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Resumen

El objetivo general de este trabajo fue encontrar un nuevo valor agregado a las hojas de las agavaceas, desecho de la agroindustria. Se
estudiaron cuatro especies de agaves de tres estados de la republica mexicana: Agave angustifolia (Oacaxa), Agave tequilana (Jalisco),
Agave salmiana y Agave lechuguilla (Hidalgo). Luego de una clasificacion taxonomica, fenoldgica, ecologica y etnobotanica (basados en
morfologia comparada), se sometieron a diversos analisis fisicos (humedad, molienda, tamizaje, granulometria y caracteristicas foliares,
MEB) y quimicos (cenizas grasas y aceites, proteinas, analisis TGA y DTGA, asi como FTIR). Las especies de 4. angustifolia y A. tequilana
son las que presentan un dptimo tamaiio de fibra para la elaboracion de papel. Corresponde también a los mayores porcentajes de celulosa
(44.3% y 36.8%) por DTGA. Del analisis proximal, se evidencia que las dos especies definidas como mejores para la obtencion de pulpa
de celulosa, presentan pequefas diferencias significativas en contenidos de grasas, proteinas, material solubilizable en agua caliente (AT)
como en soluciéon moderadamente alcalina y/o alcoholica.

Palabras clave: Agave ssp., analisis proximal, DTGA, FTIR, celulosa.

Physicochemical characterization of four species of agaves with
potential in obtaining pulp for paper making

Abstract

The overall objective of this work was to find a new value to the leaves of agavaceas, waste of agribusiness. Four species of agaves were
studied in three states of the Mexican Republic: Agave angustifolia (Oacaxa), Agave tequilana (Jalisco), Agave salmiana and Agave
lechuguilla (Hidalgo). After a classification taxonomy, phenology, ecological and ethnobotanical (morphology), various physical analysis
(moisture, grinding, screening, grading and leaf characteristics, SEM) and chemical (fat and oils, ash, proteins, TGA and DTGA and FTIR
were subjected). The species of 4. angustifolia and A. tequilana are those with an optimum size of fiber for papermaking. It also corresponds
to the highest percentages of cellulose (44.3% and 36.8%) by DTGA. The proximate analysis, it appears that the two species defined as
obtaining better for pulp, significant differences have small content of fat, protein, water solubilizable hot material (AT) and moderately
alkaline and/or alcoholic solution.
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1. Introduccion

La celulosa, principal componente de las paredes
celulares de las plantas, es un polisacdrido formado por
moléculas de cadenas lineales de B(1,4)-D-glucopiranosa,
que tienden a formar microfobrillas con diametros de 1 a 10
nm y longitudes de 25 nm. Es el polimero mas abundante de
la naturaleza y utilizado como materia prima en industrias de
papel y textil [1].

Es conocida la producciéon y obtencion de celulosa, a
partir de fuentes maderables, y existe una tendencia actual a
la busqueda de nuevas fuentes de obtencion de celulosa. El
agave es una especie no maderable que puede ser utilizada
para extraccion de celulosa. Existen diversas investigaciones
sobre elaboracion de fibras a base de residuos de agaves [2]
en las cuales obtuvieron pulpa de bagazo de A. tequilana
mediante técnicas mecanicas, quimicas y Dbioldgicas.
Recientemente se reporta [3] la elaboracion papel a partir de
fibras crudas de seis especies de Agave; tres de hoja angosta
(4. lechuguilla, A. angustifolia y A. tequilana) y tres de hoja
ancha (4. americana, A. salmiana y A. mapisaga), utilizando
diferentes métodos para la extraccion de fibras. El autor
sefiala que 4. salmiana y A. mapisaga fueron las especies
que presentaron mejores caracteristicas. El objetivo general
de este estudio, fue encontrar un nuevo valor agregado a las
hojas residuos de especies de agaves de la agroindustria
tequilera, mezcalera y/o pulquera, y su potencialidad para
obtener pulpa de celulosa como opcidn para la elaboracion de
papel de fibras cortas.

2. Metodologia
2.1. Zona de estudio y toma de muestras

Las especies muestreadas aparecen en la Tabla 1. A.
tequilana Weber, Var. Azul, s6lo es cultivable en los estados
mexicanos de Jalisco, Guanajuato, Michoacan, Nayarit y
Tamaulipas, a pesar de que se adapta a un amplio rango
altitudinal [4]; 4. tequilana se desarrolla 6ptimamente de 700
a 1900 msnm [5].2.2. Realizacion de ensayos

Las muestras fueron sometidas a determinaciéon de
humedad, posteriormente se molieron y tamizaron.

Se evaluaron sus dimensiones y caracteristicas foliares, se
determind distribucion y tamaiios de particulas de las fibras
obtenidas, mediante un analizador por difraccion de rayos
Laser en equipo LS13-320 de la firma Beckman Coulter ®.
La muestra fue suspendida en agua destilada y, en agitacion
continua, se midieron los diferentes tamafios y distribucion.
Las muestras secas fueron analizadas por Microscopia
Electronica de Barrido (MEB) para precisar morfologias de
las fibras. Se realizaron analisis termogravimétrico (TGA) y

Tabla 1.
Localizacion geografica de los puntos de toma de muestras de agavaceas

derivativo (DTGA) y de espectroscopia infrarroja (FTIR). El
analisis morfologico se realiz6 en un MEB de la firma JEOL,
modelo JSM-820®. Los analisis térmicos se llevaron a cabo
en analizador METTLER-TOLEDO®, modelo
TGA/SDTGA-851, crisoles de aluminio y un barrido de 25°C
a 600°C a velocidad de 10°C/min. FTIR se realizo acorde a
[6] en muestras secas; analizadas en pastillas con KBr en
equipo Perkin Elmer®, entre 400-4000 cm™ y 4 cm™ de
resolucion.

La concentracion de azicares totales se determind por el
método Fenol-Sulftrico [5]. Los extractos fueron obtenidos
a partir de 2 g de fraccion de hojas de agaves, secadas y
trituradas en un vaso de precipitados (maceradas), se les
afiadi6 agua destilada relacion 1:6 (o en su caso, solucion de
NaOH 1 % y/o solucion de etanol-agua 1:1 con calentamiento
y agitacion a 70°C por 30 minutos. Al término de 30 minutos,
se centrifugd a 5000 rpm y el liquido claro se reservdé como
extracto de fracciones solubles. Se determinaron grasas y
aceites, proteinas y lignina [5, 6].

3. Resultados y discusion
3.1. Caracterizacion fisica

Se observa en la Tabla 2 los resultados de caracterizacion
de muestras de hojas de A. tequilana Weber, Var. Azul. Por
sus dimensiones (98,58 cm de largo, 8,33 cm de ancho y 2,08
cm de espesor) se asemejan a lo reportado por algunos
autores [7]; se puede analizar que en sus espesores resultaron
ligeramente mas gruesas y por tanto con mayores volumenes
y densidades volumétricas, lo cual da una idea de que las
mismas se encuentran algo pasadas en madurez para el
jimado (proceso de corte de las hojas para quedar sélo la pifia
central), también puede ser debido a que la recoleccién de las
pifias se realiz6 en época de lluvia.

De igual forma la altura de las plantas se considera similar
a lo reportado [7] aunque ligeramente menores en diametro
de la roseta. Los contenidos de humedad en las hojas
resultaron un poco mas elevadas (83,43%) con relacion a lo
que reportan [8], debido a haberse recolectado en época
lluviosa. Se puede considerar un poco intenso el color verde
de las hojas, al ser comparados en una escala de 1-6 con un
valor promedio de 4,31, y seglin establecen [9], este valor
debe estar entre 3-4 como indicativo de una suficiente
madurez de la planta, que ha de corresponder a una edad entre
8-10 afios (edad 6ptima para la jima (proceso de corte de las
hojas para quedar sélo la pifia central) y producciéon de
tequila). Si los colores son menores de 3 la escala, presupone
no madurez suficiente. En cuanto a la altura de la espina
apical, se corresponde con lo reportado por otros autores
[9,10] pero un poco mas pequeia que lo que indica [8].

Variedad

Localidad; Estado

Agave angustifolia Haw.
Agave lechuguilla Torr.
Agave salmiana B. Otto ex Salm-Dick

Agave tequilana Weber, Var. Azul Tequila, Jalisco

Zimatlan, Oaxaca
San AgustinTlaxiaca, Hidalgo
Epazoyucan, Hidalgo

Coordenadas Altitud (msnm)
16°45'05.4" N y 96°49'47.8" O 1654
20°0526.5” Ny 98°52'19.5” O 2853
20°00'02.5" N y 98°36"28.9" O 2220
21°12'30" N y 103°36'00" O 850

Elaboracion propia
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Tabla 2.
Caracterizacion fisica de Agave tequilana Weber, Var. Azul, tomada en el municipio de Tequila, Jalisco.
Hoja (n=10 hojas) Roseta (n=6 plantas)
largo ancho espesor Volumen densidad Area folear Altura Planta Diam. Planta
Hoja (cm) (cm) (cm) masa (g) (cm®) (g/cm’®) (cm?) (mm) (mm)
media 98,58 8,33 2,08 641,64 1741,92 0,38 827,59 1417,43 1469,48
desv.
Est. 9,011 0,833 0,207 149,094 439,885 0,065 152,652 40,044 57,931
%CV 9,14 10,00 9,95 23,24 25,25 17,20 18,45 2,83 3,94
t cal 2,055 2,187 7,341 1,403 3,896 5,120 0,240 1,377 18,042
Dif. Sig NO NO SI NO SI SI NO NO SI
Ref [11] 100,00 7,50 1,60 575,47 1200,00 0,48 816,00 1400,00 1800,00
Humedad <0,5 mm 0,5-1,0 mm Color
Hoja (%) (%) (%) >1,0mm (%) (1-6) N° Espinas Alt. E. apical (cm)
media 83,43 13,62 84,83 1,56 4,3 151,05 1,51
desv. Est. 3,405 5,315 5914 0,870 0,458 21,650 0,070
%CV 4,08 39,03 6,97 55,86 10,66 14,33 4,64
t cal 3,182 - 0,091 - 2,070 0,153 22,136
Dif. Sig SI - NO - NO NO SI
Ref[11] 80,00 NR > 85% NR 4,00 150,00 2,00

Nota t tabulada: 2,26; cuando t cal <t tabulada no hay diferencias significativas, NR: No Reportado.
Fuente: Elaboracion propia
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Figura 1. Distribucion y tamaios de particulas secas de la a) fraccion minoritaria (<0,5 mm) y b) fraccion 0,5-2,0 mm, de hojas de Agave tequilana Weber,
Var. Azul en el municipio de Tequila, estado de Jalisco, México.

Fuente: Elaboracion propia.

Se analiz6 la composicion por fracciones de tamafios de  con lo reportado por [12]. La fraccion < 0,5 mm varia entre
particulas; se obtuvo 98,5% < de 1 mm siendo la fracciéon 8-10% y se obtuvo un valor promedio ligeramente superior
mayoritaria entre 0,5-1,0 mm (84,3%) lo cual se corresponde  (13,6%). En la Fig. 1a se observa el tamafio y distribucion de

Tabla 3.
Caracterizacion fisica de Agave salmiana B. Otto ex Salm-Dick, tomada en el municipio de Epazoyucan, Hidalgo.
Hoja (n=10 hojas) Roseta (n=6 plantas)
largo ancho espesor masa Volumen densidad Area folear Altura Planta Diam. Planta
Hoja (cm) (cm) (cm) (® (cm) (g/em’) (em?) (mm) (mm)
media 159,00 21,23 6,54 9179,36 22821,48 0,43 3397,78 2236,17 2488,83
desv. 2281,69
Est. 15,593 1,555 1,248 3 7474,732 0,125 567,370 161,310 336,553
%CV 9,81 7,33 19,09 24,86 32,75 28,71 16,70 7,21 13,52
t cal 1,825 6,659 5,165 1,912 2,632 0,903 1,545 4,630 2,714
Dif. Sig NO SI SI NO SI NO NO SI SI
Ref[10] 150,00 24,50 4,50 7800,00 16600,00 0,47 3675 2000 2200
Hoja Humedad (%) <0,5 mm (%)  0,5-1,0 mm (%) >1,0mm (%) Color (1-6) N° Espinas Alt. E. apical (cm)
media 92,31 25,16 70,18 4,66 3,75 111,40 5,85
desv. Est. 1,886 3,119 4,723 2,520 0,403 8,888 0,709
%CV 2,04 12,40 6,73 54,07 10,75 7,98 12,12
t cal 12,255 - 9,923 - 1,961 4,056 0,669
Dif. Sig SI - SI - NO SI NO
Ref [10] 85 NR > 85% NR 4 100 6

Nota t tabulada: 2,26; cuando t cal <t tabulada no hay diferencias significativas, NR: No Reportado.
Fuente: Elaboracion propia
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particulas de la fraccion mas fina (<0,5 mm). Como se puede
apreciar el tamafio prevaleciente fue de 324,4 um y muestra
una distribucion casi homogénea. En la Fig. 1b se observa el
tamafio y distribucion de particulas de la fraccion 0,5-2,0
mm. El tamafio prevaleciente fue de 1443 pum.

La Tabla 3 refleja los resultados de caracterizacion fisica de
la variedad 4. Salmiana Otto ex Salm—Dyck. No existen
diferencias significativas en cuanto al largo de sus hojas y
corresponde con lo reportado algunos autores [5,10-12] que
sefialan valores de 150 cm. Sin embargo el valor promedio en
el ancho de las hojas (21,23 c¢m) resulto ligeramente menor que
lo reportado algunos de los autores de 24cm [10, 11]. Una
variacion importante espesor de las hojas que en promedio fue
de 6,5 cm, muy superior a lo reportado (4.5 cm) [12]. La masa
promedio se encontr6é que también fue superior (9179 g) a lo
esperado, atribuido a la mayor cantidad de agua retenida,
debido a la época de 1luvias y correspondiendo con los mayores
anchos y espesores de las hojas que resultaron 1,37 veces mas
voluminosas que lo que se reporta en las referencias consultadas
(1600-1700 cm?).

Differential Volume (Average)

|—— A1SH2_Prom §av
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4442% @ 4232 pm

Se observo mayor esbeltez de la planta y mayor diametro de
la roseta en surco, aproximadamente unos 200 cm mas altas y
mas anchas las rosetas.

La humedad promedio (92,3%) en la variedad 4. Salmiana
presentd un 7% por encima de los valores que reportan [10],
debido probablemente a la temporada de lluvias.

Los tamafios y distribucion de particulas de las fracciones
minoritarias (<0,5 mm) y mayoritarias (0,5-1,0 mm), se
muestran en las Fig. 2a y 2b respectivamente; para la fraccion
mayoritaria fue de un 70.8%. Se observa en la Fig. 2b
distribucion del 25,2% de tamafio de particulas <0,5 mm que se
espera igualmente no afecte demasiado en el pulpeo). En la Fig.
2b se aprecia una distribucion casi homogénea con tamafo de
particula predominante entre 0.5 mmy 1.9 mm.

En cuanto al color de las hojas, se consideraron con edad de
madurez adecuada (valores entre 3-4, segiin escala de color de
[10]) con valor promedio de 3.70. Presentaron un numero
mayor de espinas laterales (111 como promedio) que lo
reportado (= 100) por [12], sin embargo la altura promedio de
la espina apical (5,85 cm) si se corresponde con el valor que
estos mismos autores refieren (= 6,0 cm).
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Figura 2. Distribucién y tamafios de particulas secas de la a) fraccion minoritaria (<0,5 mm) y b) fraccion 0,5-2,0 mm, de hojas de Agave salmiana B. Otto

ex Salm-Dick, tomada en el municipio de Epazoyucan, Hidalgo, México.
Fuente: Elaboracion propia

Tabla 4.

Caracterizacion fisica de Agave angustifolia Haw, tomada en el municipio de Zimatlan, Oaxaca.

Hoja (n=10 hojas)

Roseta (n=6 plantas)

largo ancho espesor masa Volumen densidad Area folear Altura Planta Diam. Planta
Hoja (cm) (cm) (cm) (® (em) (g/em’) (em?) (mm) (cm)
media 102,00 6,16 2,12 427,67 1349,22 0,313 636,45 1484,17 2225,35
desv.
Est. 9,754 0,650 0,087 116,497 282,172 0,030 126,335 130,539 193,818
%CV 9,56 10,54 4,09 27,24 20,91 9,46 19,85 8,80 8,71
t cal 7,456 1,650 4,260 2,235 1,112 10,127 2,101 2,806 3,677
Dif. Sig SI NO SI NO NO SI NO SI SI
Ref[13] 125,00 6,50 2,00 510,00 1250,00 0,408 552,50 1600,00 2000
Hoja Humedad (%) <0,5 mm (%)  0,5-1,0 mm (%) >1,0mm (%) Color (1-6) N° Espinas Alt. E. apical (cm)
media 72,87 19,89 65,17 5,69 4,0 79,75 2,42
desv. Est. 6,593 5,825 6,366 2,618 0,150 3,894 0,1166
%CV 9,05 29,29 9,77 46,05 3,80 4,88 4,82
t cal 1,375 - 4,883 - 1,054 0,203 2,169
Dif. Sig NO NR SI NR NO NO NO
Ref [13] 70 - 75 - 4 80 2,5

Nota t tabulada: 2,26; cuando t cal < t tabulada no hay diferencias significativas, NR: No Reportado.

Fuente: Elaboracion propia
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En la Tabla 4 se muestran los resultados de la
caracterizacion fisica de la variedad 4. angustifolia Haw. Se
aprecia que existen diferencias significativas en cuanto largo y
espesor de las hojas con relacion a lo reportado por otros autores
[4,13]; en este trabajo se obtuvo hojas de 102 cm de largo, mas
cortas que lo reportado (125 cm), sin embargo ligeramente
mayor espesor (2,12 cm) con relacion a lo que se reporta (2,0
cm) por los anteriores autores. Por otro lado la densidad de estas
hojas fue menor (0,313 g/cm?®). En relacion a las demas
mediciones solo se aprecian menores valores en cuanto a la
altura y diametro de la roseta de las plantas.

La humedad se reporta ligeramente por encima de lo
seflalado [13], probablemente debido a la época de
abundantes lluvias. Los tamafios y distribucion de particulas
de la fraccion mayoritaria entre 0,5-1,0 mm fue de 65,17%,
para la menor fraccion (<0,5 mm) fue de aproximadamente
de un 20%, la distribucién y tamafios de estas Ultimas se
observan en la Fig. 3a. Se aprecia una distribucion que resulta
casi homogénea pero con un tamafio de particulas
predominante ligeramente mayor de 517,2 pm, mientras que
para el tamafio y distribucion de particulas de la fraccion 0,5
mm y hasta 2,0 mm se muestra en la Fig. 3b. Como se puede
observar el tamafio prevaleciente fue de 993,6 um.

La Tabla 5 muestra resultados de la caracterizacion fisica

Differential Volume (Average)
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de la variedad A. lechuguilla Torr. Se aprecia que existen
varias diferencias significativas, salvo para el ancho y la
masa de las hojas, en todos los restantes parametros hay
diferencias. Con relacion a lo reportado [11], en este trabajo
se obtienen hojas mas cortas, menor espesor, menor volumen,
mayor densidad y mayor area foliar. En relacion a las
mediciones de la altura y el diametro de la roseta de las
plantas no existen diferencias significativas. Los contenidos
de humedad de igual manera resultaron mas altos de lo
esperado.

Se aprecia en la Fig. 4a una distribucion casi homogénea
pero con un tamano de particulas predominante ligeramente
mayor de 567,7 um, similar a la variedad A. Angustifolia. En
la Fig. 4b se observa el tamafio y distribucion de particulas
de la fraccion 0,5-2,0 mm con tamafio prevaleciente de 1909
pm.
En cuanto al color de las hojas, segun [9] con valor
promedio de 3,50, se consideran en edad madura y excelente
para ser utilizadas. Estas hojas presentaron el menor niumero
de espinas laterales (27 como promedio) que todas las demas
variedades, esto debido a su menor tamaiio relativo, la altura
promedio de la espina apical (1,87 cm) si se corresponde con
el reportado por [9] (= 2,0 cm).
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Figura 3. Distribucion y tamafios de particulas secas de la a) fraccion minoritaria (<0,5 mm) y b) fraccion 0,5-2,0 mm de hojas de Agave angustifolia Haw.,

tomada en el municipio de Zimatlan, Oaxaca, México.
Fuente: Elaboracion propia

Tabla 5.

Caracterizacion fisica de Agave lechuguilla Torr., tomada en el municipio de San Agustin Tlaxiaca, Hidalgo.

Hoja (n=10 hojas)

Roseta (n=6 plantas)

largo ancho espesor masa Volumen densidad Area folear Altura Planta Diam. Planta
Hoja (cm) (cm) (cm) ® (em’) (g/em’) (cm’) (mm) (mm)
media 39,83 4,00 0,66 91,04 104,83 0,87 159,40 58,67 91,33
desv.
Est. 2,177 0,229 0,080 12,529 16,619 0,050 12,352 2,156 3,194
%CV 5,46 5,71 12,23 13,76 15,85 5,67 7,75 3,68 3,50
t cal 7,506 0,061 5,698 0,263 7,454 15,856 15,739 1,955 1,320
Dif. Sig SI NO SI NO SI SI SI NO NO
Ref [13] 45,00 4,00 0,80 90,00 144 0,63 97,92 60,00 90,00
Hoja Humedad (%) <0,5 mm (%)  0,5-1,0 mm (%) >1.0mm (%) Color (1-6) N° Espinas __ Alt. E. apical (cm)
media 76,08 41,80 46,92 11,29 35 27,33 1,87
desv. Est. 1,230 6,527 8,266 7,299 0,0 2,540 0,227
%CV 1,62 15,62 17,62 64,65 0,0 9,29 12,16
t cal 15,638 - 10,744 - 0,0 - 1,858
Dif. Sig SI - SI - NO - NO
Ref [13] 70,00 NR 75,00 NR 3,5 NR 2

Nota t tabulada: 2,26; cuando t cal < t tabulada no hay diferencias significativas, NR: No Reportado.

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 4. Distribucion y tamaiios de particulas secas de la a) fraccién minoritaria (<0,5 mm) y b) fraccion mayoritaria (0,5-2,0 mm) de hojas de Agave
lechuguilla Torr., tomada en el Municipio de San Agustin Tlaxiaca, Hidalgo, México.

Fuente: Elaboracion propia.

3.2. Microscopia electronica de barrido (MEB)

En la Fig. 5 a-d se observa la morfologia de hojas previa
a la trituracion, formadas por fibrillas de celulosa
aglomeradas mediante hemicelulosa y lignina que actian
como cementantes, que deben ser eliminados durante el
proceso de obtencion de fibras o pulpa de celulosa. En la Fig.
6 a-d se aprecian las microfotografias de las fibras de hojas,
posterior a la trituracion en la fraccion 0,5-2,0 mm. Se
muestran conformaciones similares de estas fibras para las
cuatro variedades. Los tamafios se corroboran con los
evaluados en la etapa anterior.

3.3. Analisis térmicos

Por los analisis térmicos (TGA y DTGA) de las especies
de agaves, se pudo apreciar cinco momentos de cambios o
transformaciones (Fig. 7 y Fig. 8). La biomasa
lignoceluldsica, es una mezcla compleja de polimeros de
carbohidratos conocidos como celulosa, hemicelulosa,
lignina y pequefias cantidades de otras sustancias como
extractables y cenizas, contenidos en la pared celular de las
plantas. Segin [14], la descomposicion térmica de la madera,
por analisis termogravimétrico, revela dos regimenes de
descomposicion, y que el pico en la zona de descomposicion
a la menor temperatura estd asociado a la presencia de
humedad, seguido por la pirolisis de la hemicelulosa, y el
pico a alta temperatura a la descomposicion de la celulosa.

Raveendran  (1996),  desarrolld  estudios  de
descomposicion de residuos agricolas, distinguiendo cinco
intervalos de temperatura en los cuales plantea que tiene
lugar la descomposicion de los diferentes componentes de la
biomasa [15,16].

En todas las figuras se observa un primer cambio (1 Ap)
que ocurre entre 4715 °C y120+3 °C para las cuatro especies.
Este cambio se asocia a la pérdida por evaporacion de
humedad absorbida por las fibras, debido a su caracter
hidrofilico [17]. Estas pérdidas de humedad, representaron
entre 2,59-3,54% en masa, con pequefias diferencias
significativas. Estos resultan dos veces mas bajos que los que
reporta [18] en fibras de henequén (6%) y menor que 4.2% a
lo reportado por [19] para fibras de Leguminosa unguiculata.

La humedad absorbida est4 correlacionada con la cantidad de
lignina; atribuible a la presencia de los grupos carboxilicos

Figura 5. Microfotografias que muestran las morfologias de las fibras de
hojas de agaves secadas, previo a la molienda. a) A. angustifolia, b) A.
salmiana, c) A. tequilana y d) A. lechuguilla

Fuente: Autores

_ T 4
Figura 6. Microfotografias que muestran las morfologias de las fibras
obtenidas por proceso de molienda y tamizaje para las cuatro variedades de
hojas de agaves en estudio a) 4. angustifolia, b) A. salmiana, c) A. tequilana
y d) 4. lechuguilla
Fuente: Autores
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y carbonilos que se introducen en la lignina mediante el
sistema enzimatico de la lacasa, que inhibe los grupos
hidroxilos e incrementan el caracter hidrofilico [20]. De ahi
que en el proceso de pulpeo alcalino se mineralice la lignina
haciéndola solubilizable.

El segundo cambio (2 Ap), menos pronunciado que el
anterior, se observd en el intervalo de temperatura de
140,1+5,7 °C a 177,1£2,1 °C con una pérdida de masa del
2,57-3,47%, que se atribuyé a la degradacion de la
hemicelulosa, la cual siendo semicristalina, presenta menos
estabilidad térmica que la celulosa [16,21,22].

Mientras que la celulosa es mas cristalina, fuerte y
resistente a la hidrolisis, la hemicelulosa tiene una estructura
semicristalina al azar con poca fuerza, facilmente hidrolizada
por acido diluido o base, asi como por enzimas hemicelulasa
innumerable.

Los xilanos son cuantitativamente dominantes en la
fraccion hemiceluldsica. El mas abundante es el
arabinoxilano caracterizado por la unién mediante un enlace
O-glucosidico  B-(1—3) de moléculas de a-L-
arabinofuranosas a la cadena de xilano principal [23]. Por su
estructura quimica, al poseer unidades de pentosas, la
distribucion dentro de la estructura de la planta es en forma
de microtubulos entretejidos de modo superficial de una
cadena a otra, solo por enlaces por puente de hidrégeno. De
lo anterior se pude deducir, que ante un proceso de
despolimerizaciéon, como lo constituye el aumento de
temperatura, se necesitard menor energia térmica para
fragmentarlo [22].

La celulosa forma cadenas largas entrelazadas unas con
otras por enlaces de hidrogeno, de un modo mas compacto
que en la hemicelulosa. Esto se debe a los grupos -CH,OH
alternados por arriba y por debajo del plano de la molécula,
que permiten una organizacion espacial en forma de bloques
a través de puentes de hidrogeno, provocando un proceso de
despolimerizacion de las capas superiores hacia el interior del
paquete, lo que explica la mayor estabilidad térmica con
respecto a la hemicelulosa [22,23].

El tercer y principal cambio observado (3 Ap) es el que
representa la degradacion de la celulosa presente en fibras
vegetales de agaves, con una pérdida de masa entre 1.08-1.50
mg, representando entre 34.23-44.25%. Esta pérdida ocurre en
un rango de temperatura de 25018 °Cy 36013 °C. Este intervalo
es practicamente igual al que reportan [19] para la degradacion
de la celulosa presente en el bagazo de cafia o para la cascarilla
de café (entre 200-400 °C) con un porcentaje en masa similar
de 44% [19]. Para residuos de hojas de tabaco se observo por
los mismos autores dos zonas de temperaturas, una entre 227-
320 °C y otra entre 320-460 °C. De la Fig. 8 se observa que para
la celulosa pura el rango de temperatura fue de 302-368 °C lo
cual corrobora lo anterior.

El cuarto cambio (4 Ap) se observo entre temperaturas de
428+7 °C y 50343 °C y se atribuy6 a la degradacion de la
lignina. Se aprecié una pérdida de masa entre 2,11-2,86%.
Estos resultados se corresponden con los que reporta [11],
quienes encontraron 2.61% en 4. salmiana. Segin Otero, citado
por [23], los contenidos de lignina en agaves cultivados en Cuba
(A4. fourcroydes, Lem), pueden oscilar entre 3,1-9,9%; en este
caso los valores resultaron mas bajos. Por su parte [24] ha
reportado en cascarilla y paja del cultivo de cebada contenidos
de lignina mucho mas altos (10,6-19,7%).

El quinto cambio observado (5 Ap) entre 524420 °C y
59644 °C se atribuye a las “cenizas” derivadas de la
degradacion de polimeros mas complejos y sales inorganicas,
con una pérdida de masa entre 7,14 % y 10,10 %. A
temperaturas superiores a 600 °C es posible que se logre el
resto de las transformaciones (degradacion y/o fusion de
sales).

En la bibliografia se reportan contenidos de hemicelulosa
para plantas no maderables entre 15-32%, de lignina entre 7-
24% y de celulosa entre 22-85% [24], mucho mas elevados
que los que se han encontrado. Para especies maderables los
contenidos reportados de lignina resultan mas elevados (17-
48%) [25].

3.4. Solubilidades y andlisis quimicos

Las hojas de los agaves constituyen residuos agricolas del
cultivo a pesar de su alto contenido de aztcares totales (AT)
y a los grandes volumenes que anualmente se generan [7,26].
Las hojas representan del 45 al 50% del peso total de la
planta. Es en las hojas secadas se encuentran residuos que
pueden ser solubles en agua fria y/o caliente u otros medios;
atribuidos a la presencia de azucares totales (AT), parte de la
lignina, entre otros. Anualmente la industria tequilera
demanda aproximadamente un millén de toneladas de pifias
de A. tequilana Weber Var. azul, actividad que genera una
cantidad similar en peso de hojas y que no son utilizadas en
la actualidad [7,27].

Por su estructura quimica, los carbohidratos se dividen en
dos grupos principales, azicares y no aztcares. Los azlicares
mas simples (monosacaridos), en general, son solubles en agua,
escasamente en etanol e insolubles en éter y poseen propiedades
reductoras. Las fructanas son polimeros de fructuosa que
presentan un solo residuo de glucosa en el extremo de la
molécula; constituyen unos de los principales carbohidratos de
las plantas [4,28], también se les conoce como
polifructosilsacarosas debido a que son polimeros sintetizados
a partir de la molécula de sacarosa. Se caracterizan por
pertenecer a la fraccion solubilizable en agua caliente [29].

En la Tabla 6 se muestran los resultados de porcentajes
de cenizas, grasas y proteinas, asi como material
solubilizable en agua caliente, expresados como %AT,
material solubilizables en NaOH y CH3;CH,-OH. Como se
aprecia, las tres especies de hoja angosta mostraron similares
contenidos de cenizas a diferencia de la especie A. salmiana
de hoja ancha. Asociado a la posible mayor capacidad de
acumular sales minerales por sus mayores dimensiones. Este
valor encontrado en A. salmiana es 1,6 veces mas elevado
que el reportado por [4], lo que se atribuye a la toma de
muestras en épocas de lluvia con mayor probabilidad de
incrementar las sales disponibles de los suelos.

Los contenidos de grasas y aceites resultan ser valores
relativamente bajos, siendo el menor de ellos el
correspondiente a la especie 4. lechuguilla (0.08 %). El valor
mas elevado correspondi6 a la variedad 4. salmiana (1.85 %)
y resulta similar al que reportan [6] en 1.82%. Pefia v
colaboradores [30], indican que la presencia de grasas en los
agaves (4. tequilana, A. salmiana y A. angustifolia) se
atribuye a la presencia de terpenos y dacidos grasos y
concuerdan los resultados con los encontrados cuando sefiala
[31] que la especie A salmiana es més rica en acidos grasos.

238



Jiménez-Muiioz et al / DYNA 83 (197), pp. 232-242. June, 2016.

&TGA 26-600/10 N2 AA Tntegral  5.90¢-03 mg &TGA25-600/10 N2AL e e
mg TGA 25-600/10 N2 AA, 3.3900 mg Onset  515.99 °C mg°CA-1 mg Integral  -1.96e-03mg  TGA 25-600/10 N2 AL, 3.0100 mg g ct-
35 Peak  574.67°C M Onset  134.05°C P any.c 0000

TR ] Endset  594.82 °C——er? o T Peak  170.33 °C e .
T\—AA?‘\"""\ 4 s 0.002 30T >ﬁ;‘<\2mm e P
N\ /\* < T ———/ b = 7 0.002
- T D N .00 N~ ~/
3.0 Integral  -1.29¢-03 mg y . - \ \ ; ~ /
Onset  147.27°C [/ Integral -48.64e-03 mg 25 N b -3 /
Peak 169.50 °C \ / Onset  432.10 °C 8 \ / N -0.004
Endset 174.29 °C \ / Peak  465.83°C -0.006 - '&:ﬂ::ﬂ' ;5‘0713*&03 mg . \
o se
2.5{Integral -0.10 mg Endset  §01.69°C Peak  67.50°C N\ Integral -76.96e-03 mg
Onset  41.61°C \ f 0.008 Endset 124.69 °C \ Onset  428.23°C -0.008
Peak  71.33°C \ \ el \ \ Peak  475.83°C
Endset 119.24°C \ 20 | Endset 507.54°C
|
2.0 \ \ 0.010- / -0.008
\ Content  63.15 % \
\ 1.80 mg N Content 65.89 %
a) ammg \ -0.012-| 16 b) \ f 1.98 mg 0.010
15 2u778°C | {
s 31233°C | el 081mg |
Endset  357.10 °C -0.014+ Onset  261.45°C | 0.012
\\ pek  szroo-c \ 4l
10 \’\uut, 1.0 Endset 364.30°C | T — ]
> + Y 0.014
50 100 150 200 260 300 350 400 450 500 550  °C 50 100 150 200 250 30 380 400 450 500 550  ‘C
Lab: METTLER STAR® SW 11.00 Lab: METTLER STAR® SW 11.00
Integral 5.95e-03mg  &TGA 35-600/10 N2 Integral 11.846.03 mg Integral -2.736-03 mg &TGA 36-600/10 NZAT Integral  21.64e-03
mg Onset 1356.06 °C TGA 35-600/10 N2, 3.3600 mg Onset 513.33 “Cmg°CA-1 mg Onset 144.18 °C TGA 35-600/10 N2 AT, 3.1700 mg Onset 508.17 °C mg°CA-1
Peak  161.83°C Peak  661.00°C  0.000 Peak  160.33°C Peak  543.00°C  0.000
179.60°C Endset  599.83 °C—___{ + Emdset—17§,84°C Endset 591.367C.————1
= e bf'.— 3+ s —
| e O v . N g
b 7 -0.002 30 \\_/(\— ~ e -0.002
so] T Y Ny
— \ -~
ntegral  -48.62e-03 mg / Integral -26.89¢-03 mg 0004 \itegral  -43.46e-03 mg \ AN [/ - \\ 0.004
Onset  51.82°C Onset  435.33°C nset  51.51°C VLN [/ 7
Peak 7433 °C ek 46830 pfeak  71.33°C \ N\ / £
Endset 117.81°C Endset  501.62°C -0.006 “SEndset  116.99 °C \ \ |/ integral -99.34e-03mg
25 \ \ \ | Onset 415.86°C -0.006
\ \ | \ | Peak  483.47°C
\ \ f -0.008 \ \ Endset 500.29 °C
\ A\ \ -0.008
20 \
20 -0.010 \ S
Content  69.88 % \ Content 59.95 % -0.010
c) -098 mg 201mg 0012 d) gt A 190 mg
261.62°C ’ 308.83 °C
reax  318.00°C ~— 16 e oe | /
15 Endset  359.61°C 1 / ~_ Endset  356.86 °C / -0.012
T\\,,,,‘i\ -0.014 1
f ., \ T
v — N7 A X
\“ -0.016 \/ ’
1.0- ¥ . 1.0 \/
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 ¢ Y 00 pr 200 2%0 00] 350 a0 - 500 e5e <
. e
Lab: METTLER STAR® SW 11.00] | ab: METTLER STAR® SW 11.00

Figura 7. Analisis térmicos de las fibras de a) A. angustifolia, b) A. lechuguilla, c) A. salmiana y d) A. tequilana.

Fuente: Elaboracion propia

En cuanto a los contenidos en proteinas resultan ser
menores de un 5% (entre 2-3%) lo cual no hace de interés a
estas especies es este sentido. De nueva cuenta la variedad
mas pobre en proteinas fue 4 lechuguilla (0,37 %). El valor
encontrado de 3,32 % en A. salmiana es similar al que reporta
[4] de 3,24 %.

Para los contenidos de solubilizables en agua caliente
(AT), se realizo la curva de calibrado a partir de estandar de
manosa (y = 0,004x — 0,0091, y con un regresion de 0,9964).

Los resultados variaron entre 17-21% de AT, siendo las
especies mas rica la 4. tequilana y la A. salmiana. Algunos
autores sefialan que en general los AT estan constituidos por
inulinas y fructanos no identificados, como principales
carbohidratos solubles de reserva ademas de sacarosa,
fructosa y glucosa, los cuales pueden participar en los
procesos de proteccion de la planta, almacenamiento de
fuentes de energia, estabilizadores de presiones intracelulares
y como compuestos de difusion para un almacenamiento mas
eficiente de los productos originados por el proceso
fotosintético, ya que estos compuestos tienden a encontrarse
en mayor proporcion en el floema [32]. Sin embargo por los
bajos contenidos en materia solubilizables en extracto
etandlico, se asume que son relativamente bajos los
contenidos de inulina. Esto se corresponde con lo reportado
para la especie A. atrovirens Kart [33], donde los autores

también indican que los resultados son dependientes de la
edad del cultivo. Los contenidos solubles en solucion 1% de
NaOH vy etanol-agua 1:1, se asocian a una fraccion
solubilizable de una parte de los contenidos de lignina
presentes y que son integrantes de la fibra cruda total. Una
parte de la lignina total puede ser parcialmente disuelta por
alcalis y/o solventes organicos. Luego de una hidroélisis acida,
la lignina puede ser removida por un proceso de
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Figura 8. Analisis térmicos de Celulosa pura.
Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 6.
Resultados de analisis proximales de las hojas de agaves en estudio

Especie: Agave angustifolia Haw (Mezcal) (Oaxaca)

Sol. H:0
Hoja Cenizas (%) Grasas (%) Proteina (%) (% AT) Sol. NaOH 1% (%) Sol. CH3;-CH;-OH:agua 1:1 (%)
media 10,09* 0,697 2,289* 18,741* 2,055° 0,344°
desv. Est. 0,044 0,085 0,200 0,255 0,095 0,025
%CV 0.439 12,20 8,74 1,36 4,62 7,27
Especie: Agave tequilana Weber, Var. Azul (Tequila) (Jalisco)
Sol. H:0
Hoja Cenizas (%) Grasas (%) Proteina (%) (% AT) Sol. NaOH 1% (%) Sol. CH3-CH>-OH:agua 1:1 (%)
media 10,08* 0,97° 2,64° 20,630° 3,021° 0,322°
desv. Est. 0,210 0,103 0,205 0,254 0,104 0,019
%CV 2,087 10,57 7,77 1,23 3,443 5,90
Especie: Agave salmiana B. Otto ex Salm-Dick (Pulque) (Hidalgo)
Sol. H:0
Hoja Cenizas (%) Grasas (%) Proteina (%) (% AT) Sol. NaOH 1% (%) Sol. CH3-CH:-OH:agua 1:1 (%)
media 12,93° 1,85¢ 3,32¢ 20,333° 1,875% 0,284*
desv. Est. 0,321 0,115 0,186 0,232 0,112 0,029
%CV 2,49 6,22 5,60 1,14 5,97 10,21
Especie: Agave lechuguilla Torr. (fibras) (Hidalgo)
Sol. H:0
Hoja Cenizas (%) Grasas (%) Proteina (%) (% AT) Sol. NaOH 1% (%) Sol. CH3-CH:-OH:agua 1:1 (%)
media 10,08* 0,08¢ 0,369¢ 16,889° 2,176* 0,472¢
desv. Est. 0,181 0,013 0,067 0,328 0,176 0,069
%CV 1,79 16,25 18,16 1,94 8,09 14,62

" Nota: Medias con letras diferentes en columna indican diferencias significativas (p < 0,05) segun Tuckey.

Fuente: Elaboracion propia

deslignificacion alcalina con NaOH; sin previa hidrélisis
acida, solo es removida solo una pequefia fraccion de la
lignina total. Este tipo de tratamiento simple con alcalis es
reportado en estudios para mejorar la digestabilidad de
teiidos vegetales (por eiemplo con Ca(OH),) donde es
eliminada parcialmente la lignina [34].

3.5. Anadlisis por FTIR

En la Fig. 9 se muestran los espectros FTIR de las cuatro
especies en estudio y de la celulosa pura. Se observa un gran
nimero de bandas, donde se superponen absorciones
caracteristicas de la celulosa, hemicelulosas y la lignina, con
preponderancia de las bandas de la celulosa, que es el
componente mayoritario de las fibras de los agaves.

Los espectros FTIR de polisacaridos son generalmente
difusos, con fuerte solapamiento de las bandas, de modo que
las diferencias espectrales entre ellos no se encuentran bien
definidas. Esto se atribuye a la complejidad de los diversos
tipos de interacciones intermoleculares e intramoleculares
[34]. Se observan de manera importante bandas entre 3500-
3390 cm!' asociadas a la tension del enlace O-H con
formacion de puentes de hidrégeno y de doblaje en las
sefiales entre 1000 y 1200 cm™ y que estan presentes en la
lignina, la hemicelulosa y la celulosa; estas ultimas se
traslapan con sefiales de vibraciones de valencia de enlaces
glicosidicos C-O-C en la zona de 1050 a 1200 cm™.

Las bandas de vibracion entre 2915-2920 cm™' (simétrica)
y 2848-2850 cm™! (asimétrica), asi como las bandas en 1420-
1425 cm y 1315-1320 cm™! correspondientes a la tension del
enlace H-C-H del grupo -CH; o -CH3 se corresponden con lo
reportado [38] para la celulosa; las bandas en 1735 cm’!
(hombro) y 1636 cm™, que se atribuye a la tension del enlace
C-O en C=0 de éster lactonico y C=C vinilico o aromatico.

Se aprecia también absorciones caracteristicas de anillos
aromaticos de la lignina en la zona de 1400 a 1600 cm,
mismas que se ven disminuidas significativamente en la
muestra de celulosa pura. Es interesante distinguir la sefial de
absorcion entre 875-895 cm™! como absorcion mas tipica de
la configuracion estereoquimica § de las D-glucopiranosas,
reportada para la celulosa como una banda débil [34]. La
naturaleza de esta absorcion del espectro IR de la celulosa y
otros polisacaridos tiene un caracter complejo segun sefiala
Zhbankovb en 1966, citado por [34]. En la celulosa natural
esta banda es débil, pero su intensidad varia con el
tratamiento a que se someta la misma; lo cual es un aspecto
de seguimiento en el proceso de pulpeo, donde esta
intensidad debe ir en aumento [34]. En efecto para la celulosa
pura se puede apreciar dicha banda débil pero de caracter mas
intenso en relacion a las especies en estudio.

4. Conclusiones

Los promedios de todas las especies en cuanto al tamafio
de las particulas en las fracciones minoritarias (<0,5 mm),
aquellas que pudieran resultar no beneficiosas al momento
del pulpeo, se concluye que con tamafios entre 0,34-0,45 mm
corresponden los porcentajes mas elevados (25,2% y 41,8%)
para las especies 4. lechuguilla y A. Salmiana; ambas
especies cultivadas en el estado de Hidalgo. Se corresponde
con las especies de hoja mas larga, mas ancha y de mayor
espesor (4. salmiana) y 1a més corta, mas angosta y de menor
espesor (4. lechuguilla). Corresponde igualmente a las dos
especies con los porcentajes mas bajos encontrados en
celulosa (35,9% y 34,2%, respectivamente), segin DTGA.
Las especies A. angustifolia y A. tequilana fueron las de
menores porcentaje en esta fraccion <0,5 mm, y mayor
porcentaje en particulas 0,5-2,0 mm lo cual representa una
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Figura 9. Espectros FTIR en pastillas de KBr de las hojas de agave secadas y trituradas.

Fuente: Elaboracion propia

ventaja sobre las otras especies, concluyendo que éstas son
las que presentan un Optimo tamafio de fibra para la
elaboracion de pulpa. Corresponde también a los mayores
porcentajes de celulosa (44,3% y 36,8%) por DTGA.

Del analisis proximal, se evidencia que las dos especies
definidas por analisis fisicos como mejores para la obtencion
de pulpa de celulosa, presentan pequeilas diferencias
significativas en contenidos de grasas, proteinas, material
solubilizable AT y en solucion moderadamente alcalina y/o
alcohdlica. En las especies 4. salmiana y A. lechuguilla las
diferencias significativas resultan mas marcadas.

Los espectros FTIR se presentan con fuerte solapamiento
de las bandas, de modo que las diferencias espectrales entre
diferentes especies no se encuentran bien definidas. Sin
embargo se logran identificar sefiales propias que estan
presentes en la lignina, la hemicelulosa y la celulosa. Es
importante distinguir la sefial de absorcion en 895 cm™! como
la absorcion mas tipica de la configuracion estereoquimica 3
de las D-glucopiranosas, reportada para la celulosa.
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