una carga negativa; que
produce una repulsion entre las particulas, lo que evita la floculacion o aglomeracion [48],
[49]. En consecuencia, las nanofibras de celulosa obtenidas con H>SO4 se encuentran
orientadas al azar en medio acuoso, pero a medida que se aumenta la concentracion
adoptan orden de corto alcance, donde se aprecia un alineamiento minimizando las
interacciones electrostaticas [50].

La Tabla 2 presenta diversos métodos para la obtencion de nanocelulosa, destacando la
necesidad de pretratamiento y las grandes cantidades de éacido sulfirico concentrado

requeridas.
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Tabla 2. Nanocelulosa de Sargazo obtenida mediante métodos de hidrolisis 4cida.

S. natans 1, S. CH3CO;H, NaOH

natans VIIIy  H>O,, HCI, KOH, 51 %, 45 °C, 60 min <100 [51]
S. fluitans 111 NaClO
CH;0H,
CHsCOONa,
Sargazo 3 N (~40 ml), 80 °C,
CH;COOH, 14-26 [52]
Sfluitans 10 min
NaClO., NaOH,
HCI

CaClz, C3H803,
(CsH7NaOe)n, 51%, 45°C, 30 min ~ 43.06 + 8.94 [45]
(CsHsOg)n, CsHi10O7

Sargazo

fluitans

Sargazo HCI, KOH, NaClO,
natans CH3COOH, H,0,

51 %, 45 °C, 30 min 26 [53]

Sin embargo, existe un método alternativo conocido como el proceso de extraccion en
"seco", que se detalla en este trabajo. Este proceso consiste en el tratamiento mecanico de
la biomasa liofilizada y, a diferencia de los métodos convencionales, no requiere un
tratamiento quimico previo para separar completamente los componentes de la biomasa
(matriz y fibra). Los materiales extraidos de la matriz mediante este método presentan
propiedades superiores en comparacion con los obtenidos con métodos tradicionales.
Como resultado, este procedimiento permite el aislamiento de nanoldminas de celulosa
(NCL) con un espesor de 80 nm, abriendo nuevas oportunidades de investigacion en el
campo de la nanocelulosa, como se menciona en los estudios de Chavez et al. (2017). El
método mencionado se probo inicialmente con Agave salmiana [54], [55]. A pesar de ello,
ya se ha logrado generalizarlo utilizando otras fuentes de biomasa nativa, como residuos

de azlicar de cana y desechos del proceso de elaboracion de la cerveza (BSG).
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5.5 Propiedades de la nanocelulosa

Algunos métodos permiten la funcionalizacion de la nanocelulosa durante el proceso de
extraccion, lo que es beneficioso para aplicaciones que requieren propiedades especificas.
En cambio, estas varian seglin el método de extraccion, temperatura y material de origen.
En particular, la alta cristalinidad de la nanocelulosa, muestra gran resistencia a la
traccion, un buen porcentaje de transmitancia, grandes valores de area superficial, ademas
de la rigidez combinada con el bajo peso y la biodegradabilidad; a diferencia de otros
materiales, la nanocelulosa es biodegradable y su degradacion no genera subproductos

toxicos, lo que contribuye a la sostenibilidad y al respeto por el medio ambiente [56].

Aun cuando es fundamental reconocer que la celulosa presenta propiedades
excepcionales, que pueden ser drasticamente mejoradas al ser procesada a la escala
nanométrica (Ver Tabla 3). Esta optimizacion se debe a varios factores criticos
relacionados con las caracteristicas inherentes a los nanomateriales, como el aumento de
la relacion superficie-volumen, la mayor reactividad quimica y la mejora en la alineacién
estructural, que conjuntamente potencian sus propiedades mecanicas, Opticas y
funcionales. Por lo tanto, la nanocelulosa ofrece beneficios Unicos que no se pueden
igualar con la microcelulosa, cuyo tamafio micrométrico limita sus propiedades y

aplicaciones, como se expone en la Tabla 3.

Tabla 3. Comparativa de propiedades de la celulosa acuerdo a su escala (Tomada de [8]).

Papel y carton,
, . Nanoescala y alta compuestos, embalajes,
Area superficial ' ) '
) Enorme aumento relacion superficie- productos farmacéuticos,
especifica )
volumen membranas, hidrogeles y
aerogeles
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. ) Compuestos, embalajes,
Rigidez Mejora Reduccion de defectos )
papel y carton
Relacion de ) Diferentes técnicas de
Amplia gama L Compuestos
aspecto preparacion
Menor coeficiente Cristalinidad y
Propiedades - ) L.
de expansion capacidad de formar una Electronica y sensores
térmicas .
térmica red densa
Alta viscosidad de
la suspension y Alta superficie Alimentacion, cosmética,
Propiedades comportamiento  especifica, alta densidad  petréleo, construccion,
Reoldgicas de de grupos hidroxilo pinturas, revestimientos,
adelgazamiento superficiales tintes, papel y carton
por cizallamiento
Electronica, embalaje,
. Nanoescala, morfologia ) .
Propiedades Transparencia e papel, patrimonio
) o ] en forma de baston y .
opticas iridiscencia . ) ) cultural, cosmética,
birrefrigerancia o )
revestimientos y tintas
] Nanoescala,
Propiedades de Mejora en o ] )
o cristalinidad y capacidad Embalaje
barrera condiciones secas
de formar una red densa
) alta densidad de grupos Compuestos, filtracion,
Funcionalizacion Amplia gama . ) ) L o
hidroxilo superficiales biomédica e higiene

Una de las caracteristicas mas destacadas de la celulosa en la nano escala, es su notable

capacidad de modificacion superficial, lo que permite ajustar y optimizar sus propiedades

para aplicaciones especificas. Esta flexibilidad en la modificacion se debe a la estructura

quimica de la celulosa, que contiene numerosos grupos hidroxilo reactivos (OH") en su

superficie. La nanocelulosa también posee una alta area superficial especifica que puede

alcanzar hasta 400 m?/g, lo que le permite una mayor capacidad de interaccion con otras

sustancias, facilitando aplicaciones en la adsorcion y en la catalisis [57].
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Asimismo, se ha observado que las nanoldminas de celulosa son eficaces como barreras
contra gases, como: Oz (oxigeno) y CO» (dioxido de carbono). Su estructura densa y
cristalina limita la permeabilidad de estos gases, lo cual es crucial para la conservacion de
alimentos y productos sensibles a la oxidacion. Estudios han demostrado que los films de
nanocelulosa pueden reducir significativamente la permeabilidad al oxigeno en
comparacion con los polimeros convencionales [58], [59].

En términos de propiedades térmicas, exhiben excelentes propiedades térmicas,
permitiendo una baja expansion térmica y una alta resistencia a las variaciones de
temperatura, llegando a ser estable a temperaturas de hasta 250°C y poseyendo una baja
conductividad térmica; lo que la hace adecuada para aplicaciones de aislamiento [60].
Investigaciones han demostrado que las nano laminas de celulosa cristalina presentan una
conductividad térmica en el rango de 0.1 a 0.5 W/m-K, este valor es considerablemente
bajo en comparacion con otros materiales, lo que destaca su potencial como un excelente
material aislante térmico [59], [61]. Aunque es un aislante eléctrico por naturaleza, puede
ser combinada con materiales conductores para crear nanocompuestos con propiedades

eléctricas personalizadas, utiles en sensores y dispositivos electronicos [62].

Como se menciond en capitulos anteriores, la nanocelulosa es un material conocido por
sus destacadas propiedades fisicas, quimicas y mecanicas. Entre sus caracteristicas mas
sobresalientes se encuentra su excepcional resistencia mecénica. Estas propiedades
mecanicas pueden fluctuar en funcidon del tratamiento de purificacion y del tipo de
nanocelulosa. Por ejemplo, la aplicacion de un tratamiento con hipoclorito de sodio
(NaOCl) e hidroxido de sodio (NaOH) puede resultar en una duplicacion de los valores
de resistencia a la traccion en comparacion con el material que no ha sido sometido a este
tratamiento [63], [64]. Al eliminar las impurezas, se mejora significativamente la
interaccion entre las nanofibras, lo que resulta en propiedades mecanicas superiores. Un
factor crucial en estas propiedades es el porcentaje de cristalinidad de la nanocelulosa, ya
que una mayor cristalinidad generalmente conduce a una mayor resistencia y rigidez.
Debido a estas caracteristicas mejoradas, la nanocelulosa se utiliza ampliamente para
reforzar diversos materiales nanoestructurados, optimizando su rendimiento en

aplicaciones avanzadas [58].
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No obstante, la nanocelulosa exhibe una resistencia a la traccion extremadamente alta, que
supera a muchos materiales tradicionales; lo que la hace ideal para aplicaciones que
requieren materiales ligeros pero fuertes, como compuestos y materiales de construccion.
Esta resistencia se debe a su estructura nanométrica y a la alta cristalinidad de las fibrillas,
las cuales forman una red de enlaces de hidrogeno muy fuerte [65]. Estudios han
demostrado que la region cristalina de la nanocelulosa puede tener una resistencia a la
traccion (Rm) de hasta 10 GPa y un mddulo elastico (E) entre 130 - 150 GPa, comparable
a la del acero, pero con una densidad mucho menor [66].

En pocas palabras, estas laminas se destacan por resistencia mecéanica y rigidez,
proporcionando una robustez estructural superior y funcionales sin degradacion
significativa. Esta resistencia mecanica se complementa con su baja densidad, lo que
permite el disefio de productos ligeros y de alto rendimiento sin sacrificar la fortaleza
estructural y la calidad del material, esencial en industrias como la aeroespacial y la
automotriz [58].

Anéalogamente, un articulo publicado recientemente, destaca como la alineacion
controlada de las nanofibrillas en las peliculas de nanocelulosa puede optimizar ain mas
su transparencia y propiedades mecanicas. Este avance tecnoldgico permite el desarrollo
de peliculas que no solo son altamente transparentes, sino también excepcionalmente

fuertes y flexibles [67].

5.5.1 Propiedades opticas

En particular, las investigaciones han demostrado que una caracteristica destacada de las
peliculas de nanocelulosa es su transparencia optica, la cual puede aproximarse a un 90%
de claridad en el espectro visible [68], [69]. Esta alta transparencia se debe a la estructura
nanométrica de las fibrillas de celulosa, que dispersan minimamente la luz visible.
Ademas, la nanocelulosa presenta una baja absorcion de luz en el rango visible, lo que
contribuye a su alta transparencia [70]. En otras palabras, El principal factor responsable
de la transparencia en las peliculas de nanocelulosa es el denso empaquetamiento de las
nanofibras, cuya estructura presenta intersticios tan diminutos que impiden la dispersion

de la luz.
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Sin embargo, las caracteristicas Opticas de las peliculas de nanocelulosa estdn
significativamente afectadas por el proceso de fabricacion, ya que este determina la
microestructura de las peliculas. En particular, las técnicas de filtracion lenta, secado y
compresion tienden a producir peliculas més densas, las cuales, en lugar de ser
Opticamente transparentes, resultan ser translicidas; Esto se debe a que la estructura
resultante provoca una mayor dispersion de la luz superficial [71].

De igual manera, esto proporciona la posibilidad de ajustar su indice de refraccion
mediante tratamientos térmicos y quimicos. Esta capacidad permite personalizar las
propiedades Opticas de las peliculas para diferentes aplicaciones; lo cual es esencial para
el disefio de dispositivos opticos avanzados. Debido a que estas peliculas mantienen sus
propiedades Opticas bajo diferentes condiciones ambientales, incluyendo variaciones de

temperatura y humedad, lo que las hace adecuadas para entornos diversos[72].

Del mismo modo, la NCL en forma de peliculas, presenta una serie de propiedades dpticas
excepcionales que la hacen ideal para diversas aplicaciones tecnoldgicas avanzadas. Una
de las caracteristicas mas destacadas de estas peliculas es su alta transparencia, la cual
puede ser comparable o incluso superior a la del vidrio, alcanzando una transmitancia de
luz de hasta el 90%, en el rango de longitud de onda de 400nm (Ultravioleta A) hasta
800nm (Visible), como se observa en la Figura 5; a causa de su estructura altamente

ordenada y a la minima dispersion de luz que presentan [71].
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Figura 5. Fotografia digital de la pelicula formada por nanocelulosa laminar (a-b).
Imagen de microscopia electronica, de las laminas que componen la pelicula (c). En (d)

se muestra la transmitancia comparada entre el vidrio y la pelicula de NLC.

Ademas de su alta transparencia, la NCL exhibe una baja opacidad, lo que la hace
adecuada para aplicaciones donde se requiere una alta claridad dptica, como en pantallas
flexibles y empaques Opticamente transparentes. Su bajo indice de dispersion de luz
mejora el rendimiento en aplicaciones Opticas, reduciendo el deslumbramiento y

mejorando la calidad de la imagen en dispositivos opticos [71].
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5.6 Aplicaciones de la nanocelulosa

La nanocelulosa es un material altamente versatil con aplicaciones en diversas areas,
destacando por su sustentabilidad, reciclabilidad y seguridad no toéxica [73]. Debido a
estas caracteristicas, se ha impulsado su produccion a gran escala, con un enfoque en
aplicaciones ecologicas. Por ello, es usado ampliamente en materiales compuestos, papel
y cartdn de alta resistencia, productos biomédicos y como agente espesante en alimentos

y cosméticos [60], [68].

En biomedicina, la nanocelulosa es empleada para sistemas de liberacion controlada de
medicamentos y como andamios para la ingenieria de tejidos, debido a su
biocompatibilidad y estructura porosa. Ademads, su gran area superficial la hace util en

aplicaciones de adsorcion, catalisis y sensores [59].

En el campo de la Optica, su resistencia, transparencia y capacidad para ajustar el indice
de refraccion la convierten en un material prometedor para pantallas flexibles, ventanas y
dispositivos optoelectronicos. Su birrefringencia la hace ideal para aplicaciones Opticas

avanzadas, como filtros de polarizacion [74].

En la industria automotriz, compaiiias como Volkswagen y Ford ya han incorporado
nanocelulosa en sus procesos productivos. Volkswagen, con la ayuda del Open Hybrid
LabFactory (OHLF), ha utilizado nanocelulosa en paneles de puertas y tableros de
instrumentos, logrando reducir el peso de los vehiculos y mejorando la eficiencia del
combustible. Ademas, la empresa esta explorando la posibilidad de sustituir el cuero por
nanocelulosa, utilizando celulosa pura derivada de materias primas naturales. Esto no solo
redefine la sostenibilidad en la fabricacion de materiales, sino que también promueve el
reciclaje, ya que este material es compostable. Ford, por su parte, ha integrado
nanocelulosa en compuestos poliméricos para estructuras interiores, lo que ha resultado
en componentes mas ligeros y resistentes al desgaste. Asimismo, empresas como Birla

Carbon y GranBio Technologies han desarrollado la mezcla maestra NDC™, que
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incorpora nanocelulosa en compuestos de caucho para mejorar la resistencia de los

neumaticos y reducir el consumo de combustible [75], [76].

En la industria aerondutica, tanto Boeing como Airbus estan utilizando nanocelulosa en
componentes estructurales. Boeing ha aplicado este material en alas y fuselajes, logrando
una significativa reduccion de peso sin comprometer la resistencia estructural; explorado
el uso del 50% en materiales compuestos, como se muestra en la Figura 6. Lo que mejora
la eficiencia del combustible y reduce las emisiones de CO2. Airbus ha seguido un camino
similar, aplicando nanocelulosa en secciones del fuselaje y superficies de control, lo que

ha mejorado la resistencia a impactos y deformaciones [6], [77].

Materiales utilizados en la carroceria del 787

Fibra de vidrio B Compuesto laminado de carbono
B Aluminio W Compuesto sandwich de carbono
Aluminio/Acero/Titanio

Otros
5%

Acero
10%

Compuestos
50%

Titanio
15%

Aluminio

20%

En comparacion, el 777 utilizaun 12%
de compuestos y un 50% de aluminio

Figura 6. Distribucion general de materiales compuestos utilizados en aviones Boeing

787 (Adaptada de [6]).

En el sector de empaques, la empresa Melodea ha desarrollado materiales a base de
nanocelulosa, como MelOx™ y VBcoat™, que proporcionan barreras contra oxigeno,
agua, aceite y grasa. Estos materiales estdn disefiados para sustituir plasticos y aluminio
en empaques biodegradables y reciclables, siendo una solucion ecoldgica aprobada por la

FDA para su uso en alimentos [78].

En el ambito energético, la nanocelulosa se estd utilizando en celdas solares por su

transparencia y capacidad para formar peliculas delgadas, asi como en electrodos para
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supercondensadores y baterias debido a su alta superficie especifica y capacidad de
adsorcion, contribuyendo a tecnologias sostenibles y con menor impacto ambiental [79].
Adicionalmente, debido a su baja conductividad térmica, es un buen aislante térmico, ideal
para materiales de embalaje y revestimientos de edificios. Esta combinacion de
propiedades practicas y ambientales destaca el potencial de la nanocelulosa para

revolucionar multiples industrias [80].

Estos ejemplos industriales resaltan el potencial de la nanocelulosa para transformar
procesos productivos, reducir el peso de los materiales, mejorar la eficiencia energética y
ofrecer alternativas ecoldgicas a los materiales tradicionales, posicionandose como un

material clave en la transicion hacia una economia mas sostenible [59].
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6 Técnicas experimentales
6.1 Materiales y métodos

6.1.1 Materiales

El Sargassum spp. fue colectado en la costa de Puerto Morelos en Quintana Roo, México
(Figura 8 a). Se us6 acido sulfurico (H2SO4) al 98%, peroxido de hidrégeno (H20:) al
30% vy los pellets de hidréxido de sodio (NaOH) de grado reactivo. Se utilizd agua
desionizada con una resistividad de 18 MQecm!. Asimismo, se empled microcelulosa
comercial de 20 um, de la marca Sigma-Aldrich; Esta muestra fue nombrada MCC20 y

fue usada como estandar para comparar los resultados.

6.1.2 Método de extraccion de microfibras

Se colocaron 100g de Sargazo spp en un vaso de precipitados, afadiendo 10 ml de agua
destilada por cada gramo de material. La mezcla se mantuvo a una temperatura constante
de 60 °C durante una hora. Luego, el material restante se paso a través de un tamiz y se
lavo tres veces con agua desionizada a 25 °C. Posteriormente, el sargazo se secd en una
estufa a 40 °C durante 48 horas. Por Gltimo, el material seco se molié durante 2 minutos
y se tamiz6 utilizando un tamiz estandar #50 para obtener el polvo de sargazo; esta muestra

se le denomino Control.

6.1.3 Método de extraccion de nanocelulosa

- Paso 1: Para aislar la nanocelulosa, se agregaron 100 mL de H2O> (30%) a una
botella de vidrio de 500 mL, que previamente se esterilizé en la autoclave. Se calent6 a
70 °C, luego se agregaron 5 g de polvo de sargazo bajo agitacion constante, estas
condiciones se mantuvieron durante 60 min, esta muestra se denomina Sar-H>O».

- Paso 2: Seguidamente se adicionaron 3 ml de H>SO4 a 47 ml de H20 (30%) en un

matraz conico, la mezcla se mantuvo a temperatura ambiente por 5 min, posteriormente
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esta mezcla se agregod al frasco de vidrio con el Sar- H>O», y se mantuvo en agitacion
constante durante 60 min a 70 °C.

- Paso 3: Luego, la botella de vidrio con la mezcla (Sar-H>O: - H>SO4) se mantuvo
dentro de una autoclave, y se calentd por 60 min una vez que la temperatura alcanzo los
110 °Cy 0.5 Psi.

Finalmente, se apagd la autoclave y se extrajo la botella de vidrio una vez que la
temperatura descendi6 a 70 °C. La muestra se filtr al vacio y luego se afadieron 100 ml
de agua al solido restante y se neutralizd con granulos de NaOH. Por ultimo, la muestra
se filtra una vez mas y el gel residual (Sar-H202-Acido) se deposita en un recipiente para
obtener peliculas delgadas por el método de colada-evaporacion con un espesor de =40
um. Cabe senalar que, todas las muestras se realizaron por triplicado y los resultados se

muestran como promedio.

26



6.1.4 Métodos de caracterizacion

6.1.4.1 Analisis termogravimétrico (TGA)

Las propiedades térmicas de las tres muestras se estudiaron utilizando un analizador
termogravimétrico, SDT Q600 TA Instruments. Una bandeja de aluminio con 10 g de la
muestra se expuso a una atmoésfera de aire a través de un rango de temperatura de 25 a

900 °C y una velocidad de calentamiento de 10 °C min™.

6.1.4.2 Resonancia magnética nuclear (RMN)

La caracterizacion mediante resonancia magnética nuclear (RMN) se llevo a cabo en un
espectrometro Bruker S00MHz modelo Avance III, equipado con una sonda sélida que
opera en el angulo magico y utiliza rotores de circonio de 4 mm equipados con tapas de
turbina Kel-F. Las muestras de celulosa se empaquetaron en los rotores y se centrifugaron
a 10 kHz. Los experimentos de polarizacion cruzada de 13C se adquirieron a 125.55 MHz
y los espectros se referenciaron externamente al estindar adamantano (838.5 ppm). Las
condiciones de optimizacion de Hartmann-Hahn se lograron estableciendo tiempos de
contacto a potencias CP de 62 y 85 Watts para los canales de protones y carbono,

respectivamente.

6.1.4.3 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR).

Las muestras se analizaron utilizando un espectrometro FTIR Thermo Nicolet 6700
equipado con un accesorio de reflectancia total atenuada (ATR). La muestra seca se colocod
sobre un cristal de diamante y los espectros se adquirieron en un rango de longitud de

onda de 4000 a 400 cm-1, con una resolucion espectral de 4 cm™.

6.1.4.4 Espectrofotometria ultravioleta y visible (UV-Vis)
La transmitancia se obtuvo con un espectrofotometro UV-Vis-NIR Agilent Cary 5000
equipado con una esfera integradora utilizando el puerto de transmision y el aire como

linea de base. También se analizé como referencia un portaobjetos de vidrio.
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6.1.4.5 Microscopia electronica de barrido (SEM)
La morfologia de las muestras se estudié mediante un microscopio electronico de barrido
(SEM) usando un equipo Hitachi UHR Cold-Emission FE-SEM SU8020, las muestras se

observaron empleando voltajes de 1kV a 5 kV, con una distancia de trabajo de 5 mm.

6.1.4.6 Microscopia de barrido laser (LSM)
También se utilizé un microscopio confocal de barrido por laser (LSM), con un equipo
Zeiss LSM 700 con laser de 405 nm. Cada imagen estd conformada por 150 laminas con

resolucion de 512x512 pixeles, todas se obtuvieron a una magnificacion de 100x.
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7 Resultados y Discusion

En los capitulos anteriores, se ha detallado la preparacion del S-NCL con el objetivo de
evaluar sus propiedades mediante técnicas avanzadas de caracterizacion. Las muestras
preparadas seran sometidas a un riguroso analisis utilizando una serie de métodos que han

sido previamente explicados en este documento.

En primer lugar, en el analisis termogravimétrico (TGA) realizado a todas las muestras
(Figura 7) se identific6 una pequeiia pérdida de masa en el rango de 80 °C a 220 °C. Esta
pérdida se atribuye a la evaporacion de compuestos volatiles y al agua ligada a las fibras
del material, como se exhibe en el estudio de S. Murugesan et al. (2024), [53]. En las
muestras Control y Sar-H>O3, se observan tres pendientes en el intervalo de 220 °C a 390
°C y de acuerdo a la investigacion realizada por Doh et al. (2020), [16], confirman que la
mayor perdida de masase produce en ese rango, debido a la degradacion de celulosa y
alginatos. Mientras que en la muestra Sar-NCL solo se detecta celulosa. La mayor pérdida
de masa se registra en el rango de 220 °C a 390 °C, lo cual se asocia a la descomposicion
inicial de los polisacéridos presentes.

Adicionalmente, entre 390 °Cy 560 °C, se evidencia un segundo paso de descomposicion,
correspondiente a la degradacion de los productos generados en la primera etapa de
descomposicion, tales como furfural, furano, dcido acético y compuestos fendlicos, como
senala el andlisis desarrollado por A. Lakshmanan et al. (2022), [81]. La presencia de
fucoidanos se detecta a temperaturas superiores a 560 °C y hasta 730 °C, conforme a lo

demostrado previamente por R. Li et al. (2023), [82].
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Figura 7. Temperatura de descomposicion de los elementos celuldsicos y no celuldsicos

presentes en las muestras.

Los resultados obtenidos evidencian que los fucoidanos, la celulosa, las proteinas y los
alginatos persisten en las muestras incluso después de un lavado con agua caliente
(Control). Esto sugiere la necesidad de un pretratamiento mas agresivo para su
eliminacion completa. Ademas de eso, la muestra Control presenta una mayor cantidad de
agua libre (6.8%) en comparacion con las demés muestras. Esta diferencia se atribuye a
la diversidad de compuestos orgénicos e inorganicos presentes en la materia prima, lo que

a su vez respalda las variaciones observadas en el TGA.

Aunque los fucoidanos pueden ofrecer beneficios bioactivos, su presencia en cantidades
significativas podria alterar las propiedades mecanicas de la nanocelulosa, reduciendo su
resistencia o estabilidad estructural, lo cual no seria deseable en aplicaciones que

requieren materiales con alta rigidez o resistencia. Complicando el procesamiento de la
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nanocelulosa, ya que su estructura quimica podria interferir con la uniformidad del

material o con los tratamientos térmicos necesarios para fabricar ciertos productos.

En cambio, la ausencia de compuestos como furfural, 4cido acético, fenoles, y otros
subproductos de la degradacion en la nanocelulosa ofrece varias ventajas importantes
tanto en aplicaciones industriales como medioambientales. Al eliminar estos compuestos,
la nanocelulosa tiene un perfil térmico mas estable, permitiendo que sea procesada a

temperaturas mas altas sin sufrir una descomposicién prematura.

En contraste, los resultados de RMN de carbon presentados en la Figura 8 revelan
detalladamente la estructura quimica de las muestras analizadas. Por ende, se ha
determinado que el pico a 31 ppm corresponde a las proteinas presentes en el sargazo,
conforme a lo reportado por Arnold et al. (2015), [83]. La region de los carbohidratos,
particularmente de la celulosa, se encuentra entre 60 y 110 ppm. Las sefales
correspondientes a las regiones amida y carbonilo, usualmente ubicadas entre 160 y 180
ppm, no estan presentes tras la hidrélisis, lo que sugiere su eliminacidon durante este

proceso, como se puede apreciar en su esquema de reaccion quimica:

e e s , H,S0, ,
Reaccidn inicial R—CO—NR' +R"—C=0 ———»R—CO—NRR"
Hidrolisis R—CO—NRR"+H,0 —* R—COOH + NR'R"

Por consiguiente, basado en la estructura molecular de la celulosa, se pueden identificar
claramente los picos caracteristicos de los carbonos C1 a C6, situados entre 60 y 110 ppm
[83], [84]. Donde, el carbono C1 aparece tipicamente a 106.2 ppm, mientras que el doblete
de C4 se observa a 89 ppm (cristalino) y 85 ppm (amorfo). Los picos correspondientes a
C2, C3 y C5 se encuentran en el rango de 72 a 75 ppm. Finalmente, el carbono C6 se

identifica alrededor de 64 ppm, mostrando un doble pico distintivo.
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Figura 8. Grafica de resonancia magnética nuclear de carbon (RMN) de S-NCL.

Conforme a ello, los picos observados en la Figura 9, estan claramente definidos, lo que
sugiere una extraccion eficiente de celulosa. Es relevante destacar que la mayoria de los
estudios recientes no abordan la celulosa en combinacion con otros polisacaridos, ya que
este biopolimero no suele ser el objetivo principal en la extraccion de algas pardas. En
cambio, el alginato, la laminarina y los fucoidanos son los compuestos de mayor interés
debido a sus aplicaciones predominantes en la medicina, la industria alimentaria y la
cosmética, conforme a los reportes de Mensah et al. (2023) y Decheng Bi et al. (2022),
[85], [86]. A pesar de ello, la celulosa ha demostrado potencial en la fabricacion de
plasticos de origen biologico, aunque enfrenta desafios regulatorios significativos,

particularmente en aplicaciones de empaques y productos que entran en contacto directo

con alimentos [87], [88].

Aunado a lo anterior, el espectro de FTIR (Figura 9) de S-NCL muestra una banda fuerte
correspondiente a la vibracion de estiramiento de OH y NH (proteina), que se puede
encontrar entre 3282 — 3338 cm™!, mientras que las bandas en 2852 cm™! y 2922 cm'! estan

asociados con la vibracion de estiramiento CH de los grupos metilo y metileno. Las bandas
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de 1722 cm™ y 1625 cm! pertenecen a los grupos carboxilatos debido al C=0 y N-H de
las proteinas respectivamente, asociadas a una vibracion de estiramiento de enlace; doble
en el caso del carbonilo y sencillo en el grupo hidroxilo. Por contraste, las bandas ubicadas
en 1053 cm™ y 1160 cm™! estan relacionadas con el modo de estiramiento y flexion
asimétrico C-O-C del grupo éter. Asimismo, la banda de 898 ¢cm™! esta asociada con el
enlace glucosidico, formado gracias a un enlace covalente entre un grupo hidroxilo (-OH)
de un monosacarido y el carbono anomérico. Por tltimo, la banda de 663 cm™! exhibe la

presencia del NaOH corresponde a la flexion fuera del plano O-H (Hidroxido) [89], [90].
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Figura 9. Espectro de transmitancia (FT-IR) de S-NCL y su fotografia (recuadro).
Los anteriores resultados confirman la eficiencia y sostenibilidad del método propuesto,
el cual se lleva a cabo en un solo recipiente, empleando solo las proporciones estrictamente

requeridas para el desarrollo de la reaccion, permitiendo optimizar el consumo de agua y

reactivos. Este enfoque no solo permite una produccion mas ecologica y econdémica de
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nanocelulosa, sino que también facilita la obtencion de este material de alto valor afiadido,

utilizado en diversas aplicaciones industriales.

En esa misma linea, la transmitancia de la pelicula de nanocelulosa obtenida estuvo
alrededor del 81.1% en el rango visible (600 nm-1), lo que puede considerarse altamente
transparente, como se muestra en la Figura 10. Por consiguiente, esta propiedad puede
ser una ventaja si el polimero se utiliza como aditivo en la produccion de bolsas de pléstico

transparentes y peliculas de embalaje.
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Figura 10. Comparacion de transmitancia de S-NCL y Vidrio.

Con respecto a la morfologia de la nanocelulosa, como se ilustra en la Figura 11 a,
presenta una estructura en ldminas o escamas, compuesta por nanofibras de celulosa
entrelazadas (Figuras 11 b-e) con un diametro promedio de 15 nm (Figura 11 f). Este
descubrimiento sugiere la existencia de un nuevo tipo de nanocelulosa, que se suma a los
bien estudiados nanocristales de celulosa, nanofibras de celulosa y nanocelulosa
bacteriana. Las laminas o escamas, al estar formadas por nanofibras entrelazadas, podrian

ofrecer ventajas en comparacion con otras formas de nanocelulosa, como mejor cohesion
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estructural y mayor estabilidad en aplicaciones en las que las propiedades mecanicas son
criticas. En virtud de ello, esta nueva morfologia puede dar lugar a nuevos enfoques para
la fabricacion de biocompuestos, biomateriales y otras aplicaciones tecnolégicas. Por
ejemplo, la estructura en ldminas podria mejorar la capacidad de dispersion y
reforzamiento en matrices poliméricas, abriendo la puerta a materiales mas eficientes para

la industria del embalaje, la construccién y la automocion.

Por otra parte, la longitud de las ldminas de nanocelulosa del S-NCL varia
significativamente, abarcando desde unos pocos micrometros (um) hasta 100 um, lo cual
resulta en una relacion de aspecto (longitud/espesor) extremadamente alta, alcanzando
hasta 1000, como se ha reportado previamente en la nanocelulosa extraida de Agave

salmiana [91]. En particular, la S-NCL mostrada en la Figura 11a posee una longitud de

66 um y, dado su grosor de 0.1 pm, se puede inferir una relaciéon de aspecto de 660.
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Figura 11. Imagenes de SEM: a) de una sola nanolamina de celulosa, b-e) Nanofibrillas

y f) Didmetro medio nanofibrillas entrelazadas.

En el caso del S-NCL representado en la Figura 12 a, se observa una relacion de aspecto
de aproximadamente 320. Con una longitud =32 pum y espesor =0.1 um, lo cual es

considerablemente alto en comparacion con otros tipos de nanocelulosa, como se sugiere
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en el review realizado por Yungeng Qi et al. (2023) [92]. Mediante el uso de la LSM, es
posible medir el espesor del S-NCL (Figura 12 e) y calcular la relacién de aspecto de
manera precisa. De manera que, la integracion de técnicas como LSM y microscopia
optica (OM) presenta una ventaja significativa. La OM facilita la localizacion precisa del
S-NCL en el sustrato (Figura 12 b), mientras que la LSM permite obtener mediciones
exactas de las nanoparticulas, lo que resulta especialmente desafiante al utilizar otras
técnicas de caracterizacion; como (SEM) y la microscopia de fuerza atomica (AFM).
Debido a la naturaleza de la nanocelulosa, la hace susceptible a dafios durante el proceso
de preparacion de la muestra antes de la caracterizacion, lo que puede comprometer la
calidad de los datos obtenidos. Ademas, el haz de electrones utilizados en el SEM puede
interactuar con la nanocelulosa, provocando cambios estructurales no deseados, como la

degradacion térmica o la pérdida de humedad.

Substrato

Figura 12. Imagenes de nanoldminas (S-NCL) mediante microscopia: a y b) confocal

(LSM), optica (OM), y en e) Perfil de altura obtenido por LSM.
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Por ende, de acuerdo con las imagenes obtenidas mediante técnicas de microscopia, se
evidencia la presencia de una cantidad significativa de material amorfo rodeando las
nanofibrillas entrelazadas; esta se muestra como una textura mds irregular y menos
definida en comparacion con las regiones cristalinas, que tienden a ser mas lisas y
homogéneas (Figuras 11 b-e). Esto permite que la S-NCL mantengan su forma plana
(Figuras 12 a-d) incluso después del tratamiento con acido. Este fendmeno puede
atribuirse a la hidrélisis suave, debido a la baja concentracion de acido empleada durante
el tratamiento final, lo cual contribuye a un enfoque mas ecologico al reducir la cantidad

de reactivos utilizados para aislar la nanoestructura.

Como resultado de lo mencionado anteriormente, se logrd aislar nanoldminas de celulosa
directamente de las paredes celulares de las algas pardas, manteniendo su estructura plana
y el entrelazamiento original de las nanofibrillas. Como se muestra en la Figura 11, las
nanofibrillas quedaron expuestas en la superficie de las nanoldminas debido a la
eliminacion completa de los compuestos no celuldsicos presentes en la materia prima. Sin
embargo, es posible que la pelicula contenga proteinas, dada su pequena escala.

En resumen, es bien conocido que las algas pardas contienen diversos compuestos como
alginatos, fucoidanos, proteinas, celulosa y entre otras cosas como contaminantes. Por lo
tanto, al lavar el material con agua caliente, logramos extraer algunos de estos compuestos,
minimizando su interaccion con el HO» y facilitando asi el aislamiento de la celulosa.
Por otro lado, al analizar el color de la muestra durante la reaccion, como se observa en la
Figura 13 (c-d), se puede inferir que una hora es suficiente para lograr un blanqueo
parcial, lo que indica que el H2O2 penetra en la biomasa gracias a la molienda previa.
Posteriormente, el HoSO4 disuelve el alginato y otros compuestos, desestructurando la
matriz natural y liberando por completo los componentes no celuldsicos en la solucion
(Figura 13 e), los cuales se pueden eliminar facilmente mediante filtracion junto con los
residuos de la reaccion. Con base en lo anterior, el proceso continuo (one-pot) permite la

extraccion de nanocelulosa con un rendimiento final notable del 14.9%.
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Figura 13. Fotografias de: a) Sargazo deshidratado y molido, b) Lugar de recoleccion,
c¢) La aparicion del sargazo y el perdxido al inicio del procedimiento, d) Después de 1 h
en esas condiciones, €) Polvo de sargazo después de 1 h después de agregar el acido
sulfurico al recipiente, y finalmente, f) Luego de 1 h dentro del autoclave, en un proceso

continuo (one-pot).

En resumen, la contaminacidon terrestre y marina por plasticos ha aumentado
significativamente en la actualidad. Este incremento se debe principalmente al consumo
masivo de botellas, bolsas plasticas y peliculas de envase, muchas de las cuales son
transparentes para exhibir los productos al consumidor final.

Por ello, la mayoria de las aplicaciones de biopolimeros requieren que la nanocelulosa
adopte una forma especifica, como platos, popotes, recipientes o bolsas, etc. Asi que no
tiene sentido aislar las nanofibrillas de celulosa de manera individual si al final estas deben
volver a entrelazarse para fabricar un producto. Al extraer nanocelulosa de diversas
fuentes utilizando métodos sostenibles y de bajo consumo de agua, podemos reducir el
uso de energia, tiempo y productos quimicos, obteniendo resultados similares sin recurrir
a procesos prolongados y complejos. Por lo tanto, debido a las caracteristicas de la

nanocelulosa laminar, esperamos que la NCL se degraden mas rdpido en el ambiente,

38



cuando este en contacto con las enzimas (hongos) en un vertedero o en la produccion de
composta.

Hoy en dia, la nanocelulosa se comercializa ampliamente en forma de fibras individuales.
Sin embargo, no existen reportes sobre el uso o la comercializacion de celulosa en forma
de nanoldaminas, lo cual representa una gran oportunidad y un considerable potencial para
el desarrollo de productos en diversas industrias. Estas incluyen la industria del papel,
fibra dietética, empaques biodegradables, aditivos en pinturas, produccion de glucosa,

bioetanol, entre muchas otras.
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8 Conclusiones

Este estudio logr6 con éxito demostrar la eficiencia de un innovador procedimiento ("one-
pot") para la extraccion de S-NCL, alcanzando espesores de entre 70-100 nm, utilizando
bajas concentraciones de acido sulfurico (=1.124 mol/L) y perdxido de hidrogeno (=9.20
mol/L). Este método destaca no solo por su simplicidad, sino también por su potencial de
escalabilidad industrial y su bajo impacto ambiental. En vista que, la pelicula de S-NCL
obtenida presenta una destacada resistencia térmica; soportando hasta 300°C antes de
degradarse, lo cual es clave para su manufactura en aplicaciones de alta temperatura.
Anélogamente, se demostr6 como la baja cristalinidad, asi como las dimensiones
nanométricas de la muestra de S-NCL, son responsables del porcentaje de conversion
(celulosa en glucosa) elevado (=50% en 60h) que presenta la muestra S-NCL, subrayando
la eficiencia del proceso.

Uno de los aspectos mas destacados de esta investigacion es la implementacion exitosa de
un enfoque continuo "one-pot" para la obtencion de nanocelulosa 2D a partir de
Sargassum spp; presentando una estructura en laminas derivada del entrelazamiento de
las fibras de celulosa a escala nanométrica. Este procedimiento permitid, por primera vez,
la produccién de una pelicula de biopolimero con una alta transmitancia (81.1%),
validando el aislamiento eficiente de nanolaminas de celulosa. El proceso se distingue por
su capacidad para eliminar la necesidad de pretratamientos complejos, lo que no solo
simplifica el método alcanzando un rendimiento del 14.9%, sino que también lo hace
adaptable a una amplia variedad de materias primas. Esta versatilidad, combinada con la
alta transmitancia del material, abre nuevas posibilidades para su aplicacion en empaques
sostenibles y como aditivo alimentario.

En conclusion, este trabajo no solo alcanza sus objetivos al validar un método eficiente y
respetuoso con el medio ambiente para la extraccion de nanocelulosa, sino que también
enfatiza el potencial del enfoque "one-pot" como un método disruptivo en la produccion
de materiales avanzados. Al transformar un problema ambiental, como la proliferacion
del sargazo, en una oportunidad econdémica, contribuyendo significativamente a la
promocién de una economia circular y sostenible, con implicaciones tanto industriales

como ecologicas a largo plazo.
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