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Resumen

La nanocelulosa se ha convertido en un biopolimero importante para la obtencion de empaques, fibra dietética y aditivos
alimentarios, entre otros productos. En este trabajo, la nanocelulosa fue aislada a partir de sargazo a través de un proceso
innovador de pasos sucesivos en un solo recipiente. El material obtenido fue caracterizado por FTIR, RMN,
espectrofotometria UV-Vis, microscopia de barrido laser y microscopia electronica de barrido demostrando la presencia
de nanolaminas de celulosa compuestas de nanofibras de celulosa con un espesor de 100 nm. Finalmente, se prepar6 un
film transparente el cual present6 una transmitancia del 81%.

Abstract:

Nanocellulose has become an important biopolymer for obtaining packaging, dietary fiber and food additives, among
other products. In this work, nanocellulose was isolated from sargassum through an innovative process of successive steps
in a one-pot. The material obtained was characterized by FTIR, NMR, UV-Vis spectrophotometry, laser scanning
microscopy and scanning electron microscopy, demonstrating the presence of cellulose nanosheets composed of cellulose
nanofibers with a thickness of 100 nm. Finally, a transparent film was prepared which presented a transmittance of 81%.
Palabras clave: Alga parda; nanocelulosa bidimensional (2D); gestion de residuos; nanoldminas de celulosa; Sargazo.

Keywords: Brown algae; two-dimensional (2D) nanocellulose; waste management; cellulose nanoplatelets; Sargasso.
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1. Introduccion

El sargazo es un alga parda invasora que
recientemente ha sido considerada un problema en
algunos paises, debido a su llegada masiva a las costas
del Caribe, afectando la industria del turismo y
perturbando el habitat de varios organismos acuaticos. En
2014, el sargazo alcanz6 una concentracion 300 veces

mayor de la reportada en los tltimos 20 afios (Schell et al.

2015). Mientras que en 2018 se registraron alrededor de
20 millones de toneladas métricas en el Mar de los
Sargazos, y segiin Wang et al. (2019) esto podria ocurrir
cada aflo, como consecuencia del enriquecimiento de
nutrientes provenientes de Africa occidental y del rio
Amazonas (Wang et al. 2019). Sin embargo, se ha
sugerido que el Mar de los Sargazos no tiene influencia
en la llegada masiva de sargazo al Caribe (Schell et al.
2015), sino que es mas probable un crecimiento
acelerado del sargazo debido a los nutrientes del rio
Amazonas.

Se sabe que las especies de sargazo contienen una
amplia variedad de metabolitos bioactivos con
potenciales  aplicaciones  en  industrias  como
biocombustibles, nutracéuticos, farmacéutica, cosmética,
entre otras (Lee et al. 2022). Remover el sargazo que
llega a las playas resulta costoso para las ciudades y
paises, por tanto, representa un area de oportunidad el
investigar y desarrollar procesos para convertir el sargazo
recuperado en productos de alto valor.

Las algas pardas tienen varios polisacaridos en su
estructura celular; uno de los mas importantes en la
industria es un polisacarido lineal, la celulosa (Sterner M
y Edlund 2016), que se utiliza como aditivo alimentario
(Ren et al. 2020), fibra dietética (Brownlee et al. 2017), o
materiales de base bioldgica para empaques (Devault et
al. 2020, Doh et al. 2020). La celulosa es convertida a
nanocelulosa y se emplea comunmente en forma de
peliculas delgadas para la elaboracion de empaques,
compdsitos, peliculas antimicrobianas, entre otros (Abdul
et al. 2017; Doh et al. 2020).

Se han empleado varios métodos para la obtencion
de nanocelulosa, como sintesis bacteriana, hidrolisis
quimica, molienda mecanica, hidrélisis enzimatica o una
combinacion de ellas. Existen 3 principales tipos de
nanocelulosa: 1D que son nanocristales (Mohamad et al.
2013), nano fibras (Zhang et al. 2018), y nanocelulosa
bacteriana (Nufiez-Carmona et al. 2019). Recientemente
se ha descrito un nuevo tipo de nanocelulosa del tipo 2D
(escamas, laminas o plaquetas) (Chavez-Guerrero et al.
2021). Una caracteristica comun de todos los tipos de
nanocelulosa es tener una de sus dimensiones menor a
100 nm (nanoescala), que puede ser el didmetro, la
longitud o el espesor de la nanoestructura.

La madera es la principal fuente de celulosa
utilizada por la industria, sin embargo, los procesos de
extraccion son altamente contaminantes debido a la
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cantidad y variedad de reactivos requeridos. Ademas, la
madera requiere de pretratamientos, tales como molienda
(madera dura), blanqueo y alcalinizacién, y finalmente,
pasos posteriores de hidrélisis y purificacion para obtener
la pasta final. Por tal motivo, se requieren otras fuentes
de biomasa celulodsica; especialmente si son subproductos
o contaminantes en si mismos (Chavez-Guerrero et al.
2019, Mouritsen et al. 2020), como algunas algas pardas
(Sargassum spp.), facilitando la gestion de residuos
evitando una mayor contaminaciéon de la playa y los
vertederos (Mouritsen et al. 2020). La cantidad de lignina
en las algas pardas es menor en comparacion con las
plantas terrestres (Wargacki et al. 2012) debido a la falta
de rigidez requerida en el agua, ademas, el costo de
cultivo y cosecha es insignificante debido a que
Sargassum spp. es un producto no deseado que debe ser
retirado de las costas o, si es posible, capturado en mar
abierto, lo que resuelve el problema de los
requerimientos de agua salada en grandes extensiones
terrestres. Debido a las llegadas masivas de sargazo
pelagico a las costas del Caribe Mexicano (y otros
paises) cada afio, es necesario desarrollar un proceso
rapido y amigable con el ambiente (Chavez-Guerrero et
al. 2019, Chavez-Guerrero et al. 2021) para gestionar
esta alga parda que afecta negativamente a esas regiones;
de manera ecoldgica (mal olor, agotamiento de oxigeno y
biomasa en descomposicion) y econdomica (erosion de
playas, reduccion del turismo y costo de extraccion de
biomasa) (Chavez et al. 2020).

En este trabajo se presenta la sintesis de peliculas
de celulosa transparente utilizando Sargassum spp.,
implementando un proceso innovador que ocurre en 3
etapas sucesivas llevadas a cabo en el mismo recipiente
(one-pot) para aislar nanocelulosa 2D, evitando largos
pretratamientos o uso excesivo de recursos para lavar y
neutralizar el material entre pasos, proponiendo una
forma ecologica de solucionar el problema de los
desembarcos masivos anuales de esta alga parda en las
costas del Caribe.

2. Materiales y métodos

2.1 Materiales

El hidroxido de sodio (pellets), el perdxido de
hidrégeno (30%) y el acido sulftrico concentrado (98%)
fueron grado reactivo y se usaron tal como se recibieron.
En todos los experimentos se utilizd agua desionizada,
con una resistividad de 18 MQ-cm™!

2.2 Pretratamiento

El sargazo se recolectd de la costa de Puerto
Morelos, Quintana Roo, México. Se realizd un
pretratamiento del sargazo con la finalidad de
acondicionar el material, eliminar contaminantes y
homogeneizar la muestra, para tal fin el sargazo fue
lavado, secado y molido. Primeramente, en un vaso de
precipitados se mezclaron el sargazo y agua en una
relacion 1:10. La mezcla se calentd a 60 °C por 1 h'y
posteriormente el sargazo se lavd 3 veces con agua
desionizada a 25°C. Para eliminar el agua, el sargazo se
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mantuvo en una estufa a 40 °C por 48 h. Finalmente se
molié y tamizé (malla #50) para obtener un polvo del
sargazo, el cual fue nombrado Control.

2.3 Aislamiento de nanocelulosa

Paso 1: Para el aislamiento de la nanocelulosa, se
agregaron 5 g de polvo de sargazo en un frasco
esterilizable de vidrio con tapon de rosca con 100 mL de
H202 (30%), calentado previamente a 70 °C, estas
condiciones fueron mantenidas por 60 min, esta muestra
se denominé Sar-H202.

Paso 2: Posteriormente, se adicionaron 50 mL de una
mezcla de H2SO4 concentrado y H202 (30%) en una
relacion 1:16, se mantuvo durante 60 min a 70 °C, esta
muestra se nombrd Sar-H202-H2S04.

Paso 3: La mezcla Sar-H202-H2SO4 se calentd en
autoclave por 60 min a 110 °C y 0.5 Psi. Finalmente, se
apago la autoclave y se extrajo la botella de vidrio una
vez que la temperatura descendio a 70 °C.

La muestra se filtré al vacio y luego se afiadieron 100 mL
de agua al solido restante y se neutralizd con NaOH.
Finalmente, la muestra se filtr6 una vez mas y el gel
residual (nombrado Sar-H202-Acido) se deposité en un
recipiente y se dejo secar a temperatura ambiente para
obtener una pelicula delgada. Todas las muestras se
obtuvieron por triplicado y los resultados se muestran
como un promedio.

2.3 Analisis termogravimétrico (ATG)

Las propiedades térmicas de las tres muestras se
estudiaron utilizando un Thermogravimetric analyzer
SDT Q600 TA Instruments. Una bandeja de aluminio
con 10 g de la muestra se expuso a una atmosfera de aire
en un rango de temperatura de 25 °C a 900 °C y una
velocidad de calentamiento de 10 °C/min.

2.4 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FT-IR)

Las  muestras se  analizaron utilizando  un
espectrofotdmetro Thermo Nicolet 6700 FTIR equipado
con el accesorio de reflectancia total atenuada (ATR). La
muestra seca se coloco sobre un cristal de diamante y los
espectros se obtuvieron en un rango de longitud de onda
de 4000-400 cm-1, con una resolucion espectral de 4 cm-
1.

2.5 Espectrofotometria ultravioleta y visible (UV-Vis)

La transmitancia se obtuvo con un espectrofotometro
Agilent Cary 5000 UV-Vis-NIR equipado con una esfera
integradora utilizando el puerto de transmision y el aire
como referencia. También se analizd un portaobjetos
como referencia.

2.6 Microscopio electronico de barrido (MEB)
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Se depositd una gota de la suspension de nanocelulosa
(Sar-H202-Acido) sobre una oblea de silicio y luego se
secO a 40 °C durante 5 h. Posteriormente, la muestra se
recubrio con oro en un Cressington Coater 108 Auto,
durante 10 s usando 40 A en atmosfera de argén. La
morfologia se estudiéo con un FEI NOVA NANOSEM
200 con tension de aceleracion de 15 kV y distancia de
trabajo de 5 mm.

2.7 Microscopio de barrido laser (MBL)

Se deposité una gota de la suspension de nanocelulosa
(Sar-H202-Acido) sobre una oblea de silicio y luego se
secd a 40 °C durante 5 h. Se utiliz6 un microscopio de
barrido laser (Confocal) para obtener perfiles de altura
con un ZEISS LSM 700, con el fin de estudiar la
topografia de las muestras con un laser emisor a 405 nm,
utilizando 150 capas y 512 x 512 pixeles para construir
cada imagen. Todas las imagenes fueron adquiridas con
los objetivos 20X y 100X.

2.8 Resonancia magnética nuclear (RMN)

La caracterizacion CP/MAS 13C RMN se realizé a 23 °C
en un espectrometro Bruker 500MHz modelo Avance 11
equipado con una sonda sdlida que opera en el angulo
magico y utiliza rotores de zirconia de 4 mm equipados
con turbinas Kel-F con un retardo de relajacion de D1 =
4 ms, y tiempo de contacto de 2,82 ms. La muestra de
celulosa se empaqueto en los rotores y se hizo girar a 10
KHz. Los experimentos de polarizacion cruzada de 13C
se adquirieron a 125,55 MHz y los espectros se
referenciaron externamente al estindar de adamantano
(038,5 ppm). Las condiciones de optimizacion de
Hartmann-Hahn se lograron ajustando los tiempos de
contacto a la potencia de CP en 85 vatios para el canal de
carbono. El indice de cristalinidad (Crl) se determind
utilizando la regién C4 del espectro (Park, et al. 2010),
brevemente; el Crl se calculd utilizando la relacion entre
el area de la region cristalina (87-92 ppm) y el area total
(80-92 ppm). Las curvas de deconvolucion se obtuvieron
utilizando el programa Origin.

3. Resultados

3.1 Aislamiento de nanolaminas de celulosa

Es bien sabido que las algas pardas tienen varios
compuestos como fucoidanos, alginatos, celulosa,
proteinas, etc. (Mouritsen et al. 2020, Abdul Khalil et al.
2017, Devault et al. 2020), por lo que, cuando se lavo el
material con agua caliente pudimos extraer algunos de
ellos, evitando un mayor contacto de estos con el H20z,
favoreciendo el aislamiento de la celulosa. Al evaluar el
cambio de color de la muestra durante la reaccion con el
H20, (Figura la y b), se puede suponer que una hora es
suficiente para blanquear parcialmente la muestra, lo que
implica que el H202 llega al interior de la biomasa debido
al proceso de molienda durante el pretratamiento. Por
otro lado, el tratamiento con H2SO4 ayuda a disolver el
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alginato y otros compuestos celulares, y finalmente se
rompe la estructura natural y se libera por completo todos
los compuestos no celuldsicos en la soluciéon que se
pueden eliminar facilmente mediante filtracion junto con
todos los residuos de reaccion, este efecto se puede

apreciar en las Figuras lay c.

Figura 1. Proceso de obtencion de nanocelulosa. Se observa la
apariencia del sargazo en cada etapa del proceso. Sargazo al
momento de disolver en H,0, (a), después de una hora en esas
condiciones (b). Posteriormente se observa el efecto del H,SO,a
70 °C (c) y 110 °C (d).

3.2 Analisis termogravimétrico

Los resultados de ATG muestran la presencia de
fucoidanos, celulosa, proteinas y alginatos, como se
informd anteriormente (Anastasakis et al. 2011), que aiun
estan presentes después del lavado con agua caliente
(Control), lo que implica que se requiere un
pretratamiento mas agresivo. Como era de esperar, la
muestra Control presenta una mayor cantidad de agua
libre (6.8%), en comparaciéon con las otras muestras,
debido principalmente a la gran variedad de compuestos,
organicos e inorganicos, presentes en la materia prima
(Figura 2). En el rango de 80 °C a 220 °C, todas las
muestras muestran una pequeia pérdida, que puede
deberse a la presencia de compuestos volatiles y agua
unida a las fibras del material (Cui et al. 2020). En
cuanto a las muestras Control y Sar-H202 se pueden
observar tres pendientes en el rango de 220 °C — 390 °C,
que pueden corresponder a la descomposicion inicial del
alginato y la celulosa (Li et al. 2020), mientras que solo
se puede detectar celulosa en el caso del Sar-H202-
Acido. En todos los casos, la mayor pérdida se presenta
en la region entre 220 °C a 390 °C, lo que puede
atribuirse a la descomposicion inicial de los polisacaridos
presentes (Kim et al. 2013). En el rango de temperatura
entre 390 °C — 560 °C, se observa un segundo paso de
descomposicion, que corresponde a la degradacion de los
productos generados en la primera descomposicion,
como furfural, furano, acido acético y compuestos
fendlicos (Li et al. 2020). La presencia de fucoidanos se
puede detectar a alta temperatura, por encima de 560 °C
y hasta 730 °C, como se demostrd anteriormente
(Anastasakis et al. 2011).
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Figura 2. Respuesta térmica de todas las muestras estudiadas en
aire, indicando la dependencia de la pérdida de peso (%) con la
temperatura.

3.3 Analisis FTIR

En la Figura 3, el espectro de transmitancia de una
pelicula de nanocelulosa muestra una banda fuerte
correspondiente a la vibracion de estiramiento de OH y
N-H (proteina) que se puede encontrar entre 3338 — 3282
cm’!, mientras que las bandas en 2852 cm™' y 2922 cm’!
estan asociadas con la vibracion de estiramiento C-H de
los grupos metilo y metileno (Cui et al. 2014). Las
bandas de 1722 cm™ y 1625 cm™! pertenecen a los grupos
carboxilatos debido al C=O y N-H de las proteinas,
respectivamente (Vazquez et al. 2019). Las bandas
ubicadas en 1053 y 1160 cm! estédn relacionadas con el
modo de estiramiento y flexion asimétrico C-O-C. La
banda de 898 cm estd asociada con el enlace B-
glucosidico y la de 663 cm!' corresponde a la flexion
fuera del plano O-H.
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Figura 3. Espectro de transmitancia de una pelicula de
nanocelulosa por FT-IR.
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3.4 Transmitancia UV-Vis
En la actualidad, la contaminacién de la tierra y el mar
por plasticos ha ido en constante aumento,
principalmente por el consumo de botellas y bolsas
plasticas y peliculas utilizadas en los envases, donde
algunas de ellas son transparentes para mostrar el
producto al consumidor final. La transmitancia de la
pelicula de nanocelulosa obtenida estuvo alrededor del
81% en el rango del visible (600 nm™), lo que puede
considerarse altamente transparente (Figura 4); esta
propiedad puede ser una ventaja si el polimero se utiliza
como aditivo en la produccién. de bolsas de plastico
transparentes y/o peliculas de empaque.

T T T
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Figura 4. La transmitancia de una pelicula de nanocelulosa
aislada de Sargassum spp. en comparacion con un portaobjetos
de vidrio. Se muestran imagenes del film formado.

3.5 Resonancia magnética nuclear (RMN)

Los resultados de RMN para la nanocelulosa se pueden
ver en la Figura 5, donde el pico de 31 ppm se puede
relacionar con las proteinas presentes en el sargazo
(Arnold et al. 2015). Asi mismo, la region del
carbohidrato (celulosa) puede situarse entre 60 — 110
ppm y finalmente la region amida y carbonilo alrededor
de 160 — 180 ppm (Arnold et al. 2015), que no estan
presentes tras la hidrdlisis. Se pueden observar los picos
caracteristicos de la celulosa (C1 - C6), donde
habitualmente se encuentra C1 a 106.2 ppm, luego el
doble pico de C4 a 89 ppm (cristalino) y 85 ppm
(amorfo), seguido de los picos C2, C3 y C5 situados
entre 72 — 75 ppm. Finalmente, el pico de C6 se puede
ubicar en torno a las 64 ppm (doble pico).
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Figura 5. Resultados de RMN de una pelicula de nanocelulosa
aislada de Sargassum spp.

3.6 Analisis morfologico (MEB y MBR)

Como se puede observar en la Figura 6a, la nanocelulosa
en forma de laminas o escamas estd conformada por
nanofibras de celulosa entrelazadas (Figura 6b) con un
diametro promedio de 15 nm (Figura 6c¢), las cuales
pueden considerarse un nuevo tipo de nanocelulosa, junto
con los nanocristales de celulosa, las nanofibras de
celulosa y la nanocelulosa bacteriana que ya han sido
completamente estudiados. La longitud de las
nanolaminas de celulosa (NLC) es muy variable, desde
unas pocas micras hasta 100 um, lo que puede dar una
relacion de aspecto (longitud/grosor) bastante alta, de
hasta 1000 nm, como se informd anteriormente en una
nanocelulosa extraida de Agave salmiana (Chavez-
Guerrero et al. 2021).

vty e V.

Figura 6. Imagen de microscopio electronico de barrido de una
sola nanolamina de celulosa en (a) y una vista mas cercana de
las nanofibrillas dentro de la nanoestructura en (b). Diametro
promedio de las nanofibrillas entrelazadas en (c).

En el caso especifico de la NLC representada en la
Figura 7a, la relacion de aspecto es de aproximadamente
320 (longitud =32 um y grosor =~0.1 um), lo que puede
considerarse alto, en comparacion con otros tipos de
nanocelulosa. Usando la MBL, se puede medir el grosor
de la NLC (Figura 7c), donde se puede calcular
facilmente la relacion de aspecto. La combinacion de
técnicas como MBL y microscopia dptica (MO) tiene una
gran ventaja ya que el microscopio dptico nos permite
encontrar facilmente la NLC en el sustrato, mientras que
con la MBL se mide con precision las nanoparticulas, lo
cual es muy dificil usando otras técnicas de
caracterizacion (MEB y microscopio de fuerza atomica).
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Figura 7. La misma nanoldmina de celulosa observada por MBL
en (a) y microscopio dptico en (b). Un perfil de altura obtenido
por MBL en (c) a partir de la linea punteada representada en la
NLC que se muestra en (b).

Discusion

Informes recientes indican que la extraccion de
nanocristales de celulosa de algas pardas fue posible a
través de varios pasos de blanqueo y alcalinizacion,
seguidos de una hidrdlisis con acidos concentrados
(H2S04 o HCl) o 2,2,6,6-Tetrametilpiperidina 1-oxilo
(TEMPO) (Gao et al. 2018) y finalmente ultrasonicacién
(Doh et al. al. 2020). La eficiencia de extraccion de
nanocelulosa en el presente estudio fue de alrededor de
14.9%, lo que se debe principalmente a la falta de
pretratamiento, ademas, todos los componentes no
celulosicos se incluyeron en la medicién final, por lo que
trabajos similares donde se utiliza celulosa aislada de
Sargassum natans. presentan valores mas altos, como el
reportado por Doh et al. (2020) con un 42,7% de
nanocristales de celulosa. Ademas, otros estudios que
utilizaron algas pardas (Gao et al. 2018) para extraer
nanocelulosa encontraron un rendimiento similar,
alrededor del 15,2%, lo que concuerda con nuestros
resultados. Mas importante atn, el presente método de un
solo recipiente “one pot” es capaz de extraer
nanocelulosa, en forma de plaquetas (NLC) o laminas,
evitando el proceso habitual de varios pasos que implica
la neutralizacion y el lavado con el consumo
concomitante de agua, recursos y tiempo. Las NLC
aisladas de agave, platano, sargazo, etc. tienen
propiedades notables, tales como: permitir la medicion
del espesor por un microscopio Optico simple, baja
cristalinidad y son capaces de formar peliculas
transparentes (Chavez-Guerrero et al. 2021).

En la Figura 2 se puede observar la presencia de
compuestos no celuldsicos en pequefias cantidades tras el
tratamiento anterior, como 6.5% y 4.7% para Control y
Sar-H202, respectivamente. El fucoidan y el alginato son
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los principales responsables de la ceniza residual,
alrededor del 9 — 10% porque absorben metales disueltos
en el agua, cuya concentracion y disponibilidad dependen
de la geografia y la estacion (Devault et al. 2020). La
ausencia de estos compuestos y cenizas en Sar-H202-
Acido puede ser un indicador indirecto de una correcta
extraccion, teniendo exclusivamente celulosa (y
pequeiias cantidades de proteina) para demostrar que se
lleva a cabo la purificacion.

Los resultados de FT-IR indican un aislamiento de
nanocelulosa adecuado, que se puede realizar en un solo
recipiente, utilizando una cantidad baja de agua y
reactivos, lo que demuestra la importancia de este
proceso innovador. Chavez-Guerrero et al. (2021)
obtuvieron resultados similares utilizando el parénquima
de Agave salmiana o pseudotallos de banano (Chéavez-
Guerrero et al. 2019) para producir peliculas
transparentes de nanocelulosa.

Al utilizar H2SO4 durante la hidrdlisis se puede asegurar
la oxidacion, como se mostrd anteriormente en el caso de
la nanocelulosa bacteriana (otro material sin lignina)
donde el pico de 1722 cm-1 aparece después de 10 h de
tratamiento acido (Flores-Jeronimo et al. 2021) creando
grupos carboxilo, obteniendo nanocelulosa oxidada.
Resultados similares mostraron una transmitancia del
69% cuando se utilizd celulosa de Sargassum natans
(Doh et al. 2020) para producir peliculas (espesor 0.039
mm), con la caracteristica de que la pelicula conserva el
color marrdn de la materia prima original. Ademas, si se
agrega celulosa de sargazo a algunos tipos de alimentos
como sustituto (Ren et al. 2020) o modificador de
viscosidad (Gao et al. 2018), puede mejorar Ila
procesabilidad sin cambiar el color. La transmision de
luz en el rango visible toma gran importancia,
principalmente al no cambiar el color del producto final,
atendiendo a la percepcion del consumidor, demostrando
que la celulosa biodegradable tiene un gran potencial
para sustituir parcialmente a los polimeros derivados del
petroleo.

Los picos en la Figura 5 se ven bien definidos, a
diferencia de la materia prima (no se muestra), que puede
estar llena de células de algas (Arnold et al., 2015), esto
puede ser consecuencia de la extraccidon exitosa de
celulosa. La mayor parte de la literatura reciente no
reporta la celulosa en combinacion con los otros
polisacaridos, principalmente porque no es el producto
objetivo obtenido de las algas pardas (Devault et al.
2020), siendo el alginato, laminarina o fucoidanos el
principal interés para la mayoria de las aplicaciones. Sin
embargo, se han reportado algunas aplicaciones en
plasticos de base biolégica (Devault et al. 2020,
Mouritsen et al. 2020), con algunos inconvenientes
regulatorios, especialmente cuando la celulosa se usa en
aplicaciones de empaque o productos en contacto directo
con cualquier tipo de alimento. Los resultados de RMN
concuerdan con los resultados de FTIR, donde solo se
detectaron proteinas y celulosa en el producto final
(pelicula). El doble pico en los espectros de RMN
identificado como C4, esta relacionado con las fases
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cristalina (89 ppm) y amorfa (85 ppm) presentes en la
celulosa, donde la fraccion cristalina suele parecer mayor,
como se reportd anteriormente (Chavez-Guerrero et al.
2021). El indice de cristalinidad es de Crl [T 49, esto
indica la presencia de una gran cantidad de material
amorfo alrededor de las nanofibrillas entrelazadas
(Figura 6), lo que hace que las nanolaminas mantengan
su forma plana (Figura 7) incluso después del tratamiento
con acido. Esto se puede atribuir a la leve hidrdlisis,
debido a la baja cantidad de acido utilizado durante el
tratamiento final, lo que ayuda al medio ambiente al
reducir la cantidad de reactivo utilizado para aislar la
nanoestructura. Las nanolaminas de celulosa se aislaron
directamente de las paredes celulares de las algas pardas,
manteniendo la forma plana con el entrelazamiento
original de las nanofibrillas de celulosa. Como se puede
observar en la Figura 6, las nanofibrillas de celulosa
quedaron expuestas en la superficie de la nano, esto se
debe a la remocion de todos los materiales no celuldsicos,
originalmente presentes en la materia prima. Quizas, la
presencia de proteina en la pelicula pueda explicarse por
el pequefio tamafio de la proteina (Vasquez et al. 2019),
la cual puede quedar atrapada en la red de nanofibrillas
de celulosa, ya que no es soluble como los demas
componentes de las algas, por tanto, todavia queda una
pequeiia fraccion de proteina, como lo muestran FTIR y
RMN, lo que no afecta la transparencia de la pelicula
final de nanocelulosa. Ademas, la cantidad reducida de
agua utilizada durante el proceso de lavado y
neutralizaciéon evita la extraccidn de proteinas, que
normalmente se lleva al sobrenadante después de la
centrifugacion o precipitacion.

La mayoria de las aplicaciones de biopolimeros requieren
que la nanocelulosa forme una forma especifica (platos,
pajitas, recipientes, bolsas, etc.); por tanto, de nada sirve
obtener las nanofibrillas de celulosa individuales, si al
final esas nanofibrillas deben volver a enredarse para
obtener un producto. Al aislar las NLC de varias fuentes
en condiciones ecoldgicas, podemos ahorrar energia,
tiempo y productos quimicos para obtener resultados
similares, sin usar procesos largos de varios pasos. Una
gran ventaja de la nanocelulosa es la falta de
contaminacion una vez que el producto se elimina en el
medio ambiente, como se demostrd anteriormente para
un tipo similar de nanolaminas de celulosa (Chavez-
Guerrero et al. 2021). Por lo tanto, esperamos que las
NLC se degraden mas rapido por las enzimas en un
vertedero o en una produccién de composta (Flores-
Jerénimo et al. 2021).

Conclusiones

La aplicacion de un proceso en un solo recipiente “one
pot” permitid el aislamiento de nanocelulosa 2D
utilizando Sargassum spp. por primera vez, asegurando la
produccion de una pelicula de biopolimero con una
transmitancia del 81%. Se corroboré el correcto
aislamiento de las nanoldminas de celulosa mediante
ATG, RMN vy FTIR, eliminando compuestos no
celuldsicos y mostrando el aspecto de las muestras en
cada paso del proceso para obtener un rendimiento del
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14,9%. Finalmente, los perfiles de altura MEB y MBL
demostraron que las nanolaminas tienen un grosor de
~100 nm, que estan hechas de nanofibrillas de celulosa
entrelazadas. Ademas, las imagenes de un microscopio
optico corroboran la presencia de las nanoparticulas en
forma de ldmina con un Crl=49, lo que explica las
propiedades que muestra el gel utilizado para formar la
pelicula transparente.

La alta transmitancia de la pelicula de nanocelulosa se
puede explicar en funcion de la morfologia de la celulosa.
Como se describio anteriormente (Chavez-Guerrero et al.
2021), las nanolaminas de celulosa se ensamblan
mediante nanofibras de celulosa entrelazadas o
nanoagregados de celulosa (NAC), rodeados de celulosa
amorfa, formando una estructura similar a una
nanolamina, como se ve en la Figura 6 (a, b). Tales
nanoestructuras pueden observarse con un microscopio
optico y medirse y detectarse facilmente cuando se
depositan en una oblea de silicio (incluso un NAC
pequeilo); esta propiedad facilita la caracterizacion,
evitando la tincién habitual de la muestra y el uso de
equipos avanzados, como el microscopio de fuerza
atomica y el microscopio electronico de barrido. Como
se muestra en la Figura 7c, el grosor de las nanolaminas
fue de aproximadamente ~100 nm, medido a partir de un
perfil de altura (Figura 7b), que verdaderamente puede
considerarse una nanoestructura, por definicion (<100
nm) y comportamiento (alta transmitancia). El color de
interferencia constructiva detectado por el MO puede ser
utilizado para medir el espesor de la nanoldmina
(Chavez-Guerrero et al. 2021), teniendo entonces una
relacion directa entre color y espesor que facilita su
posterior analisis, abriéndose a vastas condiciones y
variaciones en estudios posteriores de hidrolisis acida o
enzimatica de nanocelulosa.

Finalmente, un proceso llevado a cabo en un solo
recipiente “one pot” para aislar nanolaminas de celulosa
altamente  amorfas (un biopolimero) utilizando
Sargassum  spp. muestra un gran potencial,
principalmente por la simplicidad del procedimiento, la
falta ~de preparacion complicada durante la
caracterizacion, la aplicabilidad a otras materias primas y,
finalmente, las multiples aplicaciones disponibles debido
a la alta transmitancia del material si se utiliza como
aditivo alimentario o en embalaje.
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