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Resumen

El Sargassum spp conocido como sargazo, que llega a las costas del Caribe Mexicano en forma de
arribazones masivos, provoca problematicas ambientales significativas provocadas por la
descomposicion de la macroalga en la arena de la linea de playa, como son la emision de gases de
acido sulfhidrico y de efecto invernadero, asi como la generacion de lixiviados con metaloides
pesados como el arsénico, del cual se ha documentado que su presencia es consistente y elevada,
llegando hasta concentraciones de 80 mg kg™. Para proponer una valorizacion de esta macroalga
y coadyuvar a reducir su impacto, en el presente estudio se evalud la reduccién de arsénico y el
rendimiento de la celulosa a partir del Sargassum spp. con un proceso de extraccion alcalina
empleando hidréxido de sodio (NaOH) y peroxido de hidrégeno (H202) mediante un analisis por
superficie de respuesta con factores y 3 niveles respecto a la variacion de la concentracion de
NaOH, H20,, tiempo y temperatura. Para lo cual se hicieron caracterizaciones del sargazo por
medio de técnicas y analisis de FT-IR, TGA, DRX, ICP-OES, COT, elemental, extraibles, STF y
STV, y FT-IR, TGA, DRX e ICP-OES de las celulosas obtenidas del disefio experimental tipo
Box-Behnken con 27 corridas. Al finalizar la experimentacion y caracterizacion se realizé el
analisis por superficie de respuesta utilizando el software de STATISTICA para encontrar los
factores significativos para obtener el mayor rendimiento de celulosa en porcentaje (%) con la
menor concentracion de arsénico en mg kg?; el cual dio como resultado que las condiciones
Optimas de proceso dependen con una correlacion lineal positiva del NaOH y el H20., ademas de
una correlacién lineal negativa de la temperatura con hidroxido de sodio, siendo las condiciones
Optimas de NaOH al 7%, H>O> al 19% a 30° C por 300 min 0 50° C por 120 min que dan un 42%

de rendimiento con 40% de celulosa y 4.36 mg/ kg de arsénico total.



Abstract

Sargassum spp, known as sargassum, which arrives on the shores of the Mexican Caribbean in the
form of massive strandings, causes significant environmental problems due to the decomposition
of the macroalgae in the sand along the beach, such as the emission of hydrogen sulfide and
greenhouse gases, as well as the generation of leachates with heavy metalloids such as arsenic,
whose presence has been documented as consistent and high, exceeding 80 mg kg™. To propose a
valorization of this macroalgae and help reduce its impact, this study evaluated the reduction of
arsenic and the yield of cellulose from Sargassum spp. using an alkaline extraction process with
sodium hydroxide (NaOH) and hydrogen peroxide (H202) through a response surface analysis
with factors and three levels regarding the variation in the concentration of NaOH, H20,, time,
and temperature. For this purpose, the sargassum was characterized using FT-IR, TGA, XRD, ICP-
OES, TOC, elemental, extractables, STF, and STV techniques and analyses; and FT-IR, TGA,
XRD, and ICP-OES of the cellulose obtained from the Box-Behnken experimental design with 27
runs. At the end of the experimentation and characterization, response surface analysis was
performed using STATISTICA software to find the significant factors for obtaining the highest
cellulose yield in percentage (%) with the lowest arsenic concentration in mg kg™; his resulted in
the optimal process conditions depending on a positive linear correlation between NaOH and H2O3,
as well as a negative linear correlation between temperature and sodium hydroxide, with the
optimal conditions being 7% NaOH, H20> at 19% at 30°C for 300 min or 50°C for 120 min, which
give a 42% yield with 40% cellulose and 4.36 mg/kg of total arsenic.
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Capitulo |

Introduccidn

Los procesos de transformacion permiten el aprovechamiento de los recursos naturales al ser
humano para su conservacion, desarrollo y crecimiento, ya que permiten satisfacer las necesidades
basicas y emergentes del hombre. Sin embargo, debido a la sobre explotacion de los recursos
renovables y no renovables, ha provocado una nueva urgente necesidad de encontrar fuentes
alternativas o altamente eficientes que satisfagan las necesidades humanas con un menor impacto
ambiental y/o generando un impacto positivo con las mismas o mejores propiedades de los
productos extraidos sin comprometer sus ciclos y procesos de regeneracion, siendo estos estos no
menores a su velocidad y capacidad de aprovechamiento. Un ejemplo clave es la deforestacion por
la tala excesiva para obtencion de celulosa para la industria de papel; por lo que se desarrollaron
diversos métodos y procesos que permitieran extraer este compuesto de otros recursos
lignocelulosicos que pudieran regenerarse al mismo tiempo 0 mas rapido que demanda de sus

productos derivados y al igual que méas econémico procesarlo.

Estudios han reportado que las macroalgas tienen un alto contenido de polisacaridos, en particular
las paredes celulares de las especies pardas del género Phaephyceae (algas marrones o pardas) que
son ricas en polisacaridos biodegradables como celulosa, alginatos, fucoidan, laminarina y manitol.
Se estima que el porcentaje de carbohidratos de estas especies se encuentre entre 39 y 58 %, aunque
con un bajo contenido de proteina cruda de aproximadamente 8%, pero conteniendo minerales y
compuestos vitaminicos como retinol y acido ascorbico en concentraciones de 821.50 y 46.50 mg
por 100 g de Sargassum, respectivamente. Debido a la importancia de esos compuestos por sus
aplicaciones actuales y potenciales, el gobierno mexicano incorporé como recurso pesquero al
sargazo que todavia se encuentra en condiciones holopelagicas en agosto del afio 2025,
actualizando la Carta Nacional Pesquera en el DOF 06/08/2025 ; ademas como residuo de manejo
especial, ya que se han documentado arribazones masivos de sargazo desde 2011 y que han
aumentado progresivamente hasta la fecha llegando a las 86,000 toneladas de Sargassum spp en
2025, que al depositarse en la playa se mezcla con la arena, provocando la erosién de las playas

por su disposicion; ademas de la absorcion y adsorciéon de metales pesados.
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Las aplicaciones del aprovechamiento y valorizacion de sargazo debido a esta problemaética se
encuentran principalmente en productos como fertilizantes, biogas, construccion, bioplasticos,
cosmética y farmacéutica. Esto es posible gracias a los polisacaridos caracteristicos del alga antes
mencionados como agentes gelificantes, espesantes o para sintesis de bioplasticos en el caso de
los alginatos, como compuestos con actividades antioxidantes, antiinflamatorias y beneficiosos a
la salud humana en el caso de los fucoidanos y laminaranos; como materiales de refuerzo, para
produccion de biocombustibles, textiles y productos biodegradables partiendo de la celulosa. Por
lo anterior se puede estimar que el sargazo es una fuente importante de productos con valor
agregado (Owusu et al., 2024). Sin embargo, el sargazo presenta altas concentraciones de arsénico,
lo que puede limitar su uso en varias aplicaciones por su alta toxicidad (L6pez-Miranda et al.,
2021), representando un riesgo por su uso en alimentos, como un material primario o secundario

con potencial toxico y contaminante (Azcorra May, 2021).

La investigacion y el desarrollo tecnologico han permitido mejorar la selectividad de extraccién
de los diferentes compuestos de matrices lignocelulésicas, mediante procesos disefiados para las
caracteristicas de la fuente. Sin embargo, se busca que sean menos tdxicos, peligrosos y
contaminantes, pero con el mayor aprovechamiento del recurso como son métodos tradicionales
asistidos con microondas o ultrasonido para reducir las concentraciones de reactivos y tiempos.
Las propuestas convencionales de los procesos de extraccién generan problemas ambientales por
el desperdicio de los recursos por falta de optimizacion e impactos ambientales severos por la
toxicidad y cantidad de sus desperdicios y desechos. Uno de los procesos mas utilizados para la
extraccion de compuestos como la celulosa es la hidrolisis. Esta puede ser alcalina o acida, pero
para obtener la mayor cantidad se necesitan ajustar y adecuar las concentraciones de los reactivos

y la cantidad de energia del proceso.
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Es por eso por lo que en esta investigacion se busca evaluar la concentracion de arsénico y el
rendimiento de extraccion de celulosa con un método alcalino a partir de sargazo recolectado en
la linea de playa de Puerto Morelos; para lo cual se estudiaron los métodos reportados en la
literatura, seleccionando el proceso de peroxidacion alcalina y realizando variaciones
correspondientes al disefio experimental de superficie de respuesta y evaluar su rendimiento para
maximizar la extraccion de celulosa mediante la variacion de concentraciones de los reactivos,
tiempos y temperaturas, para asi determinar las mejores condiciones del proceso con base al
rendimiento obtenido. Dado el potencial toxico del arsénico, se evalud la concentracion de este
metaloide al inicio y al final de cada proceso con la finalidad de garantizar que la celulosa obtenida
se encuentre libre de este elemento o0 en bajas concentraciones para su uso seguro en subproductos

y aplicaciones potenciales como temas de estudios a futuro.
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Planteamiento del Problema

El sargazo, como es conocido comunmente, es una macroalga parda holopelagica que se concentra
abundantemente en el Océano Atlantico y la zona ecuatorial en el llamado “Mar de los Sargazos”
y “Nuevo mar de sargazo” que es el “Gran Cinturon de Sargazos del Atlantico”, como se observa
en la Figura 1. Estos nombres se le atribuyen debido a que se estima una biomasa entre 4 y 11
millones de toneladas del alga, abarcando un éarea de aproximadamente 3 millones de metros
cuadrados. Estos “mares” estan influenciados por corrientes del Golfo, el Atlantico Norte, Canarias
y Ecuatorial del Norte (Suarez, 2018) permitiendo que la distribucién de las algas, debido a las
corrientes marinas, lleguen a costas de Europa Occidental, Marruecos, Ghana, Brasil, Uruguay,

Nicaragua, el Caribe y sus islas.

Mar de
o Islas Canarias

“Nuevo mar de
los sargazos”

Figura 1Mapa del Atlantico con el mar y nuevo mar de sargazos. IEM, 2024

En 2011 se recibieron arribazones inusuales de sargazo de tipo Natans I, Natans VIII y Fluitans
111, que son los que conforman al Sargassum spp. en las islas del Caribe y costas de Africa
occidental. Este fendmeno conllevo afecciones econémicas, ambientales y sociales a los poblados,
dando lugar a las investigaciones del alga. Por consiguiente, en México y Estados Unidos se
crearon centros de investigacion y monitoreo del sargazo, como es el Grupo Interdisciplinario para
el Estudio del Sargazo (GIES) en México y el Sargassum Watch System (SaWws) en E.U. que
calcularon que las mayores cantidades del alga fueron en Cancun y Puerto Morelos en México
(Dreckmann, 2013). Para el 2015, después de diversos eventos como ciclones y la misma
circulacion de las corrientes, se report6 una cifra mayor a la histérica maxima del 2011 (Orteg6n

& Avila, 2020). En 2018 se estimd un arribazén atin mayor que lleg6 a 54,197.568 toneladas en el
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mes de agosto (SEMAR, 2024), siendo este uno de los arribazones mas grandes reportados hasta

2022, ya que lleg6 hasta 63,252.72 toneladas en el mes de mayo, como se observa en la Figura 2.

Figura 2 Histérico de arribo 2018-2024. 10G,2024
Estos arribazones, ademas de dafiar el panorama de estas costas, representan problematicas en

diversos ambitos, ha producido que tanto los visitantes como lugarefios limiten su acceso al mar
por la incomoda sensacion y aroma desagradable por su descomposicion que genera gases de acido
sulfhidrico (H2S), metano (CHa) e incrementa la emision de gases de efecto invernadero; afectando
la salud humana, calidad de aire y composicion bioguimica del ecosistema costero, debido a los
lixiviados que producen compuestos como taninos, nitratos, fosfatos y metales. (SEMARNAT,
2021). Esta situacion ha forzado al desarrollo de alternativas de disposicion y aprovechamiento de
la macroalga, desde fertilizantes y aditivos para mejora de suelo (Motta & Rodriguez, 2020); hasta

biopolimeros y biocombustibles (Azcorra May, 2021).

El sargazo como todo organismo fotosintético, produce grandes cantidades de oxigeno durante sus
periodos de respiracion y de fotosintesis, respectivamente, y al requerir de altos niveles de luz solar
(200 — 300 umol/m2*s) (EPA, 2023) necesita mantenerse en flotacion constante, por lo que, si esta
llega a hundirse, no logra sobrevivir y comienza a descomponerse. Cuando se queda varada en las
playas ocasiona multiples efectos negativos entre los cuales estd la pérdida de pastos marinos,
afectacion de arrecifes coralinos, emision de gases y lixiviados, reduccion de luz al fondo marino,
alteracion de calidad del aire, agua y sedimento, etc (Maurer, 2015) (Hernandez-Arana, 2020). El
Sargassum puede bioacumular diferentes micro contaminantes como compuestos aromaticos
policiclicos (HAP), policlorobifenilos (PCBs), pesticidas, entre otros. Al igual que otras algas

pardas, se ha demostrado que el sargazo bioacumula una gran cantidad de metales pesados, junto
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con los compuestos organicos; en donde destaca la alta fitoacumulacion del metaloide arsénico;
los niveles encontrados son motivo de preocupacion en todas las aplicaciones potenciales, en

particular para uso humano y animal (Devault D. M., 2022); (Devault D. P., 2021).

En México, el gobierno federal asigno $3.2 millones de dolares a la extraccion del sargazo en 2015,
pero la cantidad de macroalgas marinas excedio la capacidad para eliminarlas (Hernandez, 2023).
Es por esto por lo que la busqueda e implementacién de soluciones alternativas para aprovechar o
disponer el alga, es de gran importancia para la economia y preservacion ambiental de las costas
donde llegan estos arribazones. Aunque parecia que el problema se habia reducido a cantidades
minimas, en 2025 se ha dado un repunte histérico de los arribazones de esta macroalga llegando
hasta 86,074 toneladas del alga (IOGMC, 2025) como se observa en la Figura 3. Varias estrategias
se han desarrollado para enfrentar esta problematica con la gestion y el aprovechamiento del alga
para sectores energéticos, biomédicos y productos de valor agregado (Alvarado Salazar, 2021).
Sin embargo, no han sido suficientes los esfuerzos por la masiva cantidad del alga, baja inversion
y estudio de alternativas del aprovechamiento para mitigar el impacto ambiental y econémico de
una forma amigable con el medio ambiente (Rodriguez-Martinez R. E.-D.-P., 2021).

Figura 3 Boletin 1.0.G.M.C. NUM. 1248, 2025
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A partir de la problematica que representa esta macroalga depositada en las costas del Caribe
Mexicano, se empezaron a realizar diversas investigaciones para el aprovechamiento de sus
diferentes componentes como aditivo alimenticio, aprovechamiento de alginatos y generacién de
biocombustibles (Suarez, 2018). Esto es posible debido a su composicion quimica como biomasa
lignocelulosica; esto quiere decir que dentro de sus componentes se encuentran carbohidratos,
proteinas, lipidos, minerales, etc., presentando componentes caracteristicos principales como

lignina, celulosa y hemicelulosa (Chavez , Perez , & et. al, 2022) .

La abundancia de la celulosa en la naturaleza le permite ser considerada como un material con alto
potencial de aprovechamiento y como alternativa sostenible de los materiales del petrdleo. A esta
ventaja se le suma la versatilidad de aplicaciones por sus propiedades tales como
biodegradabilidad, biocompatibilidad, caracter renovable, no toxico, alta resistencia mecanica y

su naturaleza hidrofilica e higroscépica (Machado, 2024).

Este biopolimero presenta beneficios por sus aplicaciones en diferentes productos y procesos,
promoviendo el desarrollo econémico y tecnoldgico de las regiones con abundancia de recursos
lignocelulosicos (Espinosa-Anton, 2024). Normalmente, las fuentes principales de celulosa son
terrestres, como la maderay el algodén (Baghel, 2021), y para su extraccion es necesario separarla
de otros compuestos como la lignina, hemicelulosa, grasas, ceras y aceites, para lo cual es
necesario someter procesos de extraccidn agresivos para su eliminacion, provocando impactos

ambientales por la generacion de efluentes y residuos toéxicos (Wozniak, 2025).

Para poder extraer la celulosa del sargazo, se realizd una revision detallada de los procesos,
reactivos y equipos para dicho proposito, ya que existen diferentes métodos fisicos, quimicos,
mecanicos, bioldgicos y combinados con variaciones de condiciones, reactivos, equipos Yy
procedimientos que han sido desarrollados y aplicados en diversos recursos naturales; sin embargo,
en la literatura es posible encontrar reactivos constantemente utilizados en estos procesos,
partiendo de un agente deslignificante y uno encargado del blanqueamiento del producto. Sin
embargo, en la bibliografia registrada podemos encontrar procesos tradicionales que son altamente
contaminantes, peligrosos, toxicos y altos costos energéticos (Rasaq S. & et. al , 2024). Por esta

razon, la seleccion del proceso para esta investigacion considera que el proceso de extraccion no
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sea toxico, peligroso y no contaminante que permita obtener el mayor rendimiento de obtencidn

de celulosa con la concentracion de arsénico mas baja en el producto de la reaccion.

Los procesos de extraccion mas comunes son los métodos quimicos, acidos y alcalinos,
principalmente por su eficacia en la deslignificacion (Moohan et al, 2019). Para minimizar el
impacto ambiental y toxicidad de dichos procesos, han surgido tecnologias mas verdes que
permiten realizar los procesos de extraccion de una forma mas sostenible, destacando entre ellas
técnicas como la asistencia con ultrasonido y microondas permitiendo procesar en menor tiempo,
con menos energia y reactivos quimicos, para aumentar el rendimiento del proceso mediante la

mejora de la selectividad (Rasaqg S. & et. al , 2024)

Enfrentamos también el problema de su viabilidad con estas técnicas asistidas con tecnologias
verdes, pero requieren condiciones muy contraladas y especificas, ademas de una alta demanda
energética (Abolore & et. al, 2024), altos costos de solventes como los liquidos idnicos y eutécticos
(Modenbach & Nokes , 2012) y riesgos como cavitacion excesiva por microondas (Yang & Zhu ,
2017) , baja disponibilidad de las tecnologias en México y falta de inversion pablica o privada para
la recoleccion del alga (Chavez V. R.-M.-P., 2023) para el manejo de la biomasa y
aprovechamiento. Aungue existen diversas formas en las que se ha aprovechado el sargazo, la
extraccién de celulosa de este recurso no ha sido estudiada a fondo, por lo tanto las condiciones,
parametros y consideraciones para la obtencion de un recuro tan valiosos como la celulosa, nos
permite presentar este proyecto como fundamento para sentar las bases de su escalamiento para
enfrentar la problematica actual de los arribazones masivos de sargazo en el caribe aunque no sea
parte de los alcances de este trabajo. Por lo tanto, aunque este estudio tampoco tiene el alcance de
hacer una propuesta de valorizacion completa del alga ni un estudio econémico por productos de
valor agregado o economia circular, es necesario buscar alternativas que puedan ser mas asequibles
en costos y recursos, practicas y sin generar otra fuente de contaminacion mayor o transferida. Asi
con este proyecto se establece un punto de partida del aprovechamiento maximo de celulosa del
alga para diversas potenciales aplicaciones e industrias con bajo potencial toxico y como estrategia
para minimizar el impacto ambiental negativo debido al fendmeno natural en las costas del Caribe
mexicano. Se muestra un diagrama de arbol en forma de resumen del planteamiento del problema

en la Figura 4.
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Figura 4 Arbol de problema de la investigacion. Elaboracion propia, 2025
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Justificacion

Debido las sumas descritas de las toneladas de arribo de sargazo en las costas del Caribe y sus
pronosticos, se considera como un fendmeno recurrente cada afio (Wang, 2017), por lo que
podemos considerar al sargazo como una fuente ideal para generar productos de valor agregado

como es la celulosa.

Estudios reportan que las algas contienen del 1 al 34% de celulosa variando entre algas rojas,
pardas y verdes (Muthukumar, 2023), Su ciclo de arribo al Caribe es anual por ruta de las
corrientes marinas, normalmente llegando el pico de arribazones en temporada de primavera-
verano por los meses de abril a agosto y septiembre a octubre, dependiente de los eventos como
ciclones y huracanes con un arribo medio y de noviembre a marzo es la recuperaciéon del
ecosistema, por lo que se considera temporada baja o nula. (Van Tussenbroek, 2017). El
inconveniente que se tiene son los altos contenidos del metaloide arsénico, el cual es
potencialmente téxico, provocando afecciones crénicas a la salud humana por el consumo o
contacto (Rangel Montoya, 2015). Por lo que es necesario implementar medidas para garantizar la

reduccidn del contenido de este elemento en cualquier producto derivado del sargazo.

En la Tabla 1, se muestran los reportes del total aproximado de toneladas retiradas de las costas de
Quintana Roo, ya que es el estado que presenta la mayor problemaética en los arribazones por
proximidad a las corrientes marinas que arrastran el alga desde el Gran Cinturén de Sargazo del
Atlantico hasta las playas. También en la Tabla 1 se muestran los afios de mayor cantidad reportada
por parte del estado e informes de sargazo retirado en el afio en peso humedo, llegando a sumar
aproximadamente 540 mil toneladas.

Tabla 1 Recopilacion de cantidades totales retiradas por afio de sargazo de las costas del estado de Quintana Roo. Elaboracion

propia.
Lugar Periodo estacional de Total anual Ref
arribo retirado (t)
2015 200,000 (Rodriguez-Martinez et al.,
(Abril - Septiembre) 2021)
2018 540,000
Quintana (Abril - Octubre) (SEMARNAT, 2023)
Roo 2019 200,000
(Abril - Septiembre) )
(Chavez et al., 2023)
2022 50,000

(Abril - Octubre)
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Por lo tanto, esta investigacion permite proponer una estrategia de aprovechamiento para una
fraccion de la macroalga, la cual esta enfocada en la evaluacion de un proceso alcalino de
extraccion de celulosa de biomasa lignoceluldsica, empleando al sargazo como matriz y establecer
las condiciones Optimas de méaximo rendimiento de celulosa y a través de la cuantificacion de
arsénico total presente [por medio del analisis de Espectrometria de Emision Optica por Plasma
de Acoplamiento Inductivo (ICP-OES)] en mg de arsénico por kilogramo de sargazo en su estado

natural y en la celulosa como producto final.

La celulosa como biopolimero tiene una extensa lista de aplicaciones, desde lo tradicional como
produccién de papel, fibras y textiles (Arias Ruiz , 2023) hasta implementaciones biomédicas
como andamios, biotintas y nanofibras (Seddigi, 2021), biocombustibles como bioetanol (Beevi

Ummalyma, 2024), farmacéutica, cosmética, entre otros.

El contenido de arsénico en el sargazo es relevante para esta investigacion ya que, para poder
aprovechar la celulosa del alga y sentar las bases de su maximo rendimiento asegurando su bajo
potencial toxico para sus variadas aplicaciones, es el elemento que esta constantemente presente y
a altas concentraciones en diferentes costas del atlantico y en las diferentes especies de algas,
considerando su capacidad de adsorcién de metales como se observa en la Tabla 2. Aunque en el
alga pueden presentarse diversos metales y compuestos toéxico-contaminantes, se seleccion6 el de

mayor presencia y concentracion por el potencial toxico.
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Tabla 2 Concentracion de oligoelementos (mg kg—1, dw) en especies y morfotipos de sargazo benténicos y peldgicos
en el Océano Atléantico reportados en otros estudios. Rango y/o media (xDE). Ortega Flores, 2022
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Hipotesis

Las condiciones del proceso de extraccion alcalina, especificamente la concentracion de NaOH,
H20., la temperatura y el tiempo, permite maximizar el rendimiento de celulosa y reducir la
concentracion de arsénico total en biomasa de Sargassum spp, mediante la metodologia de

superficie de respuesta

Objetivos
General:

Determinar las condiciones optimas del proceso alcalino de extraccion para maximizar el
rendimiento de celulosa y minimizar la concentracion de arsénico total a partir de Sargassum spp.

mediante un andlisis de superficie de respuesta
Especificos

e Caracterizar la biomasa inicial de sargazo por medio de analisis estructurales, térmicos,
contenido elemental y arsénico a partir de FT-IR, TGA, DRX, ICP-OES, analisis de COT,
CHONS, STFy STV.

e Evaluar el efecto de la concentracion de NaOH, H20», la temperatura y el tiempo de
reaccién sobre el rendimiento de celulosa obtenida a partir de Sargassum spp. mediante un
proceso de extraccion alcalina.

e Optimizar las condiciones del proceso de extraccion alcalina utilizando un disefio de
superficie de respuesta, para maximizar el rendimiento de celulosa y minimizar la
concentracion de arsénico en el producto final.

e Caracterizar las muestras de celulosa obtenidas mediante FT-IR, TGA, DRX 'y determinar
la concentracion de arsénico total presente en las muestras tratadas bajo diferentes
condiciones del proceso, con el fin de identificar los parametros que

favorecen su remocion.
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Linea del conocimiento de la investigacion

Se considera que el objetivo del presente estudio es parte de la metodologia para la Produccion
més Limpia (P+L), enfocada a la linea de generacion y aplicacion del conocimiento (LGA) de

control y prevencion de la contaminacion.

Objetivos de Desarrollo Sostenible (ODS)

De acuerdo con la Organizacion Mundial de la Salud (OMS) se han establecido 17 Objetivos de
Desarrollo Sostenible como parte de la Agenda 2030. Dentro de este trabajo de investigacion se

considera que contribuye en los objetivos: 9, 12, 13y 14 (Figura 5)
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Figura 5 ODS. OMS,2024
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Capitulo 11

Marco tedrico
Algas

La ficologia es la disciplina encargada del estudio de la diversidad de las algas marinas; esta define
las algas como organismos fotosintéticos que de acuerdo con el tipo de células fundamentales se
pueden identificar y clasificar para su estudio (Soo Park & Zhun Li, 2022). Esta clasificacion de
algas es procariota, que representa especificamente a las cianobacterias o algas verde azules; y las
algas eucariotas donde contienen al resto de las algas por grupos de acuerdo con su composicion
pigmentaria (Lee, 2008). Las algas son talofitas, lo que significa que no tienen raices, tallos ni
hojas diferenciadoras (Garcia-Garcia, 2020). La estructura de estos organismos varia desde
microalgas unicelulares que coexisten en colonia y multicelulares como las macroalgas que llegan
a longitudes de hasta 50 m (Leon-Alvarez & et. al, 2017) y tienen un papel importante en la
estructuracion y mantenimiento de los ecosistemas marinos debido a su significativa contribucion
de oxigeno (Macho Stadler, 2024).

Debido a su capacidad autotréfica, usan la luz solar para capturar didxido de carbono y producir
materia organica como azUcares por fotosintesis (Soo Park & Zhun Li, 2022). Sin embargo,
algunas especies algales pueden ser heterotroficas o mixotroficas, permitiendo su nutricion y
crecimiento mediante nutrientes solubles, compuestos u organismos del medio (Lee, 2008). Las
algas pueden reproducirse sexualmente mediante los gametofitos que producen por si mismas.
Estas esporas se asientan en las diferentes plantas masculinas o femeninas donde presentan
variedades de ciclos reproductivos y de vida variables, dependiendo de la especie, generacion y
condiciones; incluso algunas pueden reproducirse de forma asexual por medio de la fragmentacion

o division (Decologia.info, 2024).

La clasificacion de las especies radica en tres grupos principales, como Rhodophyta que son las
algas rojas; caracterizadas por ser organismos sin células flageladas y con presencia de clorofila
alfa y ficobiliproteinas. Clorophyta que son las algas verdes que contienen clorofilas alfa y beta y
carotenoides, como las plantas de tierra, ademas de que el 90% de las especies son dulceacuicolas.
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Heterokontophyta donde se encuentran las algas pardas o Phaeophyceae que contienen clorofilas
alfa, C1y C2, laminarina y fucoxantina que es el pigmento encargado de dar la apariencia de color
pardo (Batista de Vega & et.al, 2022). Su gama de colores puede ir desde amarillo hasta rojo y su

importancia recae en filtrar el agua y ser habitat para algunas especies. (EcoExploratorio, 2024).

Las algas tienen una compleja composicion de macronutrientes como el calcio, magnesio, potasio,
cloro, azufre, y fdsforo; asi como macronutrientes como yodo, hierro, zinc, cobre, selenio,
molibdeno, fluoruro, manganeso, boro, niquel, cobalto y vitaminas B12, A y K (Motta &
Rodriguez, 2020). Su pared celular generalmente es rigida en el caso de las procariotas, compuesta
por una estructura micro fibrilar y una amorfa; donde el esqueleto fibrilar es la celulosa y en el
caso de algunas algas rojas, la celulosa se reemplaza por xilano y manano; y los amorfos
ficocoloides son polisacaridos como el acido alginico y fuidina en las algas pardas; y galactanos,

agar y carragenina en algas rojas (Lee, 2008).

La importancia ecolégica y ambiental de las algas es crucial por ser el grupo productor tréfico
primario marino y dulceacuicola, produccion entre el 30 y 50% del oxigeno atmosférico (Soo Park
& Zhun Li, 2022) y proporcionan un ecosistema de habitat para especies como peces, crustaceos,
tortugas, etc. (Leal Bautista & et. al, 2020). Dentro de su valor ambiental funciona como
bioindicadores en biorremediacion por su capacidad de absorber metales pesados y nutrientes en

excesos en el medio (Arias Ruiz , 2023) .
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Sargazo

El nombre de sargazo es el que se designa a las macroalgas del género Sargassum (Aldana Aranda
, 2020). El Sargassum como se observa en la figura 7, pertenece a las algas pardas y se encuentran
dispersas aproximadamente 450 especies en mares tropicales y subtropicales (Leal Bautista & et.
al, 2020) como el Gran Cinturdn de Sargazo del Atlantico (GCSA) por sus siglas en inglés, que
esta presente desde el oeste de Africa hasta el este de Brasil con un largo de 9,000 km (Aldana
Aranda , 2020)Este género se diferencia por el talo, su desarrollo en forma arbustiva y floides
generalmente con aerocistos en su base. Su reproduccion es influenciada por las condiciones
ambientales de temperaturas, fendmenos naturales y fendmenos de causa antropogénica. La
mayoria de las especies de Sargassum, en su morfologia, presenta una gran plasticidad fenotipica
que hace dificil su identificacion entre especies pelagicas y betonicas. (Hernandez, 2023). Las
especies pelagicas son las componentes del mar de sargazos. Sus especies caracteristicas de este
“mar” son Natans y Fluitans (Roig-Munar, 2022), de tipo holopeldgico, morfotipo Fluitans I,
Natans | y Natans VIII principalmente (Stiger, 2022). significa que son algas flotantes que habitan
en la superficie del océano por toda su vida y que lo componen diversas especies de Sargassum
pelagico (Paulino Frias, 2023). Su identificacion como spp o sp viene del latin de “species
pluralis” significa “especies multiples” (Sarifilana-Aldaco, 2021). Su relevancia de estudio radica
en la problematica ambiental, econémica y de salud al estar depositado en los productos con los

gue estamos en contacto constante.

Figura 6 El Sargassum. Imagen Héctor Ruiz,
(EcoExploratorio, 2024)
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Los polisacaridos que se encuentran abundantes en las algas pardas son los alginatos, fucoidanos
y laminaranos, que tienen una alta importancia comercial debido a su uso en diversas industrias
que aprovechan sus propiedades fisicas como la capacidad de gelificacidn, retencion de agua y su

capacidad para formar emulsiones (Motta & Rodriguez, 2020).

De las algas se producen polisacaridos como alginatos, laminaranos y fucoidanos con grandes
proporciones de L-fucosa, grupos ésteres y azucares como Xxilosa y ~manosa
(MarcadorDePosicionl) y acido glucuronico (Motta & Rodriguez, 2020).

La importancia del sargazo por sus propiedades y valorizacién es la presencia de alginatos. Los
alginatos son sales de &cido alginico, las cuales en su estado natural forman geles con iones Ca*?,
Na*, Mg*?, Sr*?2 y Ba*? dando fuerza y flexibilidad al alga. (Motta & Rodriguez, 2020). Un estudio
bromatologico reporta una composicion diferenciada entre las especies respecto a la proporcion
entre celulosa, hemicelulosa y deméas compuestos; reportando los promedios de caracterizacion de
82% de humedad, 30% de cenizas, 6% de extracto etéreo, 8.7% de proteina cruda y 54% de
celulosa-hemicelulosa. (Pereira, 2022) y (Alvarado Flores, 2022) reporta 12.86% de hemicelulosa,
15.73% de celulosa, 13.15% de lignina y 58.22% de extraibles.

Otros compuestos identificados incluyen vitaminas (A, B1, B2, B3, B9, B12, C y E), pigmentos
(carotenoides y xantofilas), aminoacidos esenciales, acidos grasos insaturados, reguladores del
crecimiento vegetal (auxinas, giberelinas y citoquininas) y metabolitos secundarios (compuestos
fendlicos, saponinas, alcaloides y terpenos). Los compuestos fendlicos se componen
principalmente de florotaninos, oligémeros y polimeros de floroglucinol; ademas de esteroles,
fenoles hidrolizables, catequina y soponinas en las especies de Fluitans y Natans (Alvarado
Salazar, 2021).
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En la Tabla 3 se pueden visualizar los datos reportados por diversos estudios respecto al Sargassum
spp. Sin embargo, es importante mencionar que dichos estudios seleccionaron algunas de las
especies que componen el sargazo holopeldgico, como algas verdes, pardas y rojizas; por lo que
observamos que la cantidad de componentes puede variar por especie y condiciones

climatoldgicas.

Tabla 3 Comparativa de estudios diversos del Sargassum. Spp. Elaboracién propia

Compuestos Paletta R, Perez R, 1997 Espinosa- Alvarado Martinez, Opyesiku,
2024 (%) Anton, 2024 Salazar, 2020 (%) 2014 (%)
2021 (%)
Carbohidratos | 51.9 45.51a47.14 % 11-59% 57.3 57.3
Lipidos | 1.65 0.2320.25% 4% 0.53 2.5
Proteinas | 0.62 3.86allal2% 2-15% 4.63 15.4 15.4
Cenizas 29.93 2 27.54% 9-47% 18.40 8.65
Fibra cruda 10.80a 10.51% 7-33% 7.15
Alginato 15-25 2.5
Fucoidanos 3-12
Compuestos 5-15
fendlicos
C/N | 8 - 6.360.
Na | 1.22 363.56 mg/100 g
K | 3.36 222.88mg/100 g 28.0
Ca | 1.93 142.52 mg/100 g
Mg 51.44 mg/100 g 42.75
P 18.40 mg/100 g 96.5
Cu 0.21 mg/100 g
Zn 0.01 mg/100 g 0.05
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Impacto ambiental del sargazo

El sargassum pelagico proporciona sustrato, refugio y zonas de alimentacion para invertebrados,
tortugas, y peces; sirve de zona de desove y cria para muchos organismos de importancia ecolégica
y comercial como los jureles. Ademaés, estas “manchas flotantes” son reservas globales
importantes de carbono por la gran cantidad reportada de biomasa; en consecuencia, mitigan el

cambio climatico al remover el CO2 (Hernandez, 2023).

Los efectos adversos que genera la gran biomasa algal que termina en la costa, destaca la erosion
de playas, la disminucion en la cobertura de comunidades de pastos marinos, la contaminacion de
playas debido a la descomposicion in-situ del material algal y la contaminacion de mantos freaticos
por lixiviados; siendo una de las causas mas alarmantes las malas practicas relacionadas con los
sitios de disposicion final del alga, afectando también al sector turistico y las comunidades
aledanas (Motta & Rodriguez, 2020).

Los efectos de los arribazones masivos del sargazo parecen deberse a una combinacion de factores
ambientales como la eutrofizacién por contaminacion humana atribuida a derrames del rio
Amazonas y Africa occidental, permitiéndoles tener mejores condiciones para su desarrollo junto

con las condiciones oceanicas en constante cambio de temperatura. (SEMARNAT, 2021)
Lignina

La lignina es un polimero fendlico, amorfo y tridimensional, compuesto por anillos aromaticos en
su estructura; responsable de la unién de las fibras de celulosa como se muestra en la Figura 7. Por
ser un material que se encuentra en abundancia en el planeta, puede ser de diferente composicion
en funcion de la especie y la parte de donde se extraiga. Esta sirve, por ejemplo, en las hojas, como
un indicador de la nutricion solar o modificar el grado de descomposicion. (Marquez, Cuji,
Méndez, & Flores, 2021).
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Figura 7 Esquema de estructura. (Vallejos, 2024)

La aplicacion de la lignina es amplia, como por ejemplo para carbén activado después de un
proceso de pirdlisis usado en tratamiento de aguas residuales (Mérquez, Cuji, Méndez, & Flores,
2021). También se puede emplear para resinas fendlicas como sustituto del fenol quimico,
adhesivo natural para medicinas, alimentos, textiles, materia prima para la fabricacién de fibras de

carbono y como antioxidante de polimeros termoplasticos (Acosta, 2022)

Celulosa

La celulosa es el polimero mas abundante en la tierra, constituyendo una gran parte de la estructura
quimica de las plantas, ya que se encuentra en su pared celular. Es un polisacarido lineal
hidrofilico que le proporciona resistencia y rigidez a las plantas por el empaquetamiento cristalino
de las cadenas poliméricas de B-1,4 glucosa, unidas por enlaces éter en las posiciones C1 y C4 que

son las formadoras del compuesto de celobiosa. (Salazar, 2023)

La celulosa proveniente de las algas tiene una gran similitud a las plantas terrestres, y patrones de
forma anéloga a la celulosa que se extrae del algodon de forma que propicia una valorizacién con
alto potencial de aprovechamiento sustentable, ya que, para obtener la celulosa como producto
derivado de plantas, sus demas componentes resultan como elementos limitantes necesitando de
mayor uso de energia y recursos; por lo que la extraccion de la celulosa de las algas resulta mas
facil. (Fernandez & Gerardiny, 2022)

Dentro de las principales aplicaciones de la celulosa podemos encontrar una amplia gama,

hablando de materiales sostenibles y con propiedades Unicas, como la alta resistencia,
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transparencia, biodegradabilidad, biocompatibilidad y ligereza (Vallejos, 2024). También se
considera como uno de los materiales innovadores contemporaneas mas importantes en los Gltimos
afios. (Carvalho et al., 2024).

Debido a su versatilidad y sostenibilidad como material, su potencial benéfico en su
implementacion en la industria estima una alta contribucion en aspectos econémicos, ambientales
y sociales (Vallejos, 2024). La gama de productos derivados de las algas, pero en especifico del
Sargassum spp. destacan fertilizantes, productos alimenticios, biorremediacion, biocombustibles,
pigmentos, alimentos para animales, etc. Sin embargo, la aplicacion de la celulosa radica en filtros
y papel con esa base y de nanocelulosa en ldminas 2D para produccion de bioplastico (Chavez ,
Perez , & et. al, 2022)

Procesos de extraccion de celulosa

La estructura compleja de los materiales lignoceluldsicos dificulta la separacion de sus
componentes de alta pureza y calidad para ser aprovechados como recursos de aplicaciones para
la industria (Alba N. & et. al, 2024). En esta estructura, las interacciones covalentes y los puentes
de hidrégeno son las fuerzas mas abundantes e importantes que proporcionan rigidez a la celulosa
(Moohan et al, 2019), especialmente la hemicelulosa que funciona como aglutinante entre la
lignina y la celulosa (Lozano-Calvo et al, 2024). Debido a esto los tratamientos de extraccion
buscan romper especialmente estos enlaces, especificamente en los grupos hidroxilo de la
hemicelulosa y con los grupos hidroxilo fenolicos de la lignina para liberar las fibras (S. Abolore
et al, 2024).

Tratamientos fisicos

Mecéanicos

Los tratamientos fisicos para extracciones se basan en la aplicacion de fuerzas mecanicas que
permitan una disrupcion efectiva sobre las estructuras celulares de los materiales lignocelulosicos.
Estas tecnologias abarcan desde la trituracion y molienda del material permitiendo que, al reducir

el tamafio de la particula, aumente la superficie de contacto.

35



Asistidos con microondas

También dentro de los tratamientos fisicos se encuentran la extraccion asistidos con microondas
(MAE) por sus siglas en inglés, que provoca la ruptura de la pared celular por medio de ondas de
alta frecuencia calentando dieléctricamente la superficie del tejido vegetal y el disolvente utilizado,
permitiendo la absorcion de la energia ademas del aumento de vapor y presion (Lozano et. al.,
2024). Este proceso usa disolventes como etanol, metanol y agua que pueden absorber la energia
de la manera dptima por su polaridad, permitiendo que la efectividad de la cinética aumente debido
a la mejora de la solubilizacion por la disminucion de la tension superficial y viscosidad. (Vinhas
et al, 2023).

Asistidos con ultrasonido

Los procedimientos asistidos por ultrasonido para biomasa lignocelulésica funcionan mediante
ondas ultrasénicas que producen la cavitacién acustica permitiendo que la pared celular pueda
romperse (Liu, 2022). Las ondas generan el aumento de temperatura y presion permitiendo que
mejore la transferencia de masa del solvente a la estructura del material (Mohan, Mohd Yusof , &
et. al, 2024).

Tratamientos quimicos

Alcalinos

Normalmente los procesos con alcalis se emplean como pretratamiento para romper enlaces éster
entre la lignina y la hemicelulosa causando que las fibrillas de la celulosa se expandan y promueva
la solubilizacion de la lignina (Beevi Ummalyma, 2024) Los reactivos cominmente empleados
para estos procedimientos son el hidroxido de sodio (NaOH), hidroxido de potasio (KOH) y
amoniaco, siendo el primero el mas eficiente y econémico (Lozano-Calvo et al, 2024). El empleo
de este reactivo es empleado en un rango amplio de temperaturas, desde hasta 120° C en
concentraciones del 25 al 30% (Alba N. & et. al, 2024) hasta poder usarlos en temperaturas de 20
a 40° C donde se ha comprobado, ademas de la reduccién del consumo energético, el dafio a la

hemicelulosa es minimo (Lozano-Calvo et al, 2024)
Acidos
Para los procesos acidos se emplean reactivos como el acido clorhidrico (HCI), acido nitrico

(HNOs, acido fosférico (HsPO4) y &cido sulfdrico (H2S04), siendo este Gltimo es méas comun por
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su costo bajo del reactivo y permite obtener altas eficiencias (Vincent & et. al, 2019). Su
mecanismo de reaccion es por medio de la ruptura de enlaces glucosidicos de la hemicelulosa y
zonas amorfas sin modificar las zonas cristalinas de la celulosa por lo que es mayormente
empleado para obtener nano cristales de celulosa (CNC) (Sadare & et. al, 2022). Dependiendo de
la concentracion empleada, siendo de bajas o diluidas en in rango de 0.5 a 8% p/p, y concentradas
del 40 al 70% p/p se puede hidrolizar inicamente la celulosa hemicelulosa o junto con la celulosa
liberando azUcares que se pueden usar para producir bioetanol como la xilosa, 0 monoméricos en

el caso de los concentrados para obtener CNC’s (Farias, Labidi, & et. al, 2024).

Tratamientos enzimaticos

Avances recientes para procesos de hidrolisis que permiten reducir costos y mejorar la eficiencia
de procesos de extraccion de diferentes bioproductos es por medio del uso selectivo de enzimas,
bacterias, hongos, entre otros. En el caso de la extraccion de celulosa utiliza enzimas como
celulasas que convierte la celulosa en azUcares simples catalizando los enlaces -1,4-glucosidicos
(Wozniak, 2025) .

Extraccion con fluidos supercriticos

Esta metodologia de extraccion con fluidos supercriticos trabaja mediante las propiedades de
fluidos como el CO., que es el mas utilizado para este tipo de procesos, debido a que puede
alcanzar el estado supercritico de presion y temperatura funcionando con las propiedades de gas y
liquido, lo que permite disolver selectivamente la lignina y hemicelulosa, aislando la celulosa sin

formar compuestos inhibidores, toxicos o contaminantes (Rasaqg S. & et. al , 2024).

Organosolv

EL proceso organosolv consiste en pretratar los materiales lignocelulésicos con disolventes
organicos como el etanol, metanol y acetona, en presencia de un catalizador acido para reducir
temperatura y tiempo en la reaccion pues promueve la dilucion de la lignina y hemicelulosa,

dejando como residuo la celulosa en estado sélido (Lozano et. al., 2024).

Peroxioxidacion

Tratamientos con peroxido de hidrégeno es un agente oxidante usado como agente blanqueador
en la industria. Sin embargo, en condiciones alcalinas de pH aproximadamente de 11.5 genera

radicales hidroxilos y super hidroxilo promoviendo asi la oxidacion selectivamente a la lignina y
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una fraccion de la hemicelulosa en sus enlaces ésteres y éteres. (Beevi Ummalyma, 2024). Para
obtener buenos resultados, no se necesitan altas concentraciones ni temperaturas altas, ya que el
peroxido de hidrégeno se descompone facilmente en agua y oxigeno (Nilanthi & et. al, 2015),

siendo asi una alta alternativa de bajo consumo energético, de reactivos y no contaminante.

Arsénico: propiedades, efectos ambientales y a la salud

El arsénico ocupa el vigésimo lugar de elementos abundantes en el planeta y es catalogado como
toxico y carcindgeno entre los elementos quimicos. Actualmente se encuentra presente en la
atmosfera, tierra (con sus componentes) y aguas, tanto subterraneas como superficiales,
provenientes de las actividades antropogénicas con niveles considerablemente altos del elemento
y de su presencia de forma natural debido a la actividad bioldgica, emisiones volcanicas y
reacciones ambientales, que representan un tercio en su presencia total en la atmésfera (Rangel
Montoya, 2015). En su forma insoluble y en combinacion con sulfuro y hierro no se considera
toxico, ya que su estado de oxidacion y movilidad son afectados por condiciones redox y pH. Por
esta razdn los de estados 111y V forman oxianiones en sistemas acuosos ya que son solubles y por
esa razén son mas téxicos (Santini, 2000); incluso como proteccion, algunos organismos

bacteriol6gicos pueden oxidarlo de 111 a VV como mecanismo de defensa. (Macur, 2004)

El desarrollo del arsénico en sus formas tdxicas depende del estado de oxidacién del elemento,
tales como V, I11, -111 y elemental. De estos estados derivados de diferentes procesos y sectores
productivos como la mineria, combustion de combustibles fésiles, actividad agricola y ganadera,
el arsenito (As Ill) se considera 70 veces mas toxico que los demés. (Rangel Montoya, 2015).
Dentro de las mismas actividades se ha identificado a la industria metaldrgica, desde su extraccion
como transformacion de minerales y los combustibles que se usan para alcanzar y mantener
temperaturas elevadas como el carbén; como las primeras fuentes de emision contaminante.
(Mukhopadhyay, 2002).

Establecido el comportamiento y origen del arsénico, podemos evidenciar que el dafio a la salud
humanay al medio ambiente es considerable. Ya que estos elementos o compuestos son facilmente
inhalados por su presencia en la atmosfera como material particulado, ingesta directa por alimentos
0 agua y absorcion cutanea (Salud, 1987), De hecho, no es necesario que una persona tenga una

exposicion a altas o bajas concentraciones, sino del tiempo de exposicion, es probable el desarrollo
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de cancer de piel (Arce, 2012), cancer en pulmones, dafios gastrointestinales, afeccion circulatoria

y dafio al sistema nervioso.

Un estudio en materia ambiental, por la misma biodisponibilidad del arsénico, se caracterizé suelo
de 2 regiones en el estado de Querétaro, México; dando como resultado que la concentracion de
As presente en el suelo, donde se detectd que provocaba problemas de migracion, en este caso, en
cultivos de garbanzo (Gomez, 2013) permite llegar a una conclusion casi l6gica que el dafio mas
representativo es que su presencia en atmosfera, agua y suelo impacta por su afiadidura en la
cadena alimenticia, afectandonos a los humanos o consumidores de los diversos productos de la

tierra'y el mar.

Arsénico y sargazo

Uno de los problemas méas importantes con el uso de las algas recolectadas del mar o playas, es la
posibilidad de contaminacion por metales pesados como el arsénico y mercurio, ya que las algas
adsorben muy bien los diferentes tipos de sustancias del medio, destacando sobre todo los metales
(Motta & Rodriguez, 2020). Esta capacidad inherente de las algas se debe a que la superficie de
su pared celular tiene abundantes grupos hidroxilos (-OH), carboxilos (-COOH) y aminas (NH2)
que permite la captura de metales pesados y metaloides por intercambio iénico (Singh, 2022) Sin
embargo, también tiene la capacidad de absorber compuestos de su medio como nitratos y fosfatos
como nutrientes para su crecimiento, pero los metales que se han sido adsorbidos pueden ser
metabolizados por un proceso de bioacumulacién, donde se captura activamente dentro del

citoplasma u organulos del alga (Albalasmeh, 2023).

Un estudio bromatoldgico realizado en 4 zonas representativas de la costa del Caribe Mexicano,
en el afio del 2022, reportd un promedio de 333 ppm de As teniendo un méaximo de 800 ppm, 14
ppm de Cr con un maximo de 48 ppm y un maximo de 200 ppm de Ni; tomando en cuenta que
hubo una gran variacion entre especies, pero no en los reportes de valores significativos entre las
zonas de donde se extrajeron las algas (Pereira, 2022). Aunque actualmente no existe un estandar
0 norma respecto a los limites maximos permisibles de arsénico o elementos traza en las algas;
resulta alarmante si tomamos como un punto de referencia a la NOM-147-SEMARNAT-SSAL-
2004- “Que establece criterios para determinar las concentraciones de remediacion de suelos

contaminados por arsénico, bario, berilio , cadmio, cromo hexavalente, mercurio, niquel, plata,
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plomo, selenio, talio y/o vanadio”, que establece 22 ppm como el Limite Maximo Permisible en
suelos agricolas y laNOM 127-SSA1-1994- “Salud ambiental, agua para uso y consumo humano-
Limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para su potabilizacion”,
que establece 25 mg L™ como limite maximo permisible para agua potable. En 2006 la Agencia
de Proteccion Ambiental de los Estados Unidos (EPA por sus siglas en inglés), redujo el limite de

concentracion de arsénico en agua para beber de 50 a 10 mg L.
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Estado del arte

Para la separacion de celulosa existe un procedimiento de “uso de un solo recipiente”, teniendo
como producto nano laminas de celulosa por medio de un proceso de lavado con agua a 60°C,
filtrado, secado, molido y tamizado para un tratamiento posterior con H2O2 a 70°C / 1 h, luego con
H2S0O4 en mezcla con H20- por otra hora para finalmente, en su estado sélido, agregar solucion de
NaOH para neutralizar, filtrar y secar por evaporacion. (Mendoza & Teran, 2022)

En el trabajo de (Fernandez & Gerardiny, 2022) utilizaron dos especies de algas residuales para
demostrar el mayor potencial de extraccion de celulosa. Las especies estudiadas fueron “Ulva
papenfussi Pham-Hoang H6 y Rhodymenia corallina (Bory) Greville”, obteniendo los resultados
de forma descriptiva de la media de los porcentajes de celulosa igual a 17.52% y 4.19%
respectivamente. Este trabajo tuvo etapas como: preacondicionamiento de las algas, pretratamiento
de la muestra, desclorofilizacion, extraibles organicos, extraibles inorganicos, extraccion de
holocelulosa, y para finalizar, las etapas de andlisis cuantitativo mediante analisis de

espectrofotometria infrarrojo y cualitativo mediante prueba de solubilidad.

Para la obtencion de nano celulosa también se han aplicado por sintesis bacteriana, hidrolisis
quimica, molienda mecanica, hidrélisis enziméatica o combinacién de estas (Mendoza, Terén, &
Herrera, 2022)

Otras técnicas de extraccién eficiente de los polisacaridos incluyen extracciones asistidas por
microondas, ultrasonidos y enzimas, teniendo como resultado, en su mayoria, polisacaridos

sulfatados en algas verdes. (Ying, Xuesonghuang, & Cheong, 2017)

Las aplicaciones del sargazo hasta la fecha son amplias, ya que por contener uno de los
polisacaridos méas importantes para la industria, la celulosa, sus aplicaciones van desde aditivos
alimenticios, fibras dietéticas o materiales de base bioldgica para empaques (Mendoza & Teran,
2022), como material composito en la fabricacion de material de construccion en forma de pelicula
que puede reducir altas temperaturas en los interiores de las construcciones (Polett, Cruz, & Zavala,
2022)

La demanda creciente de biopolimeros para empaques, fibras dietéticas y, hasta como aditivos para
alimentos; la nanocelulosa es un material de suma importancia y con variables propositos. Como

por ejemplo una experimentacion de aislamiento de la nanocelulosa usando un alga parda,
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logrando un rendimiento del 14.9% en la obtencién de nanocelulosa pura en placas 2D que se

aplicaron para generar peliculas con una transmitancia del 81%. (Chavez , Perez , & et. al, 2022)

Otro descubrimiento fue que en condiciones bajo una atmaosfera y oxigeno reducido, a 400-600°C
por 15 min, se forma un material altamente poroso de CaCOsz que tiene buenas propiedades
adsorbente, que bien pueden ser utilizadas para remover colorantes de soluciones acuosas. (Parra,

Marquez, Semjonova, Serrano, & Vlasova, 2022)

En la Tabla 4 se presenta una comparacion de algunas otras investigaciones enfocadas en la
extraccion de celulosa algal, donde se presentan métodos acidos, alcalinos y organosolv, algunos
con asistencia de ultrasonido como en la investigacion de Muthukumar y Chidambaram, quienes
realizaron un estudio donde asisten con ultrasonido tres métodos diferentes de extraccion para

evaluar la mejora en rendimiento aplicando esta tecnologia en procesos tradicionales de extraccion.
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Tabla 4 Investigaciones enfocadas a la extraccion de celulosa algal por diferentes métodos y sus productos. Elaboracién propia,

2025.
Referencia Biomasa Método empleado  Condiciones Productos
Algae, C. Algas filamentosas Método alcalino Meétodo alcalino 37.2% de celulosa.
(2024). verdes (Cladophora
sp. y Microspora
sp.), conocidas como
Algas Kai.
Muthukumar & Macroalgas Rojasy  Ultrasonido Tratamiento Proporciond la maxima

Chidambaram
(2023).

Pardas (Sargassum
wightii, Turbinaria
ornata, Gracilaria
edulis, Gelidiella
acerosa,
Kappaphycus
alvarezii).

Asistido (seguido
de alcalinizacion,
neutralizacion y
liofilizacion).

ultrasonico,
alcalinizacién,
neutralizacién y
liofilizacion.

eficiencia de
extraccién de celulosa
en comparacion con
otros métodos.

Muthukumar &
Chidambaram

Macroalgas rojas y
ardas.

Aislamiento en dos
pasos (Two-step

Tratamiento con
acido HCl y alcali

Rendimiento
comparativamente bajo

(2023). isolation). (NaOH), seguido de  respecto al método
dos pasos de asistido por
blanqueo con ultrasonido.
KOH,NaClO, H,0,.
Muthukumar & Macroalgas rojas y Método de Blanqueo con Rendimiento
Chidambaram pardas. holocelulosa. NaClO, seguido de comparativamente bajo

(2023).

tratamiento alcalino

respecto al método

con NaOH. asistido por
ultrasonido.
Muthukumar & Macroalgas rojas y Pretratamiento con  Pretratamiento con Rendimiento

Chidambaram
(2023).

pardas.

Solvente.

metanol por 24
horas a temperatura

comparativamente bajo
respecto al método

ambiente, seguido asistido por
de blanqueo y ultrasonido.
tratamiento &cido.

Muthukumar & Macroalgas rojas y Tratamiento Tratamiento Rendimiento

Chidambaram

pardas.

repetitivo acido-

repetido con alcali

comparativamente bajo

(2023). base (BABAB). NaOH vy &cido. respecto al método
asistido por
ultrasonido.

Singh et al. Alga marina Hidrolisis acida Hidrolisis &cida con  NE

(2017). (Gelidiella aceroso).  asistida por H2SO. con

microondas (para asistencia de
extraccion de microondas.
Nanocristales de
Celulosa - CNCs).
Wahlstrom et Macroalga verde Extraccion Cuatro pasos de 15% (p/p)

al. (2020).

(Ulva lactuca).

secuencial en
cuatro pasos.

tratamiento
secuencial,
incluyendo
tratamiento acido.

43



Antecedentes

Los procesos de extraccion de celulosa utilizando un proceso alcalino con perdxido de hidroégeno

permiten obtener altas eficiencias de extraccion como se muestra en la Tabla 5. A pesar de la

matriz lignocelulésica de estudio como hojas de maiz, cafia de azlcar, residuos de bambu, paja de

arroz y bagazo, las condiciones empleadas de concentracion de reactivos de NaOH y H20. son

bajas en un rango desde 1% al 30%, al igual que la temperatura y tiempo. Lo que nos llevé a

utilizar un promedio de estas condiciones para establecer nuestros factores y niveles en el disefio

de experimentos de tipo Box Behnken por superficie de respuesta.

Tabla 5 Estudios de extraccion de celulosa con perdxido de hidroégeno alcalino con diferentes biomasas. Elaboracion propia, 2025.

Referencia

Matriz

Condiciones Operacionales

Resultados

Fernando et

Hojas de maiz, hojas

Se evaluaron tres soluciones: S1 (10

La extraccion de celulosa fue

al. (2015) de cafia de azUcar, ml NaOH 1.25 mol/L+1 ml H202 consistentemente mayor al 80% para todas
bagazo, paja de 99%); S2 (10 ml NaOH las fibras pretratadas. La Solucion S2 fue
guinea y orujo de 2.5 mol/L+0.75 ml H20299%); y S3  la Optima para la maxima extraccion de
maiz. (20 mlI NaOH 5 mol/L+0.5 ml H202  celulosa con minima pérdida de peso. El
99%). Seguido de tratamiento con Pasto Guinea mostré el porcentaje de
HCl al 10%. celulosa més alto (87%), y el orujo de maiz
el més bajo (74%).
Ummalyma Residuos de bambu NaOH-H202 al 1% p/v. por 60 min  Se logr6 la maxima eficiencia de
et al. (2024) (Dendrocalamus alz2l°C digestibilidad de la biomasa de 83%. El

strictus).

contenido de celulosa aument6 del 52% al
65%. Se obtuvo una remocién de lignina
del 68% y la hemicelulosa se redujo del
18.6% al 8.6%. El indice de cristalinidad
(Crl) aumento del 64% al 70.75%.

Banerjee et
al. (2012)

Rastrojo de maiz
(Corn stover), a escala
de kilogramo.

0.125 g de H202 por g biomasa a
pH 11.5a22 °C por 48 h.

Rendimientos de glucosa (75%) y xilosa
(71%) del maximo tedrico después de la
hidrolisis enzimatica. El rendimiento final
de etanol fue del 67% del rendimiento
tedrico. El proceso mostrd ser facilmente
escalable y compatible con la hidrélisis
enzimatica y la fermentacion.

Banerjee et

Rastrojo de maiz

H202 a 0.5 g/g biomasa a pH dell.5.

Rendimiento de glucosa monomeérica (Glc)

al. (2011) (Corn stover). a 23 °C'y presion atmosférica. de 95% (usando una mezcla enzimética
optimizada). El rendimiento de Glc y Xyl
mejord con cargas de biomasa mas altas
(10% a 20%)).

Saha & Rastrojo de maiz H20:2 al 2% (v/v), pH 11.5. a 35 °C, Remocion de lignina del 82%.

Cotta (2014)  (Corn stover). 24 h. Rendimiento total de azUcares
fermentables de 558+12 mg/g stover,
equivalente al 79.5% del rendimiento
tedrico.

Serrano- Paja de arroz (como 30% H202 (pH 11.5) a 50 °C, Esta etapa critica facilito la

Martinez et etapa de oxidacion en  agitacion a 400 rpm. Evaluacion de descomposicion de lignina a través de

al. (2024) proceso secuencial). 3ab5h. radicales hidroxilos (HO-), promoviendo la

posterior remocion. La reduccion del
tiempo de oxidacidn a 3 h resultd en una
disminucion aceptable en el porcentaje de
celulosa.
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Capitulo 11

Metodologia

Metodologia de la investigacion

La presente investigacion es de tipo cuantitativo experimental transversal y longitudinal, ya que se
busca por diferentes tipos de métodos analiticos en laboratorio y la revision de la bibliografia
disponible, ensayar el método con perdxido de hidrogeno alcalino para la obtencién de celulosa

con bajo contenido de arsénico a partir de sargazo.

Metodologia de experimentacion

Figura 8 Mapa de flujo de metodologia. Elaboracion propia.
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En la Figura 11 se encuentra el mapeo general del procedimiento de la metodologia que se llevé a
cabo por medio de un mapa de flujo que se compone de 6 etapas desde la extraccion y limpieza de
la biomasa con su caracterizacion, el pretratamiento, extraccion y purificacion de la celulosa

obtenida y su caracterizacion como etapa final del proceso de extraccion.

Figura 9 Mapa de flujo general de la experimentacion. Elaboracion propia, 2025.
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Obtencion y preparacion del material

Las muestras recolectadas de sargazo para su caracterizacion y estudio son provenientes de las
costas mexicanas del Caribe de Puerto Morelos como se observa en el mapa de la Figura 9 debido
a la facilidad de acceso y muestreo del alga. La composicion de la recoleccion de la muestra fue
del sargazo flotante en el agua y varado en la arena de las playas mencionadas, pero se selecciond

solamente el sargazo flotante para conservar las condiciones mas reales del estado del alga.

Figura 10 Mapa de sitio de muestreo. Google Maps,2025

Como se observa en la Figura 10, el proceso de extraccion y limpieza de la macroalga consistio en

primeramente recolectarla del mar para que pudiera estar lo mas fresca posible, después se lavd

Figura 11 Mapa de muestreo y limpieza del sargazo. Elaboracion propia, 2025.
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con agua desionizada para remover las sales, arenas y demas componentes extras que se
encontraban de manera superficial en el sargazo. Posteriormente se realizé un proceso de secado
natural para eliminar la mayor cantidad de humedad para poder triturarse con molino Cyclotec
CT293y asi dejar listo el material para su estudio.

Pretratamiento

La etapa de pretratamiento del sargazo es fundamental para la remocion de componentes no
celulosicos (grasas, ceras, aceites, pigmentos y aztcares) y la exposicion de la celulosa, facilitando
su posterior extraccion. La metodologia de pretratamiento se fundament6 en el procedimiento
analitico NREL/TP 510-42619: “Determinacion de extractivos en la biomasa”. Sin embargo, se
realizaron adecuaciones del procedimiento para el procesamiento de 200 g de sargazo crudo para
obtener 160 g de sargazo seco libre de extraibles para utilizar 5 g para cada corrida con su réplica.

Para eso se considerd la humedad del sargazo crudo que era del 11% =+ 0.6.

Para esta etapa primeramente se pesaron 200g de sargazo crudo y se colocaron en un vaso de
precipitados de 2 L de capacidad con 1 L de agua desionizada siguiendo una relacion de 1:5 p/v.
Posteriormente se coloco en una plancha de termo agitacién a 80° C por 5 h a un nivel de agitacion
6 de la plancha y se tap6 con plastico de emplayado para evitar pérdidas por evaporacién. Seguido
del lavado se filtrd por medio de una malla, se recuperé el material s6lido para secarse por 24 h en
horno a 50° C.

El siguiente paso fue realizar el lavado de la biomasa con etanol absoluto 1:5 p/v a 70° C por 5 h
a un nivel de agitacion 6 de la plancha, tapado con emplayado plastico para evitar pérdida por
evaporacion, despues se filtrd, recuperd y seco bajos las mismas condiciones que el lavado anterior

con agua.

Extraccion y cuantificacion de extraibles

El procedimiento para la cuantificacion de extraibles fue conforme al método de NREL/TP-510-
42619. Donde se secaron 8 g de muestra por duplicado, secarse en horno a 50 °C durante 24 horas.
Pasado el tiempo y previamente montado el equipo Soxhlet con condensador, recirculador y con
los matraces a peso constante registrado, se monta el sistema completo con agua como solvente en
el matraz como primera fase para procesar durante 6 h. Después del lavado con agua se secaron

en el horno a 50 °C por 24 h los dedales con la muestra de sargazo contenido. Una vez seco, se
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proceso el siguiente lavado con etanol absoluto por 6 h y se repitio el proceso de secado de los

dedales después del lavado.

Para los matraces con los liquidos contenidos de los lavados, se evaporaron y recuperaron los
solventes con un equipo de condensacion y se dejaron secar en el horno a 40 °C por 24 para

Ilevarlos posteriormente a peso constante para pesar y realizar los calculos correspondientes.

Este procedimiento utiliza dos pasos de extraccion, uno para remover los elementos solubles en
agua y solubles en etanol. En los que son solubles en agua, se considera material inorganico,
azucares no estructuradas y material nitrogenado, entre otros. Para los solubles en etanol, se
considera la clorofila, ceras y otros componentes en menor presencia. Esta técnica se seleccion6

para la caracterizacion del sargazo.

Caracterizacion fisicoquimica

Métodos y técnicas de andlisis utilizados

Carbon Organico Total (COT)

Este indicador es normalmente usado para la calidad del agua, procedente de la materia organica
natural en descomposicion y de compuestos quimicos sintéticos. EI COT es independiente al
estado de oxidacion de la materia organica y no responde a otros elementos organicamente
vinculados con el nitrégeno, hidrégeno y compuestos inorgénicos que pueden contribuir a la

demanda de oxigeno.

Basado en la NMX-AA-187-SCFI-2021- “Analisis de Agua- Medicion de Carbono Organico Total
en Aguas Naturales, Salinas, Residuales y Residuales Tratadas”, permite el uso de dos métodos
para la medicién de carbono orgéanico total en aguas naturales, salinas, residuales y residuales
tratadas, mediante la combustion a alta temperatura con deteccion IR y por colorimetria con

deteccion UV.

El carbono inorganico es eliminado por burbujeo de un gas inerte a una muestra previamente
acidificada, posteriormente el carbono organico es oxidado con CO2 en un tubo de cuarzo con
catalizador, en el cual la muestra es calentada a una temperatura superior a 680° C o por la

oxidacion con persulfato y exposicion a luz UV. EL CO; generado es cuantificado por un detector
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infrarrojo no dispersivo, donde la cantidad de CO2 es proporcional a la concentracion de carbono

organico total en la muestra.

Alternativamente, el carbono organico total se puede medir mediante el método colorimétrico con
deteccidn UV utilizando kits comerciales, el cual se basa en la digestion/difusion controlada de la
muestra en un vial de vidrio cerrado herméticamente, donde el carbono orgéanico es oxidado con
persulfato de dioxido de carbono, el cual es difundido en una disolucion indicadora de pH donde
es convertido a acido carbonico produciendo un cambio de color, el cual es proporcional a la

concentracion de carbono presente en la muestra.

En donde:

> y=es la respuesta del instrumento (detector IR o espectrofotometro UV)
» m=es la pendiente de la curva de calibracion
» x=es la concentracion de la muestra, en mg/L de C; y

» b=es laintercepcion de y (ordenada al origen)

Este método fue seleccionado para la compresion del impacto al medio ambiente en las aguas

costeras por su descomposicion y cuantificar al carbono que libera.

Solidos Totales Fijos y Solidos Fijos Volatiles

De acuerdo con la NMX-AA-034-SCFI-2015 “Analisis de agua - medicién de sélidos y sales
disueltas en aguas naturales, residuales y residuales tratadas — método de prueba”, define como
Solidos Disueltos Totales al material soluble constituido por materia inorganica y organica que
permanece como residuo después de evaporar y secar una muestra previamente filtrada. Los
Solidos Totales Volatiles son la cantidad de materia organica e inorganica que se volatiliza por el

efecto de la calcinacion.

Esta norma sigue un proceso general de recolectar la muestra, filtrar para separar los solidos

suspendidos, secar los solidos filtrados en una capsula de porcelana en un horno a 104-105°C hasta
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peso constante y pesar para realizar los calculos correspondientes como se describen en la Figura

11. Se selecciond este analisis para la caracterizacion del sargazo natural con la siguiente formula:
SFT=ST-STV

STF: Solidos Totales Fijos, en mg/L, ST= Sélidos totales, en mg/L y STV=Sdlidos totales
volatiles, en mg/L

Composicion elemental (CHONS)

Por medio de este analisis es posible determinar la cantidad de elementos particulares dentro de
una molécula o material, siendo cualitativo o cuantitativo; determinando qué elementos o qué
cantidad de elemento(s), respectivamente. Este analisis, dependiendo del material a analizar, es la
técnica empleada; donde normalmente tiene que hacerse reaccionar antes y asi obtener los
resultados. En los métodos clésicos también se pueden catalogar como método gravimétrico donde
se separa de la solucion como un s6lido como precipitado; volumétrico para determinar el volumen
de una sustancia que se combina con otra con proporciones conocidas; y calorimétrico o
espectroscopico que requiere la adicion de un agente complejo organico (Barron, 2024). Este
andlisis lo usamos para la caracterizacion del sargazo crudo mediante el analizador elemental
FlashSmart (Thermo Scientific) y el software EagerSmart que proporciona la composicion

elemental del peso en porcentaje (% p/p).

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FT-IR)

La mayoria de las moléculas absorben la luz en la regién infrarroja del espectro electromagnético
haciendo vibrar a la molécula, siendo esta absorcidn caracteristica de los enlaces quimicos
presentes en una muestra. Esta absorcion se mide en funcién de longitud de onda y el resultado es
un espectro IR como huella individual de cada molécula con el que se puede identificar
componentes organicos e inorganicos. Sin embargo, el método FT-IR recoge los datos espectrales
de todas las longitudes de ondas en un barrido obteniendo un interferograma que se necesita
convertir en un espectro IR por Fourier para producir la representacién IR mas familiar de
intensidad en funcion del numero de onda (Bruker, 2024). Se selecciond esta técnica para
caracterizar el sargazo crudo seco y en la celulosa obtenida para conocer asi sus cambios y

comportamiento durante la fase de extraccion usando un espectrofotometro PerkinElmer Frontier.
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Analisis Termo Gravimétrico (TGA)

Es una técnica que permite el analisis cualitativo y cuantitativo de sustancias sometiéndolas a una

temperatura elevada. Ayuda a evaluar cambios en la masa con respecto al cambio de temperatura.

Consiste en un equilibrio fisico que contiene un crisol adecuado para soportar altas temperaturas
de hasta 1000 °C o mas. Antes de comenzar el analisis, el equilibrio fisico se establece en una
posicion nula y cualquier disminucién en la masa de la muestra inicial conduce a una alteracion
en el nivel nulo del equilibrio fisico. La cantidad de corriente eléctrica utilizada para restablecer el
equilibrio haciendo que la balanza vuelva a su posicién nula, dependiendo del grado de reduccion
de masa (Rodriguez D. , 2020). Este analisis se realizdé por medio de un analizador TGA modelo
SDT 650

Espectrometria de Emision Optica con Plasma Acoplado Inductivamente (ICP-OES)

Esta técnica analitica permite cuantificar las concentraciones multielementales de metales y
metaloides, reportando unidades desde partes por billon (ppb) a partes por millén (ppm). Las
lecturas de esta técnica se generan a partir de la excitacién de los &tomos por el plasma, lo que
genera una emision de luz que dispersa un monocromador y el detector mide la intensidad en
longitudes de onda que caracterizan a los elementos presentes en la muestra al regresar a su estado
fundamental, siendo proporcional la concentracion del elemento a la intensidad de la emision de
luz. Esta técnica fue seleccionada para poder cuantificar el arsénico presente en el alga, al término
de ciertas etapas de la extraccion y en la celulosa obtenida. Se utilizd el Espectrémetro de Emision

Optica de Plasma Acoplado Inductivamente Perkin Elmer Modelo 2100 DV.

Difraccion de Rayos X (DRX)

La técnica de Difraccion de Rayos X permite determinar la estructura atomica periddica
tridimensional de solidos cristalinos por medio de la difraccion o interferencia constructiva de los
rayos X con cierta longitud de onda conocida (1) que son dispersados por los atomos de la
estructura cristalina permitiendo medir la intensidad de los rayos difractados en funcién del angulo
de difraccion 26 (Cullity, 2001). Este analisis se selecciond para la caracterizacion del sargazo
crudo y de la celulosa para evaluar la cristalinidad de los materiales. El equipo que se uso es un

difractometro Bruker modelo D8 Advance.
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Disefio de experimentos

El presente estudio tiene como objetivo optimizar el proceso de extraccion alcalina de celulosa a
partir de Sargassum spp., evaluando tanto el rendimiento del producto como la reduccion de
arsenico total residual. Para ello, se utilizé un disefio de superficie de respuesta (RSM) tipo Box-
Behnken, considerando como variables independientes la concentracion de hidroxido de sodio
(NaOH), la concentracion de peroxido de hidrogeno (H202), la temperatura del proceso y el tiempo
de tratamiento. Estas variables se evaluaron en tres niveles: minimo (1), medio (0) y maximo

(+1), como se muestra en la Tabla 4.

Tabla 4 Factores y niveles del disefio experimental.

Factor Nivel minimo (-1)  Nivel medio (0) Nivel maximo (+1)
Concentracion 1 NaOH (%) 7 18.5 30
Concentracion 2 H202 (%) 8 19 30
Tiempo (min) 120 210 300
Temperatura (°C) 30 40 50

Las variables dependientes del estudio fueron el rendimiento de celulosa (%), determinado a partir
de la masa de celulosa seca obtenida respecto a la biomasa inicial, y la concentracion final de
arsénico total (mg/kg) presente en la celulosa extraida, utilizada como criterio de calidad e
inocuidad del producto. Las combinaciones especificas de los niveles de cada factor se presentan
en la Tabla 5.

Cada ensayo consisti6 en tratar 5g de biomasa seca y tamizada de Sargassum spp. con una solucién
preparada de NaOH y H:0-, ajustada segun los valores de concentracion, temperatura y tiempo
establecidos en cada corrida (Tabla 5). Finalizado el tratamiento, la mezcla se filtré y el sélido
recuperado fue lavado con agua destilada hasta pH neutro, secado a 60 °C y pesado para calcular
el rendimiento de celulosa. Posteriormente, se realizd una digestion acida de las muestras obtenidas
y se determind la concentracion de arsenico total mediante espectroscopia de emision Optica con

plasma acoplado inductivamente (ICP-OES).
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Tabla 5 Combinaciones para el proceso de extraccion con base al disefio experimental.

C NaOH H;O, Temperatura Tiempo

(%) (%) (°C) (min)
1 7 8 30 120
2 7 8 40 300
3 7 8 50 210
4 7 19 30 300
5 7 19 40 210
6 7 19 50 120
7 7 30 30 210
8 7 30 40 120
9 7 30 50 300
10 185 8 30 300
11 185 8 40 210
12 185 8 50 120
13 185 19 30 210
14 185 19 40 120
15 185 19 50 300
16 185 30 30 120
17 185 30 40 300
18 185 30 50 210
19 30 8 30 210
20 30 8 40 120
21 30 8 50 300
22 30 19 30 120
23 30 19 40 300
24 30 19 50 210
25 30 30 30 300
26 30 30 40 210
27 30 30 50 120

Los datos obtenidos serdn analizados estadisticamente con el software de STATISTICA mediante
analisis de varianza (ANOVA) por Superficie de Respuesta y regresion polinomial de segundo
orden, lo que permitira modelar el efecto individual y combinado de las variables independientes
sobre las respuestas. Con base en ello, se generaran modelos predictivos y superficies de respuesta,
que facilitaran la identificacion de las condiciones Optimas de proceso para maximizar el

rendimiento de celulosa y minimizar la concentracion de arsénico residual.
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Montaje experimental

Extraccion de celulosa

Para la Fase 3 se identificaron las muestras de la celulosa obtenida con la letra “C” refiriéndose a
la corrida del experimento, seguida del nimero de corrida con base en la Tabla 7 de combinaciones
del disefio experimental que va del nimero 1 al 27. En los casos donde seguido de la codificacion
establecida tenga un “.1” significa que es la réplica de la corrida. Ejemplo C1 refiriéndose a la
corrida numero 1y C1.1 refiriéndose a la réplica de la corrida nimero 1.

Una vez pretratado el sargazo, se procedio a la etapa de extraccion de celulosa por el procesamiento

alcalino bajo las condiciones especificadas en la tabla de combinaciones del disefio experimental.

Para la solucién de extraccién/blanqueo de cada corrida se utilizd una relacion de 1:5 p/v para
calcular el volumen de bafio de la solucién con base en los 5 g de sargazo pretratado seco para
cada experimento, obteniendo 250 mL de la solucion total. Para la preparacion de la solucion de
acuerdo con las concentraciones de las combinaciones del disefio de experimentos, se utiliz6 una
relacion 1:1 v/v partiendo de las soluciones base con las concentraciones maximas de 30% para el
H202y el NaOH, medias de 18.5% de NaOH y 19 de H20>, y minimas del 7% para el NaOH y 8%
para el H2O2; segln corresponda la combinacion de la corrida y su réplica junto a las condiciones
de tiempo y temperatura.

Purificacion

Una vez terminado el tiempo de cada experimento se filtrd la muestra con una bolsa de malla para
recolectar la biomasa y evitar pérdidas en los siguientes procesos. Posteriormente se enjuago 3
veces con agua desionizada tibia y se neutralizé con un bafio de acido acético 0.1 M, después se
volvio a enjuagar con agua desionizada comprobando el pH del residuo en neutro. Para finalizar
se realizo un bafio con etanol al 70% con agitacion y después con un bafio de etanol absoluto con
agitacion igualmente. Al término de este bafio, se retird el excedente de liquido de la bolsa de malla
y se colocd a secar en una estufa por 24 h a 50° C. Pasado el tiempo, se peso el solido recuperado
para hacer los céalculos correspondientes para obtener el rendimiento en porcentaje (%) de la

reaccion respecto al peso inicial del sargazo.
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Caracterizaciones y analisis de celulosa

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FT-IR)

Para el andlisis de los grupos funcionales se utilizo el mismo equipo y procedimiento que para la

caracterizacion del sargazo crudo.

Analisis Termogravimétrico (TGA)

Para los andlisis de estabilidad térmica se utilizdé el mismo equipo y procedimiento que para la

caracterizacion del sargazo crudo

Difraccién de Rayos X (DRX)
Para realizar el ensayo se utilizé un difractometro de rayos X Bruker modelo D8 Advance, y para
la lectura de las muestras se utilizo porta muestras de bajo fondo. Para los céalculos del indice de

Cristalinidad (Crl) se analizaron por el método de Segal con la siguiente férmula:
Crl(%) = (It-1a) / It *100
Donde It es la intensidad total del pico cristalino (1200) e la la intensidad de la zona amorfa (lam)

Determinacion de Arsenico por Espectroscopia de Emision Atdmica de Plasma Acoplado
Inductivamente (ICP-OES)

Para la cuantificacion del arsénico, se procesaron muestras de sargazo natural y de eliminacion de
grasas y aceites. El sargazo seco se tamizo para obtener un tamafio de particula < 2 mm, se pesaron
aproximadamente 500 mg de biomasa algal y se coloco en vasos de teflon marca Savillex con 5
ml de HNO3z de alta pureza (Fermont- trace ppb) durante 24 h de acuerdo con el método de
Navarrete-Lopez (2012). La digestion se inicio introduciendo los vasos de tefldn, cerrados
herméticamente, dentro de una autoclave marca All American modelo 75X. Se inicio el
calentamiento hasta obtener 1.5 kg/cm? de presion y 125 °C y se dejo por 45 minutos (Morales-
Garcia et al., 2014). El extracto acido obtenido se colocd en matraces volumétricos de 25 mL y se
aford con agua desionizada para proceder a la determinacion de la concentracion por la técnica de
espectrometria optica de emision atomica (ICP-OES).

El estdndar empleado para la preparacion de la curva de calibracion de arsénico CCV-1-A-250
Lote 2103303-250 marca High Purity. Para la medicion de intensidades de cada punto de la curva

se crea un método multielemental en el ICP-OES en donde se captura el nimero de estandares y
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la concentracion teorica de cada elemento, posteriormente cada solucion es ingresa al equipo por
medio del sistema de introduccion de muestras el cual consta de capilar, bomba peristaltica,
nebulizador, cdmara ciclonica, inyecto y antorcha a un flujo constante de gas argon. Finalmente se
realizo el célculo de la concentracion real mediante la ecuacion y = mX + b, utilizando una hoja

de calculo en Excel.

Con los datos de intensidad obtenidos por cada punto de la curva de calibracion se obtuvo la

ecuacion de la recta:

Y=mX+B ....... (Ecuacién 1)
Donde,

e Y = Intensidad (sin unidades)
e m = Pendiente de la recta
e X = Concentracion de la muestra en mg/L

e B =Ordenada al origen de la recta en mg/L
De esta ecuacion se despejé X y se obtiene la siguiente ecuacion:
X=Y-B/m...... (Ecuacion 2)

Los valores de intensidad obtenidos para blancos y muestras se sustituyeron en el valor de Y, se
restd el valor de B y el resultado obtenido se dividid entre la pendiente para obtener la
concentracion en mg L. Si se aplicé alguna dilucion, la concentracion obtenida se multiplicé por

el factor correspondiente.

A partir de la concentracion en mg L™ de cada muestra, se realiza el calculo para obtener la

concentracion en mg/kg, de acuerdo con la siguiente ecuacion:

Concentracion (mg kg?) = [Concentracion (mg L) * volumen de aforo (25 ml)] + Masa de la

muestra en mg .... (Ecuacion 3)
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En el diagrama de la Figura 12 se muestran los pardmetros y resultados en el proceso de obtencion
de celulosa con bajo contenido de arsénico a partir de Sargassum spp. El diagrama abarca desde
el muestreo de la macroalga hasta la extraccion de biopolimero. Inicié con la recoleccion de 7 kg
de sargazo la superficie del mar, al cual se le determind contenido de 82% de humedad, que
posterior al proceso de secado y molienda se convirtio en 1.2 kg de biomasa cruda la cual se empled

para el proceso de extraccion.

Para la etapa del pretratamiento se utilizo 200 g del sargazo seco y se obtuvieron 160 g de sargazo
material lignoceluldsico pretratado listo para usarse en los 27 experimentos de extraccion donde
se usaron 5 g por cada corrida. Obteniéndose rendimientos de celulosa entre el 14 al 42 %, con un

intervalo de concentracion de arsénico desde no detectado hasta 29 mg kg™.

Figura 12 Diagrama de flujo del proceso general de extraccion de celulosa a partir de Sargassum spp. ND= No
Detectado. Elaboracion propia, 2025.
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Capitulo IV

Resultados y discusion

Caracterizacion fisicoquimica

De acuerdo con la Tabla 6 el sargazo crudo mostré 12% de humedad, lo que sugiere una biomasa
relativamente seca. Sin embargo, se observa que en la extraccion de celulosa es la relacion de
solidos volatiles de 55.9 %, con sélidos fijos de 44.1 %; casi la mitad del material corresponde a
la fraccion de cenizas. Este contenido de sélidos fijos es tipico del sargazo por su alto contenido
de sales y minerales como arena, carbonatos, entre otros. Con estos pueden existir dos opciones,
una puede ser la dilucion del rendimiento aparente de celulosa (por su alto contenido de sélidos
fijos), porque una porcion relevante no es lignocelulosa; y la necesidad de eliminar las sales con
mas lavados antes del fraccionamiento para reducir arrastre de compuestos inorganicos que
interfieren en la extraccion de celulosa, esto puede conllevar a consumo excesivo de quimicos y

afectar directamente la pureza de la celulosa extraida.

De acuerdo con la composicion elemental, el sargazo presenta carbono con 34.209%, hidrégeno
con 4.6%, oxigeno con 43.29%, nitrégeno con 1.1% y azufre con 1.2%, coherente con una biomasa
oxigenada donde predominan polisacaridos y grupos funcionales ricos en oxigeno. La fraccion de
carbono organico total (31.13%) confirma la presencia relevante de materia organica aprovechable,
aungue el contraste con los solidos fijos (44.1%) indica que una parte importante de la masa del
sargazo no contribuye a la celulosa contenida en el sargazo. Ademas, el bajo contenido de
nitrogeno (N) es favorable porque indica el bajo contenido de compuestos nitrogenados, mientras
que el S (1.2 %) es un punto de atencién: puede asociarse a sulfatados y compuestos que, ya que
su presencia puede impactar la etapa alcalina u oxidativa y la calidad final. De acuerdo con los
resultados, se observa que el sargazo crudo requiere prelavado y la eliminacion de sales para

maximizar el rendimiento y la pureza de la celulosa extraida.
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Tabla 6 Caracterizacion fisicoquimica del sargazo crudo. Elaboracion propia,2025.

Parametros evaluados Sargazo
(%)
Humedad 12
Solidos Fijos 44.1
Sdlidos Volatiles 55.9
Carbon orgénico total 31.13
Carbdn Inorganico 0.18
Carbén Total 31.31
Carbono 34.209
Hidrégeno 4.6
Oxigeno 43.29
Nitrégeno 11
Azufre 1.2
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Extraibles en el sargazo

En la Tabla 7 se observa que el sargazo presenta 2.69 % de extraibles en agua desionizada y 1.34%
en etanol absoluto, es decir, aproximadamente 4.03 % de extractivos totales bajo el esquema NREL.
Los resultados muestran que la presencia de la fraccion de compuestos facilmente solubles es
relativamente baja, por lo que la mayor parte de la biomasa permanece como fraccion estructural,
donde se encuentra la celulosa, junto con otros polisacaridos y componentes de pared celular. Por
lo tanto, un contenido bajo de extractivos implica menores pérdidas de masa lignoceluldsica
durante el acondicionamiento previo.

Ademas, la diferencia entre solventes es consistente con el tipo de compuestos removidos, por
ejemplo, el agua suele arrastrar sales residuales, compuestos polares y moléculas de bajo peso
molecular, mientras que el etanol extrae preferentemente compuestos menos polares como
pigmentos, lipidos y algunos fendlicos. Aunque los porcentajes no son altos, esta etapa es
importante porque se eliminan las impurezas durante la extraccion de celulosa y puede reducir

interferencias, con la presencia de coloracion, en etapas alcalinas/oxidativas posteriores.

Tabla 7 Porcentaje de extraibles del sargazo con base a NREL/TP-510-42619

Solvente Resultados

Agua desionizada  2.69%
Etanol absoluto 1.34%
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Evaluacion estructural de la materia prima mediante FT-IR

El andlisis por espectroscopia FT-IR permite conocer los grupos funcionales que componen al
Sargassum spp, con el objetivo de evaluar si existe una modificacion de dichos grupos por los
diversos procesos por los que se somete la biomasa. Asimismo, conocer las diferencias y
variaciones en intensidades que nos permitan asociar una reduccion de la concentracion de estos,
con respecto a la celulosa, hemicelulosa y lignina, principalmente. En la Figura 13 y Tabla 8 se
presenta el espectro del sargazo inicial y la asignacion de sus sefiales, el cual fue derivado del
primer proceso de limpieza, secado y molienda. Se observan diferentes bandas de grupos
funcionales las cuales se mencionan a continuacién tomando en cuenta valores promedio de las
lecturas. Se identifica una banda en 3281 cm™ debida a la presencia de alcoholes (O-H), fenoles y
aminas, representativas del agua y también de los puentes de hidrégeno de la celulosa,
hemicelulosa y lignina. La presencia de alcanos (grupos C-H), como en azucares, se detectan en
las bandas 2925 y 2857 cm™®. De la misma manera, se identifica una sefial poco inusual con posible
referencia a la presencia de nitrilos en 2186 cm™. La sefial en 1604 cm™ indica la presencia de
grupos carbonilos (C=0) y amidas primarias (C-O) mientras que en 1420 cm™ por la posible
presencia de grupos carbonilo en cetonas y éacidos carboxilicos. Para el caso de los grupos
caracteristicos de grupos hidroxilo del guayacol y carbonilo en lignina, las sefiales se presentan en
1233 cm™. Finalmente, la presencia de grupos éster en 1026cm™ y posibles anillos bencénicos

sustituidos en 704 y 876 cm™, respectivamente (Alvarado Flores, 2022).
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Figura 13 Espectro FTIR representativo de la materia prima, Sargazo.
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Tabla 8 Asignacion de grupos funcionales del Sargazo en espectro FTIR. Elaboracién propia

Banda (cm™)  Asignacion de grupos funcionales

3281 | Estiramiento de grupo O-H (alcoholes y fenoles) y N-H (aminas primarias y secundarias)
2925 | Estiramiento de grupo C-H a-anomérico y antisimétrico

2857 | Estiramiento de grupo C-H B-anomérico y simétrico

2186 | Pico inusual, posible estiramiento C=N (nitrilos)

1604 | Estiramiento CO, antisimétrico, estiramiento C=C (alquenos) y C-N con flexion N-H en
amidas primarias
1420 | Estiramiento de CO; (grupos carbonilo C=0 en cetonas o acidos carboxilicos) simétrico
1233 | Vibracion de OH en anillos de guayacol. Estiramiento en C=O en lignina
1026 | Vibraciones de C-O en grupo éster en metoxilos y enlaces f4 en unidades de guayacol

876 | Vibraciones fuera de plano del C-H en el anillo del guayacol

704 | Flexion fuera del plano en C-O-H (anillos bencénicos sustituidos)
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Analisis de la estabilidad térmica del sargazo

El anélisis de la estabilidad térmica del Sargazo es de gran relevancia para la determinacién de sus
aplicaciones finales. Dicho andlisis de realiza para evaluar los cambios de las temperaturas de
descomposicion posterior a que los biopolimeros de hemicelulosa y lignina sean removidos. En
la Figura 15, se presenta el termograma TGA de la materia prima del sargazo. Se detecta un 10%
de pérdida inicial atribuido a la humedad presente y una pérdida de masa del 45% atribuida a los
compuestos volatiles y la descomposicion de polimeros de hemicelulosa, celulosa, proteinas y
lipidos en el rango de 350 a 600 °C; 270 °C atribuido a la hemicelulosa y de 320 a 380 °C a la
celulosa (Alvarado Flores, et al, 2022). Posteriormente, se presenta una pérdida de 12% referente
a la transformacion de residuos de carbon y parte de la lignina; dejando como residuo de 33% de
carbon inorgénico (Lopez Sosa et. Al, 2020). De la misma manera, la Figura 14 presenta la curva
DTG que confirma las transiciones térmicas de descomposicion del Sargazo.

Figura 14 Termograma TGA y DTG de Sargazo crudo. Elaboracién propia,2025.
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En comparacion con otros estudios, por ejemplo, el de Alvarado Flores y colaboradores del afio
2022, los cuales analizan también el Sargassum spp bajo una atmosfera inerte de N2 a una
velocidad de calentamiento de 40°C min, una pérdida de peso de 15% correspondiente a la
humedad, 43% de compuestos volatiles y el resto de carbdn inorganico. En otro estudio, Ali Imtiaz
et al., respecto a Sargassum spp del Mar Rojo, reporta pérdida de humedad del 10% y un 35% de
material volatil, siendo el resto la degradacion de los compuestos de proteinas, holocelulosa y

lignina transformada en carbon.
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Difraccion de Rayos X (DRX)

En el difractograma del sargazo crudo (Figura 15) se identifican sefiales a 20 aprox. 15°, 22°y 34°,
las cuales pueden atribuirse a celulosa tipo I, particularmente a las reflexiones caracteristicas
asociadas a la celulosa nativa (por ejemplo, alrededor de 15-16°, ~22—-23° y ~34°) de acuerdo con
lo reportado por Fuentes Herrera (2018). La presencia de estas reflexiones indica que, aun en
estado crudo, el sargazo conserva una fraccion estructural con dominios cristalinos con los planos
cristalinos (111), (104), (004) propios de la celulosa, lo cual es relevante en este estudio porque
confirma la presencia de polisacaridos los cuales pueden tener presencia celulosa y otros

compuestos.

Por otro lado, se observan picos en el intervalo ~30-50° (26), incluyendo sefales alrededor de 30°,
36°, 40°, 43°, 46° y 47°, que se asocian a la presencia de carbonatos; en particular, varios de estos
angulos han sido vinculados con calcita y, de manera complementaria, con dolomita en matrices
marinas, tal como se ha descrito en la literatura (Lépez-Sosa, 2020). Estos resultados
mineraldgicos son consistentes con el alto contenido de fraccidn inorganica/cenizas del sargazo
crudo y refuerzan la necesidad de etapas de lavado previas a la extraccion de celulosa, ya que
dichos minerales pueden reducir el rendimiento y afectar la pureza de la celulosa. En los resultados
de la Figura 15, el patron de DRX confirma un material complejo, con presencia de biopolimeros
como la celulosa I, con presencia de mineral carbonatado, reforzando la idea de un prelavado para

concentrar la fraccion celulésica.

Figura 15 Difractograma de Sargazo crudo. Elaboracion propia, 2025.
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Resultados de pretratamiento

Como lo menciona el reporte técnico NREL/TP-510-42619, con los lavados de agua se busco
eliminar compuestos como la sacarosa y con el etanol pigmentos, ceras, grasas o aceites que

dificulten los procesos de extraccion de la celulosa.

En esta fase del proceso se pesaron 200 g de sargazo crudo para el primer proceso con agua
desionizada considerando la humedad promedio del material en 10.9% por medio de termobalanza.
Al término del lavado, secado y pesado se registrd un peso seco de 173 g. Sin embargo, se observo
durante el lavado que la biomasa todavia contenia arena, por lo que el porcentaje de pérdida fue
mas alto de lo esperado en el analisis de determinacion de extraibles, ademas de las perdidas por
material fino por el proceso de filtracion representando asi un 15% aproximado de perdidas en este
primer proceso. Para el lavado con etanol, secado y pesado se obtuvo una recuperacion de 155 g
en peso seco de sargazo para su posterior uso en el proceso de extraccion y que al igual que el
proceso anterior, aln presentaba arena y perdidas por la filtracion siendo el 10% aproximadamente

de perdidas; siendo en total un 25% del proceso de pretratamiento.

Resultados obtencion de celulosa

En la Tabla 9 se observa que, el rendimiento de obtencién de celulosa vario de 14 a 42%,
mostrando una interaccion fuerte entre el NaOH, el HzO-, la temperatura y el tiempo. Los mayores
rendimientos se observaron en 42%, que se alcanzaron bajo condiciones relativamente suaves, con
7 % de NaOH combinado con 8% H202 a 40 °C por 300 min (corrida 2), y también con H202
19% tanto a 30 °C por 300 min (corrida 4) a 50 °C por 120 min (corrida 6). Esto sugiere que una
alcalinidad moderada es suficiente para solubilizar componentes no celulésicos y favorecer el

enriquecimiento de la fraccion celulésica, mientras que el peroxido ayuda a remover los pigmentos.

En contraste, el minimo rendimiento (14%) se presento en la corrida 21 con NaOH 30%, H202
8%, 50 °C, 300 min, mostrando que condiciones altas, con mayor concentracion de NaOH alta
temperatura y tiempo prolongados, pueden provocar pérdidas de celulosa por degradacion y
solubilizacion, por mayor un ataque oxidativo indirecto, reduciendo la celulosa recuperada. De
forma consistente, al aumentar NaOH de 18.5 a 30 % el rendimiento tiende a disolverse y en varios

casos disminuye, por ejemplo, corrida 15 con NaOH 18.5% y 50 °C por 300 min y un rendimiento
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de 22%, observando que el proceso no mejora aumentando las condiciones, contrario a las corridas

como la 21 donde se remuevan impurezas sin degradar la fraccion celulosica.

Tabla 9 Rendimientos por corrida. Elaboracion propia,2025.

Corrida NaOH H;O, Temperatura Tiempo Rendimiento reaccion

(%) (%) ) (min) (%)
1 7 8 30 120 31
2 7 8 40 300 42
3 7 8 50 210 36
4 7 19 30 300 42
5 7 19 40 210 35
6 7 19 50 120 42
7 7 30 30 210 40
8 7 30 40 120 40
9 7 30 50 300 35
10 18.5 8 30 300 30
11 18.5 8 40 210 32
12 18.5 8 50 120 26
13 18.5 19 30 210 36
14 18.5 19 40 120 35
15 18.5 19 50 300 22
16 18.5 30 30 120 41
17 18.5 30 40 300 38
18 18.5 30 50 210 31
19 30 8 30 210 35
20 30 8 40 120 29
21 30 8 50 300 14
22 30 19 30 120 36
23 30 19 40 300 24
24 30 19 50 210 26
25 30 30 30 300 40
26 30 30 40 210 30
27 30 30 50 120 33
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En la Figura 16 se presentan las fotografias de las 27 muestras donde la primera fila corresponde
al nivel minimo del factor de NaOH, la segunda el nivel medio y finalmente la tercera
correspondiente al nivel méximo. Las columnas son respecto a los niveles del factor de
concentracion de H2Oz, siendo la primera el nivel minimo, la segunda el nivel medio y tercera el

maximo. Entre los grupos por cada fotografia, la variacion es respecto a los tiempos y temperaturas.

Aunque el alcance de esta investigacion no incluye el analisis respecto a nivel de blancura de la
celulosa obtenida, se aprecia en las imagenes que, las corridas en donde el nivel del factor de
temperatura fue el maximo de 50° C (C3, C9, C12, C15, C18, C21 y C24) son visualmente mas
claras que sus adjuntos, exceptuando el caso de C5y C26 donde las temperaturas fueron de 40° C.
Entre todas las muestras, visualmente se aprecia que la corrida 15 destaca como la més blanqueada,
por lo tanto, sugiere que en condiciones de NaOH al 18.5%, H.O> al 19% a 50° C por 300 min se

puede obtener el mejor blanqueamiento de la celulosa obtenida.

Figura 16 Muestras de producto de la reaccion, corridas 1 a 27. Elaboracion propia, 2025.
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Resultados de caracterizacion de la celulosa obtenida

FT-IR

El anlisis espectroscopico por FT-IR en la Figura 17 se muestran las diferencias significativas
entre la celulosa microcristalina en polvo marca Sigma-Adrich de grado reactivo como referencia
y las muestras tratadas C4 y C6 que fueron las de mayor rendimiento (C4 con NaOH al 7%, H>O>
al 19% a 30° C por 5 h 'y C6 con NaOH al 7%, H20. al 19% a 50° C por 2 h) y C21 (NaOH al
30%, H20- al 8% a 50° C por 5 h) que fue la de menor rendimiento; especialmente en tres bandas
asociadas a la presencia de celulosa y la Tabla 10 donde se asignan sus bandas. Como se observa
en la Figura 17, la primera se localiza alrededor de 3300 cm™, correspondiente al estiramiento de
los grupos O—H; esta banda es mas intensa y definida en C4 y C6 en comparacion con C21y la
celulosa microcristalina, lo que indica un mayor contenido de grupos hidroxilo propios de
polisacaridos estructurales. La segunda banda, ubicada cerca de 2900 cm™, esta relacionada con
los enlaces C—H de grupos metilo y metileno, tipicos de la cadena celul6sica; su presencia clara en
ambas muestras tratadas confirma la preservacion de la estructura alifatica de la celulosa tras el
tratamiento. Finalmente, en la region de 1050 a 1020 cm™, se observa una banda intensa
correspondiente a los enlaces C-O-C del anillo glucopiranésico, siendo particularmente
pronunciada en la muestra C6, lo que sugiere un mayor grado de purificacion o concentracion de
celulosa en esta muestra en comparacion con C4 y 21. Por lo tanto, se observa que a comparacion
del estandar de celulosa respecto a su organizacion estructural cristalina con las muestras obtenidas
en los picos de 1051 y 1023 cm™ se observan similitudes exceptuando en C21 sugiriendo existe
mayor contenido de compuestos amorfos en esta muestra, ademas que en las corridas 4 y 6 tienen
un ordenamiento mas cristalino destacando C6. Estos resultados confirman la eficacia del
tratamiento alcalino en la remocion de componentes no celul6sicos y la obtencidn de una fraccion
rica en celulosa, que concuerda con las condiciones de NaOH al 7%, H202 al 19% a 50° C por 2 h

del ensayo 6 de la matriz experimental.
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Figura 17 Espectros FT-IR de celulosa grado reactivo, corridas 4, 6 y 21. Elaboracién propia, 2025.

Tabla 10 Asignacion de bandas en muestras C4, C6, C21 y celulosa microstalina estandar. Elaboracion propia, 2025.

Numero de
banda (cm™)

Asignacion de grupos funcionales

Compuesto

3344
2911
2163
1979
1636
1596
1416
1320
1368
1233
1259
1059
1033
895

Estiramiento O-H (puentes de hidrogeno)
Estiramiento C-H (grupos metilo y metileno)
Estiramiento del enlace en el monoxido de carbono (CO)

Vibraciones de trazas o ruido de linea base

Flexion O-H del agua adsorbida

Estiramiento del anillo aromatico (C=C)

Deformacion simétrica de -CHz (tijereteo)

Vibracion de balanceo de -CH:

Deformacion simétrica del grupo -CHs o flexion C-H
Estiramiento C-O-C (éster arilo-alquilo) o acetilos
Vibracion asimétrica S=0O (éster de sulfato) o C-O-C
Estiramiento C-O o deformacion C-OH

Estiramiento C-O-C del anillo de piranosa

Flexion de enlaces S-glicosidicos (C-H)

Celulosa, Hemicelulosa, Lignina
Celulosa, Hemicelulosa, Lignina
Subproducto gaseoso

Traces en pulpa de papel/celulosa
Celulosa purificada

Lignina

Celulosa (region cristalina)
Celulosa

Celulosa y Hemicelulosa
Hemicelulosa y Lignina
Nanocristales (CNCs) / Lignina
Celulosa

Celulosa (esqueleto del anillo)
Celulosa (Allomorfo I y II)
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TGA

En la Figura 18 se muestra los termogramas (lado izquierdo) y la derivada termogravimétrica (lado
derecho) de los productos de la extraccion de celulosa correspondientes a las corridas 1, 4, 6, 15,
21, 23 'y 27 como muestras representativas de los niveles de los factores del disefio experimental

desde el nivel minimo hasta el maximo y celulosa microcristalina en polvo marca Sigma-Adrich.

Figura 18 Termograma de productos de la extraccién. a) TGA (izquierda), b) DTG (derecha). Elaboracion propia, 2025.

En tales graficas podemos confirmar que el proceso de extraccidn fue exitoso ya que como se
menciona en la literatura, la zona de degradaciéon de la celulosa se encuentra entre los 250 y 400°C,
siendo visualmente indicativo en la grafica del DTG que es el intervalo donde registra su presencia

en las muestras analizadas.

En la grafica de TGA podemos observar que hubo ligeras variaciones en la zona de 350 a 400° C
para C21y C27 respecto a comportamiento de la degradacion de los diferentes compuestos como
humedad, hemicelulosa, celulosa, lignina y carbono inorganico. C21 (linea fucsia) con factores
NaOH al 30%, H20- al 8%, tiempo de 300 min a 50° C fue la muestra que present6 el menor
rendimiento de la extraccion con un 14%, y C27 (linea naranja) fue la corrida en los niveles
méaximos de los cuatro factores (NaOH al 30%, H.O> al 30%, tiempo de 300 min a 50° C) que
presentd un rendimiento del 33%, que correspondientes a los DTG de la gréfica de la derecha
podemos observar que en el rango de 250 a 300° C no presenta un pico tan pronunciado como el
resto de las muestras. Esto se debe a que esta es la zona donde la celulosa amorfa se comienza a

degradar, dandonos referencia a que, debido a las altas concentraciones del hidréxido de sodio y
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alta temperatura, la fraccion amorfa de la celulosa fue removida durante el proceso de extraccion.
Respecto al resto de las muestras podemos observar en la grafica de DTG, que muestran
proporciones en celulosa cristalina y amorfa muy aproximadas una de otra destacando C1, C4 'y
C6 donde las dltimas dos fueron las que presentaron el mayor rendimiento del proceso de
extraccion. Describiendo lo anterior podemos observar como al aumento de las concentraciones

es mayor la remocion de la zona amorfa de celulosa.

Asimismo, las graficas de DTG de forma general muestran los cambios significativos en el rango
de temperatura entre 250 y 300° que, en concentraciones medias de los reactivos, tiempos y
temperaturas altas, la zona cristalina se desarrolla mejor como se observa en C15 que muestra el
pico méas prominente de entre el resto de las muestras en dicho rango de temperatura, siendo sus
condiciones de NaOH al 18.5%, H20: al 19% a 50° C por 300 min.

En la Tabla 11 se muestra la correlacién de la proporcién de celulosa respecto al rendimiento de
los productos de extraccién y el peso de la celulosa calculada con base de 5g se sargazo utilizado

para la extraccion.

Tabla 11 Comparacion de porcentajes de rendimiento de la extraccién con su aproximacion de celulosa pura en las muestras.
Elaboracion propia, 2025.

Muestra Rendimiento Celulosa Peso de
celulosa (g)

Sargazo crudo NA 19% 0.95
C1 31% 39% 0.6045
C4 42% 40% 0.84
C5 35% 36% 0.63
Cé 42% 37% 0.777
C9 35% 39% 0.6825
C10 30% 40% 0.6
C13 36% 39% 0.702
Ci14 35% 32% 0.56
C15 22% 42% 0.462
C17 38% 37% 0.703
C18 31% 35% 0.5425
c21 14% 34% 0.238
Cc23 24% 39% 0.468
C25 40% 32% 0.64
C26 30% 34% 0.51
c27 33% 34% 0.561
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DRX

En la Figura 19 se observa que, independientemente de la condicion (C1-C27), los productos
conservan sefiales asociadas a la celulosa tipo I, principalmente alrededor de 20 = 15-16° y 22—
23°, lo que confirma que el sélido recuperado mantiene una fraccion celulosica estructural tras el
tratamiento. Sin embargo, la definicidn y el ensanchamiento de estas reflexiones cambian entre
corridas, patrones con picos mas marcados y un fondo menos irregular como es el caso de la corrida
C1 (NaOH al 7%, H>O> al 8% a 30° C por 120 min.) y C7 (NaOH al 7%, H>0 al 30% a 30° C por
210 min.) sugieren un material con mayor presencia de celulosa y mayor proporcion de fase
organica estructurada, mientras que el incremento de ondulaciones y picos secundarios entre ~30—
50° indica presencia variable de fases inorganicas residuales (sales/carbonatos) que no se eliminan

completamente en todas las condiciones.

La diferencia mas clara aparece en las condiciones de mayor severidad, por ejemplo, en C21
(NaOH al 30%, H20O> al 8% a 50° C por 300 min.) la corrida de menor rendimiento presentada en
la Tabla 9; muestra el patron con una contribucion relativamente méas evidente de sefiales
secundarias en el rango 30-50°, lo que es consistente con un escenario donde la fraccion
organica/celulésica se pierde o se degrada y, en consecuencia, la sefial de minerales se vuelve mas
“visible” en el difractograma del sélido final. Por otro lado, en la corrida C27 (NaOH al 30%,
H20- al 30% a 50° C por 120 min.) presenta picos mas suaves, que puede interpretarse como
reduccion de cristalinidad o mayor fraccion amorfa por efecto combinado de NaOH y H203; esto
es importante debido a que muestra que aumentar la severidad de la extraccion no necesariamente
mejora la calidad, pudiendo desordenar la celulosa con baja cristalinidad o favorecer arrastre de
compuestos inorganicos, por lo que el mejor desempefio se asocia a un balance entre remocion de

impurezas y conservacion de la estructura celulésica.
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Figura 19 Comparacion de grupos de patrones de DRX de productos de la extraccion. a) NaOH al 7%, b)
NaOH al 18.5%, c) NaOH al 30% y ¢) M&ximos vs minimo vs sargazo. Elaboracion propia, 2025.

Como se ha mencionado, la celulosa de tipo I, es considerada celulosa nativa en materiales
lignocelul6sicos. Esta se caracteriza por los picos de difraccion 15-16°, 22.5° en 26 con sus planos
cristalogréficos de (110), (1-10) y (200) respectivamente. Sin embargo, la intensidad en el pico en
22.5° de 20 sugiere una mayor transformacion de la celulosa de tipo | a tipo Il por la disolucion y
recristalizacion inducida por el éalcali, y su plano en (200) es el plano principal del
empaquetamiento laminar. Esto se debe a la capacidad del NaOH de romper los enlaces intra e
intermoleculares favoreciendo el reordenamiento de las cadenas poliméricas en nuevas estructuras
cristalinas (Alba N. & et. al, 2024). También podemos observar en el mismo angulo un ancho que
nos da indicio de la cristalinidad de la celulosa, no obstante, en el angulo de 21° muestra la
presencia de zonas amorfas como es el caso de C4, C5y de C7 a C9 con mas claridad que el resto

de los experimentos
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Los angulos de 26.26° y 29.5° corresponden al carbonato de calcio (CaCO3), con loa planos (111)
y (104) respectivamente. EI CaCOzes comun en las algas, no obstante, después del proceso de la
extraccion se puede observar que sigue presente en las muestras como parte de la region amorfa
del producto de la reaccién. Estos picos se observan mas definidos en las corridas 2, 3, 8, 9 y 16-
19 donde comparten condiciones altas de perdxido de hidrogeno (30%) en el caso del rango de C8,
C9y C16 a C18; y temperaturas y tiempos de niveles medios y altos en todos los casos, sugiriendo
que las concentraciones de H>O2 sean mayores a las NaOH a temperaturas de 40-50° C permiten

conservar las estructuras amorfas en la celulosa.

En la gréafica de la subfigura ¢ se muestran los patrones de las corridas de C4 y C6 que presentaron
el maximo rendimiento de la reaccion con 42%, C21 que fue el minimo con 14% y el sargazo
crudo. Esta grafica nos permite observar los cambios cristalinos sobre el alga, donde a pesar de
que C4 y C6 presentaron los maximos rendimientos, se observa que C4 posee mas zonas amorfas
en su estructura. Asi mismo a comparacion de C21, C6 muestra menos picos correspondientes a

sales y carbonatos.

En la Tabla 12 se muestran los indices de cristalinidad de los productos de la extraccion, calculado
con la ecuacién de Segal donde se utiliza el pico cristalino en 20 para su calculo
donde es la intensidad total del pico cristalino y la intensidad de la zona amorfa. En la tabla
encontramos que la corrida con menor cristalinidad es C16 con un 50.46% Yy el mayor de 72.16%

en C3, indicando que la celulosa obtenida es de estructura semicristalina.

En comparacién con la cristalinidad de la celulosa en el sargazo que es del 35% calculada con el
método de Segal igualmente, nos muestra que el tratamiento alcalino oxidativo permitié un
incremento de la cristalinidad entre un 15 al 37%. En un estudio morfol6gico y de cristalinidad de
nanofibras de celulosa partir de Sargassum sp. de Nurhayati (2025), reporta una cristalinidad del
32% para la celulosa en el sargazo y después de 3 tratamientos con carbonato de calcio (Na2CO3)
al 2%, seguido de un lavado con sosa al 6% (1:20 p/v) a 80° C por 2 h para finalmente un
blanqueamiento con hipoclorito de sodio (NaOCI) obtiene un 59.17% de cristalinidad. Por lo tanto,
se confirma que los tratamientos alcalinos ayudan a la disolucion de los compuestos amorfos como
lignina y hemicelulosa, con la diferencia que el método empelado para esta investigacion supera

el indice de cristalino en la celulosa, ademas de implementar menos pasos, reactivos y tiempo.
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Tabla 12 indice cristalino de Segal de los productos de la extraccion respecto al angulo 26. Elaboracion propia,20235.

Corrida Crl 20
1 53.666 22.449
2 53.272 22.449
3 72.163 22.509
4 54.245 22.367
5 54.276 22.631
6 65.147 22.185
7 54.504 22.388
8 63.158 22.814
9 66.885 22.367
10 64.286 22.205
11 66.37 22.651
12 61.405 22.611
13 53.455 22.469
14 63.652 22.104
15 66.91 22.59
16 50.461 22.672
17 63.043 22.449
18 59.815 22.996
19 67.513 22.773
20 58.816 22.469
21 55.297 22.509
22 56.932 22.226
23 60.351 22.631
24 66.388 22.104
25 56.361 22.793
26 60.145 22.814
27 55.606 22.692
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Determinacion de Arsenico por Espectroscopia de Emision Atomica de Plasma
Acoplado Inductivamente (ICP-OES)

La Tabla 13 reporta las concentraciones de arsénico residual después del proceso de extraccion
alcalino para cada una de las corridas experimentales, donde se puede observar lecturas de
concentracion desde no detectado hasta 29.17 mg kg?. Dentro de este rango las corridas
experimentales 2 y 3 mostraron la mayor concentracion después el procedimiento de extraccion
con valores de 29.17 y 22.80 mg kg respectivamente; mientras que los registros minimos fueron
de las corridas 7 y 12 con una concentracion no detectada. Con respecto al resto de las muestras
se obtuvo concentracion un promedio de 5.38 mg kg? lo que sugiere que el proceso con
condiciones como las de C7 con NaOH al 7% y H20- al 30% a 30° C por 3.5 h o como C12 con
NaOH al 18.5% y H>0 al 8% a 50° C por 2 h pueden eliminar el arsénico del producto de la
extraccion. Sumado a esto se encontré que a excepcion de C2 y C3, las deméas combinaciones
reducen la concentracion de arsénico en un 93% aproximadamente, considerando una
concentracion inicial de 82 mg kg* (Tabla 12). Adicionalmente, debido a que no se cuenta con un
estdndar de concentraciones maximas en algas marinas, se utilizaron normas de referencia que
marcan un limite maximo permisible de 22 ppm en la NOM-147-SEMARNAT-SSA1-2004 para
arsénico en suelos agricolas, y 25 mg L™ en la NOM-127-SSA1-1994 para agua potable. Por lo
tanto, se observa que la concentracion reducida después del proceso alcalino, en promedio se
encuentra dentro de limites maximos permisibles, reduciendo asi el riego de ser tdxico o altamente

contaminante.
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Tabla 13 Concentraciones de arsénico residual del proceso alcalino. ND= No Detectado. Elaboracion propia, 2025.

C NaOH (%) H:02(%) Temperatura (°C) Tiempo (min) Concentracion As (%)

1 7 8 30 120 4.97
2 7 8 40 300 22.80
3 7 8 50 210 29.17
4 7 19 30 300 2.84
5 7 19 40 210 1.12
6 7 19 50 120 4.37
7 7 30 30 210 ND
8 7 30 40 120 6.65
9 7 30 50 300 7.5
10 18.5 8 30 300 3.42
11 18.5 8 40 210 5.68
12 18.5 8 50 120 ND
13 18.5 19 30 210 0.47
14 18.5 19 40 120 3.94
15 18.5 19 50 300 2.06
16 18.5 30 30 120 4.53
17 18.5 30 40 300 8.39
18 18.5 30 50 210 0.97
19 30 8 30 210 3.76
20 30 8 40 120 1.33
21 30 8 50 300 3.04
22 30 19 30 120 9.12
23 30 19 40 300 3.81
24 30 19 50 210 2.44
25 30 30 30 300 4.2
26 30 30 40 210 3.43
27 30 30 50 120 5.34




Analisis por superficie de respuesta

Celulosa

Como se observa en la gréfica de Pareto de la Figura 20, muestra que los efectos significativos
lineales respecto al rendimiento de la reaccién son la concentracion del NaOH, temperatura y
concentracion del H20». Respecto a la concentracion del NaOH con un valor negativo de -3.5946
sugiere que a mayor concentracion menor serd el rendimiento. Para la temperatura con un valor
negativo de -3.1265 sugiere que, a mayor temperatura, menor sera el rendimiento. Por dltimo, el
factor de concentracion de H202 con valor positivo de 2.5107 sugiere que, a mayor concentracion,

mayor serd el rendimiento.

Figura 20 Diagrama de Pareto respecto al rendimiento de reaccion del proceso de extraccion de celulosa.
Elaboracion propia, 2025.
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Las graficas de la Figura 21 muestran las superficies de respuesta obtenidas a partir del modelo
ajustado para la variable dependiente, rendimiento de la reaccion para obtener celulosa (%),
permitiendo visualizar como interacttan los factores evaluados en el proceso de extraccion alcalina
de Sargassum spp. Estas representaciones son fundamentales para identificar regiones de mayor

rendimiento y comprender las interacciones entre las variables.

En la subfigura a, se observa que el rendimiento tiende a incrementarse al aumentar
moderadamente la temperatura (hasta 40 °C) y prolongar el tiempo de tratamiento (hasta 300 min).
No obstante, temperaturas elevadas combinadas con tiempos bajos muestran rendimientos
inferiores, lo que sugiere que una temperatura alta sin un tiempo suficiente podria provocar una
extraccion incompleta o incluso degradacion parcial de la celulosa. La region 6ptima se encuentra
hacia la esquina superior derecha, confirmando la importancia del tiempo prolongado para una

extraccion eficiente bajo condiciones térmicas controladas.

En la subfigura b, se aprecia una interaccion positiva entre el tiempo y la concentracion de H20-,
donde los mayores rendimientos se presentan cuando ambos factores se encuentran en niveles
intermedios o altos. Sin embargo, concentraciones muy altas de H>O: no mejoran necesariamente
el rendimiento si el tiempo de reaccion es corto. Esto indica que el peréxido de hidrégeno requiere
una ventana de tiempo adecuada para ejercer su efecto oxidante sin inducir degradacién del

material celuldsico.

La subfigura c revela que el rendimiento disminuye considerablemente en condiciones donde tanto
la temperatura como la concentracion de H.0: son altas, lo cual podria deberse a una
sobreoxidacion del sistema que compromete la integridad de la celulosa. Los mejores resultados
se encuentran en zonas de temperatura media y concentracion moderada de H20-, lo que reafirma

la necesidad de evitar condiciones extremas para preservar la estructura deseada.

En d, se muestra que combinaciones de concentraciones medias a altas de NaOH con valores
moderados de H2O: resultan en mejores rendimientos. Una concentracion excesiva de ambos
puede provocar el colapso de la matriz lignocelulésica méas alla de lo necesario, afectando la
recuperacion de celulosa. Por el contrario, concentraciones bajas de ambos agentes también son
insuficientes para una extraccion efectiva, evidenciando una sinergia no lineal entre ambos

reactivos.
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En la subfigura e, la temperatura y la concentraciéon de NaOH muestran una interaccién menos
pronunciada. Sin embargo, se identifican mejores rendimientos en niveles intermedios de NaOH
(cercanos a 18.5%) combinados con temperaturas no mayores a 40 °C. Esto sugiere que el NaOH
en exceso, junto con temperaturas elevadas, puede provocar reacciones laterales o pérdida de

celulosa.

Finalmente, la subfigura f muestra que el tiempo de reaccion cobra mayor relevancia en presencia
de concentraciones medias de NaOH. La region de mayor rendimiento se localiza nuevamente en
los cuadrantes donde el tiempo es largo y la concentracion de NaOH se mantiene en niveles

intermedios. A tiempos cortos, incluso con alta alcalinidad, el rendimiento es pobre.

Por lo tanto, las gréaficas indican que el mayor rendimiento de celulosa se logra con tiempos de
reaccién prolongados (mayor que 210 min), concentraciones intermedias de NaOH (aprox. 18.5%)
y H20:2 (aprox. 19%), y temperaturas controladas alrededor de 40 °C. Estos hallazgos validan la
seleccion del disefio de superficie de respuesta y resaltan la importancia de evitar condiciones

extremas que podrian inducir degradacion de la celulosa o reacciones no deseadas.

En la Figura 20, se muestran los gréficos de superficie de respuesta; se aprecia que el rendimiento
esta relacionado principalmente por la mayor concentracion de NaOH y su interaccién con la
temperatura y tiempo. En las graficas donde aparece NaOH (d, e y f) se observa un gradiente claro,
las zonas de mayor rendimiento se concentran hacia bajas concentraciones de NaOH (aprox. 7 %),
mientras que al incrementar NaOH hacia valores altos (entre 8.5-30 %) el rendimiento baja
sustancialmente (14%), y estos rendimientos bajos se vuelven mas marcada cuando se combinan
tiempos largos o temperaturas altas. Esto es consistente con relacion al sobretratamiento, donde la
matriz se vuelve mas susceptible a la pérdida de material recuperable, por degradacion o

solubilizacidn de la fraccion celulésica, en lugar de solo remover impurezas.
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Respecto a la presencia del H2Oz, las superficies (b, ¢ y d) sugieren un efecto positivo y moderado
cuando se agrega NaOH en concentraciones bajas (5-8%), porque favorece el blanqueamiento y la
remocion de compuestos no deseados sin afectar la recuperacion de la celulosa; sin embargo, su
efecto positivo se ve disminuido cuando la alcalinidad es alta (30%). Con respecto a la temperatura
y el tiempo (a) se observa que, al aumentar cualquiera de estos factores puede ayudar solo dentro
de un margen aumentando la concentracion de NaOH y H>O> de manera controlada; especialmente
aumentando la concentracion de NaOH, el aumento de temperatura y tiempo deja de ser favorable.
En conjunto, las condiciones Optimas que muestran los contornos son con baja concentracion de
NaOH (7%) y una concentracion media de H202 entre 8-19%, con temperaturas moderadas entre
40-50 °C y tiempos moderados entre 120-300 min, que coinciden con las condiciones con los

maximos rendimientos de celulosa cercana a 42 %.
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Figura 21 Gréficas de contorno sobre analisis del rendimiento de la reaccién en porcentaje respecto a la influencia de los
factores. a) Temperatura vs Tiempo, b) Tiempo y concentracion de H202, ¢) Concentracion de H202 vs temperatura, d)
Concentracion de NaOH vs H202, ) Temperatura vs concentracion de NaOH, f) Tiempo vs concentraciéon de NaOH.
Elaboracion propia, 2025
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Arsénico

Como se observa en el diagrama de Pareto de la Figura 22, existen 3 factores que son significativos
para el efecto de la minima concentracion (maxima remocion) de arsénico en la celulosa obtenida.
En las primeras 3 etiquetas se muestran efectos significativos de la interaccion lineal positiva de
la concentracion de NaOH y H2O- con la etiqueta de “1Lby2L”, la interaccion lineal negativa de
la concentracion del NaOH con la temperatura con la etiqueta de “1Lby3L” y el efecto lineal
negativo de NaOH de la etiqueta “(1)NaOH(%)(L)".

Con lo anterior mencionado el modelo sugiere que los factores de NaOH y H2O3, y la temperatura
respecto al NaOH son los factores significantes para la maxima remocion del arsénico de la
celulosa, siendo que la relacion de las concentraciones de los reactivos es dependiente una de otra
para mejorar la remocién. Sin embargo, también observamos que el factor de mayor influencia es
el NaOH, mejorando la remocion en altas concentraciones, pero reduciendo su capacidad si la

temperatura aumenta.

Figura 22 Diagrama de Pareto respecto a la concentracion de arsénico en la celulosa obtenida.
Elaboracion propia, 2025.
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En la Figura 23 podemos encontrar las graficas de contorno del arsénico residual en las muestras
de celulosa. En la subfigura a, muestra que la region éptima se localiza en la parte inferior central
para la maxima remocion de arsénico (menor concentracion de arsénico en mg kg?) y que son
significativas en concentraciones medias a altas de NaOH y H202en un rango de 17 al 27% y 14
al 25% respectivamente. También nos sugiere que en concentraciones bajas de los reactivos

generan una remocion mucho menor, confirmando su interaccion positiva entre ambos factores.

En b y ¢ podemos observar las graficas respecto a las interacciones mas fuertes, como
mencionamos en la interpretacion del Pareto. En b, que, aunque sugiere que se tendria que hacer
mas experimentacidn para encontrar la region optima completa respecto a la temperatura con H2O5,
muestra que en una temperatura aproximadamente de 28° C y contracciones de entre el 15y 22%

de H20: se encuentra una parte de la zona de mayor remocion de arsénico.

Para la grafica de c, siendo la interaccion de la temperatura respecto al NaOH la segunda méas
fuerte, observamos que las condiciones de mayor remocién se encuentran en temperatura baja de
28° C, pero en valores medios y bajos de concentracion de NaOH de entre 9 y 19%, confirmando
la interaccion negativa que en concentraciones bajas de la sosa y a mayor temperatura, el efecto

de remocién es menor.

Por lo tanto, el analisis muestra que para obtener la mayor remocion de arsénico en el proceso de
extraccion se necesitan condiciones de concentraciones de aproximadamente 23% de hidréxido de
sodio y 18% de perdxido de hidrdégeno considerando que se necesitan condiciones bajas de
temperatura. Aunque podemos observar una ligera sombra de verde obscuro en b que denota
también una fraccion de la zona mayor remocion en valores de mayor temperatura (52° C) en
concentraciones media-alta del peroxido de hidrégeno (22-30 %), al igual que en ¢ con
temperaturas y concentraciones altas sugieren que de igual manera son parte de la zona 6ptima de
remocion. Sin embargo, en el anélisis respecto al rendimiento de celulosa, al aumento de la
temperatura, el rendimiento de extraccion de la celulosa es menor, sumado a que provocaria un

dafo a la estructura de celulosa.
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Figura 23 Graéficas de contorno respecto al arsénico residual de la celulosa obtenida. Elaboracion propia, 2025.
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En la Figura 24 se aprecia, primero, una reduccion marcada del arsénico respecto al sargazo crudo
(SC) con 83 mg/kg, ya que en la mayoria de las corridas (barras azules) cae a valores bajos entre
0-10 mg/kg. Esto indica que el proceso de extraccion y lavado es efectivo para eliminar
compuestos no deseados de la celulosa obtenida, probablemente por solubilizacion y arrastre de
sales y minerales asociados al As. Sin embargo, hay corridas donde el arsénico residual se
mantiene mas alto, por ejemplo, en la corrida 2 (NaOH al 7%, H20O- al 8% a 40° C por 300 min.)
y 3 (NaOH al 7%, H>O> al 8% a 50° C por 210 min.), claramente por encima de varias corridas, lo
que sugiere variaciones en el grado de remocién, que puedo deberse a lavados insuficientes,

retencion de inorganicos o a condiciones que no favorecen el arrastre del arsénico.

Figura 24 Grafica de columnas agrupadas de concentracion de arsénico residual y rendimiento de celulosa por corrida.
Elaboracion propia, 2025.
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En paralelo, el rendimiento de celulosa entre 20-42% y el indice de cristalinidad (I-Cr Segal) entre
50-72% muestran un proceso adecuado en la extraccion en general, cuando se remueven
componentes amorfos y extractivos e inorganicos, el I-Cr tiende a mantenerse alto entre 60-67%,
(que se observa en varias corridas), lo cual es consistente con un enriquecimiento relativo de la
fraccion celuldsica. No obstante, como se observa en este estudio, un I-Cr alto no siempre implica
mayor rendimiento, las condiciones mas severas pueden aumentar el I-Cr por eliminacion de fases
amorfas, pero también reducir la masa recuperada por pérdidas y degradacién del producto. Es
importante sefialar que, al seleccionar condiciones Optimas, conviene priorizar el rendimiento de
celulosa entre 40-42% como en el caso de las corridas C4 y C6, la presencia de arsénico bajo,
menor que 20 mg kg y un I-Cr alrededor de 60—67%; bajo esa ldgica, corridas con 42 % de
celulosa, pero con arsénico elevado (como la corrida 2) serian menos deseables que corridas con
rendimiento similar y baja concentracion de As, por ejemplo, la corrida 4 (NaOH al 7%, H»O: al
19% a 30° C por 300 min.) o la corrida 6 (NaOH al 7%, H20- al 19% a 50° C por 120 min.).
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Conclusiones

Por lo tanto, podemos concluir que el presente estudio cumpli6 los objetivos planteados, donde el
primer objetivo muestra que el Sargassum spp. es rico en materia organica, entre ellos
polisacaridos como la celulosa amorfa (35% I Cr), pero con altas concentraciones de arsénico de
aproximadamente 82 mg kg™. Sin embargo, mediante la evaluacion del método de oxidacion
alcalina respecto al efecto de los factores de concentracion de NaOH, concentracion de H2O,
tiempo y temperatura para la mayor obtencion de celulosa con la menor concentracion de arsénico
en el segundo objetivo, se encontré que el factor con el mayor efecto para la extraccion maxima
es el hidréxido de sodio, al igual que para la reduccion de arsénico total. No obstante, el efecto
significativo se correlaciona linealmente positivo con el peroxido de hidrégeno y negativamente

con la tem peratura.

Para el cumplimiento del tercer objetivo se presenta que las condiciones éptimas son de NaOH al
7%, H20> al 19% a 30° C por 300 min 0 50° C por 120 min. donde nos permitid una extraccion
del 15.54% de celulosa semicristalina (65.14% | Cr) con una estabilidad térmica moderada alta
hasta los 290° C con 4.37 mg kg™ de arsénico total (cuarto objetivo). Aungue no existe una norma
que regule la concentracién méaxima del metaloide en referencia a la NOM-147-SEMARNAT-
SSA1-2004 donde estable que, para productos de uso agricola o uso comercial, el limite maximo
permisible para el arsénico es de 22 mg kg*. Esto representa que se obtuvo un biomaterial de bajo

potencial toxico y contaminante.

Por lo tanto, hipdtesis donde las condiciones del proceso de extracciéon alcalina permiten
maximizar el rendimiento de celulosa y reducir la concentracion de arsénico total en biomasa de
Sargassum spp. es aceptada debido al efecto de la NaOH, H20; y la temperatura, del método
peroxialcalino qué es un método, por la naturaleza y concentracién de los reactivos usados, de bajo
riesgo, impacto ambiental y demanda energeética, ademas de que sus residuos pueden ser también

aprovechados.
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Recomendaciones a futuro

Debido a los alcances establecidos para este proyecto no se pudo profundizar en las aplicaciones
potenciales de la celulosa obtenida, sin embargo, se recomienda realizar estudios por dispersion
dinamica de luz (DLS) para inferir sus potenciales aplicaciones en diferentes productos, es decir,
al utilizar particulas dispersas como dispersiones para refuerzo de materiales poliméricos para
aplicaciones en construccion o textiles, biocombustibles y bioplasticos, por los resultados

obtenidos de la reduccidn de arsénico como metaloide potencialmente toxico.

Ademés de la caracterizacion de los residuos, que, aunque la literatura sugiere que la
predominancia de los residuos de la extraccion son aztcares como glucosa, existen investigaciones

actuales enfocadas a la fermentacidn de estos compuestos para la produccion de bioetanol.
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