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Resumen

En la presente investigacion el objetivo principal fue desarollar la sintesis de un polimero de azicar reductor ramificado,
usando D-Glucosa contenida en la planta acuatica Tule (7Typha Domingensis Pers) y éter dialil trimetiolpropano, el cual
posee grupos vinilo. A partir de una relacion de metodologias consultadas se llegd a las condiciones de 60°C por 7 dias,
empleando glucosa extraida de tule, éter dialil trimetilolpropano, enzima (PAL660) y dimetilformamida para la sintesis
del éter de glucosa (6-O- dimetilolpropano alil éter d-glucosa), para posteriormente realizar la polimerizacion empleando
como iniciador AIBN y DMF, reaccionando durante 27 h, dando lugar al poli(6-O-dimetiolpropano alil éter d-glucosa).
Se caracteriz6 el éter y el polimero empleando FTIR, en donde se muestra los grupos funcionales caracteristicos de éter
y glucosa, para ambos materiales. Al polimero se le realizé un analisis térmico DSC- TGA, en donde se muestra una
resistencia del material a descomponerse hasta una temperatura superior a 600°C y un punto de fusién de 430°C.

Abstract

In the present research, the main objective was to develop the synthesis of a branched reducing sugar polymer, using D-
Glucose contained in the aquatic plant Tule (Typha Domingensis Pers) and diallyl trimethiolpropane ether, which has vinyl
groups. From a list of methodologies consulted, conditions of 60 © C were reached for 7 days, using glucose extracted
from tule, diallyl ether trimethylolpropane, enzyme (PAL660) and dimethylformamide for the synthesis of glucose ether
(6-O-dimethylolpropane). allyl ether d-glucose), to subsequently carry out the polymerization using as initiator AIBN
and DMF, reacting for 27 h, giving rise to poly (6-O- dimethylolpropane allyl ether d-glucose). The ether and the polymer
were characterized using FTIR, where the functional groups characteristic of ether and glucose are shown, for both
materials. The polymer was subjected to a DSC-TGA thermal analysis, which shows a resistance of the material to be
decomposed to a temperature above 600 ° C and a melting point of 430 ° C.
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1.Introduccién.

Como material Lignoceluldsico, se le conoce a la
biomasa vegetal por sus componentes estructurales
lignina, celulosa y hemicelulosa, conocidos como
carbohidratos  con  comportamiento  polimérico.
Asimismo, se encuentran en menor porcentaje sustancias
como furfural, acido acético y componentes como
cenizas y extraibles en etanol. De tal forma que la
biomasa vegetal se convierte en un recurso de sustento
econdmico y como fuente renovable y sostenible en la
produccion energética para los paises mas vulnerales.
(Enma M. Manals-Cutifio et al., 2015). Por lo tanto, los
carbohidratos ofrecen condiciones ideales para el
desarrollo industrial y sustituir productos de origen fosil.
Los especialistas estiman que en el 2040 la biomasa del
suelo serd una materia prima mdas barata que los
hidrocarburos del petrdleo (Camarena Medrano O. &
Aguilar J.LA.Z. 2012). Aunque los carbohidratos son
abundantes, sus moléculas contienen muchos grupos
hidroxilo que permiten la acilacion electrofilica no
selectiva. Una posible solucion para evitar este problema
es el uso de pasos especificos de bloqueo / desbloqueo.
Desafortunadamente, este proceso quimico convencional
es tedioso y costoso. Sin embargo, la catalisis enzimatica
altamente selectiva se ha utilizado para modificar
carbohidratos que contienen multiples grupos hidroxilo,
como los azucares (Castells X. E. 2012; Botrel, M.A. &
Gomide, J.A 1981). Estas sustancias ejercen actividad
tensoactiva, insecticida, antimicrobiana y
anticancerosa. Su excelente biodegradabilidad junto con
el hecho de que no son toxicos, insipidos, inodoros,
biocompatibles, no ionicos, digeribles, solubles en agua
y pueden resistir condiciones adversas de temperatura,
pH y salinidad, explican el uso creciente de estas
sustancias en varios sectores de la industria (Voet
Donald et al, 2018; Dussan et al., 2014). Las
metodologias de acilacion del azlcar consisten en
encontrar un medio apropiado donde el reactivo polar
(carbohidrato) y el reactivo apolar (donante de acilo)
puedan reaccionar en presencia de un biocatalizador. Las
interacciones dieléctricas de los disolventes interfieren
con la rigidez de la cadena de proteina de la enzima,
modificando sus sitios activos (Mckee T. & Mckee J. R.
2003). Por otro lado, el contenido de agua en la sintesis
enzimatica juega un papel contradictorio en el medio de
reaccion. La hidratacion de las moléculas de la enzima es
muy importante para la estructura proteica tridimensional
y la actividad catalitica (Fan, L. et al., 1987) Sin
embargo, dado que el agua es el nucledfilo de la reaccion
de hidrolisis, también sera un inhibidor competitivo.

En general, los solventes hidrofobicos son buenos
medios para reacciones de transeterificacion catalizadas
por hidrolasas tales como proteasas y lipasas porque estos
solventes no capturan el agua esencial de las enzimas
(Saha, B.C. 2003). Sin embargo, el principal problema
con esto es la baja solubilidad del azticar en disolventes
organicos. Las excepciones son DMF y DMSO, pero
ambos disolventes son inadecuados para el catalizador
enzimatico debido a que eliminan el agua que se
encuentra fuertemente unida en la proteina que compone
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la enzima. Una forma de evitar esta reaccion seria
mediante el uso de medios micro-acuosos, es decir que el
medio en donde se lleve a cabo lareaccion posea una parte
de disolvente y otra de agua, con la finalidad de mantener
hidratada la enzima.

en la medida correcta, esto permite mantener la
actividad catalitica de la enzima (Sun, R. C. et al.,
2000).

La eterificacion ha demostrado ser una estrategia
mucho mas efectiva y general para sustitucion regio
selectiva que la eterificacion, debido a la mayor
proximidad del grupo voluminoso al atomo de carbono
que se va a sustituir en los éteres (Gonzalez, M. 2011).

Una gran  alternativa  para  modificar la
postpolimerizacion en la  obtencion de un
glicopolimero, es la polimerizacion de azlcares en
forma de monomeros contenidos en la pared de la
estructura vegetal. (Krzysztof Babiuch & Martina H.
Stenzel 2002). La primera sintesis de glicopolimeros
fue informada por Horejsi et al. en 1978. A partir de
entonces, se presentd una gran cantidad de informes
sobre glicopolimeros y sus aplicaciones (Garcia F et
al.,1984; Mendoza-Alfaro RE & P Koleff-Osorio
2014). Sin embargo, muchos de las metodologias que
se han consultado son acerca de la sintesis quimio-
enzimatica de glicopolimeros de poli (éster de vinilo),
especialmente con respecto a polimeros ramificados de
azucar reductor. Por lo tanto, se sintetizo un éter de
azucar de vinilo a partir de un éter de vinilo (éter dialil
trimetiol propano) y un carbohidrato (d-glucosa)
extraido de una biomasa tule Typha Dominguensis, en
medios organicos (DMF) y micro acuosos(agua),
utilizando una enzima PAL 660 de Bacillus
licheniformis como catalizador para la obtenciéon de un
glicopolimero con D-glucosa. Este tipo de polimero es
muy importante en los procesos biologicos, ya que los
azucares reductores tienen una actividad antioxidante
muy fuerte, actividad de eliminacion de radicales libres
y un efecto antiviral (Conabio 2018). Ademas, de una
amplia gama de aplicaciones, los poli (alcoholes
vinilicos) que contienen restos de azlicar se obtienen a
partir de reactivos (biomasa) de bajo costo, a partir de
procesos  enzimaticos altamente  selectivos y
condiciones de reacciones suaves, que posibilitan la
produccion industrial de estos productos a gran escala.
(Moénica E. Martinez 2018; Hernandez Delgado F. L.
2018).

2. Materiales y métodos
2.1 Materiales usados en sintesis de
Glicopolimero.

Se empled hidrolizado detoxificado de tule (7ypha
domingensis), el cual posee mayor concentracion de
glucosa. Para la sintesis del glicopolimero, inicialmente
se realiz6 una eterificacion, utilizando Eter dialil
trimetiolpropano marca Aldrich; enzima PAL 660
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proporcionada por la empresa ENMEX, producida por HOH Bl g .
Bacillus licheniformis de forma liquida con una Ho < H.o, =& Hzcxnh
actividad de 2,600 U/g; N,N-dimetilformamida marca D-glucosa Loy Brer dialil trismetilelpropano
Fermont y el hidrolizado concentrado de glucosa de o
tule. (Bjerre, A. B. et al., 1996).
H2O/MDMF

2.2 Cuantificacion de aziucares. o edina

Una separacion de las muestras, fue necesaria para e
la cuantificacion de azlcares presentes en los licores
4cidos. En parte del volumen obtenido sin neutralizar "’cxm
se identificaron los inhibidores contenidos y se utilizo o N
carbonato de calcio (CaCOs3) para neutralizar el resto T
de la muestra de licores. Las muestras fueron filtradas o A
con jeringa PTEF AGILENT. Ho 6-0-dimetilolpropans oo d-gucesa

.. . L. . Figura 1 Reaccion de eterificacion.
de 0.2 um utilizando viales de vidrio, para equipo

HPLC de cromatografia de alta resolucion de liquidos,
adaptado a un detector IR 2414, waters 1515.
En la figura 2 se muestra la reaccion quimica desarrollada

2.3 Liquido con contenido de azicares en con la finalidad de detener la actividad enzimatica,
proceso de detoxificaciéon. adicionando acetona para precipitar el éter de glucosa, el

cual serd utilizado para realizar el proceso de
El liquido hidrolizado con mayor contenido de polimerizacion.

azucares y presencia de inhibidores, fue detoxificado. Se
utilizé oxido de calcio (CaO) para su alcalinizacién a pH
11, seguido de una agitacion constante durante 1 hora a
temperatura de 60°C. Transcurrido el tiempo se filtrd, en
papel filtro poro fino para ser utilizado en siguientes
etapas del proceso de la sintesis.

Los licores glucocilados fueron procesados en una
detoxificacion y concentrados con mayor cantidad de
glucosa, con un proceso de destilacion simple a
temperatura de 100°C.

2.4 Proceso de Eterificacion.

Eliminacion de acetona | Precipitaciéon

Se tomaron 100 ml del hidrolizado de tule concentrado,
50 ml de éter dialil trimetiolpropano, 250 ml de
dimetilformamida y 20 g de la enzima PAL 660. La
finalidad de esta reaccion fue el desactivar uno de los

| Eter de glucosa.

grupos vinil del éter dialil trimetiolpropano, con el fin de Figura 2. Proceso de Eterificacion.
insertar el mondémero de glucosa en éste. Mediante el
proceso de eterificacion se lleva a cabo la reaccion 2.5 Polimerizacion.

quimica que se muestra en la figura 1.

En la sintesis para la polimerizacion se empleé como
iniciador el azobisisobutironitrilo (AIBN). Se
realizaron pruebas para establecer la cantidad de
reactivo, utilizando tubos de ensayo, y sometiéndolos
a temperaturas de 60°C durante 27h, como
metodologia planteada. La prueba 1 consistid en
tomar el éter de glucosa sin afiadir DMF, la prueba 2
y 3 tiene variaciones en la medida de los reactivos los
cuales se muestra en la tabla 1.
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Tabla 1. Condiciones de prueba para la sintesis del

glicopolimero.
Sustancias Ensayo Ensayo Ensayo
| 2 3
Liquido de 1.7¢g 0.88 g 0.15¢g
ete rificacion
AIBN 15 mg 11 mg 15 mg
DMF - 1.48 ml 0.15 ml

Finalizada la sintesis de polimerizacion, se adiciond
acetona a los tubos de ensayo para precipitar el polimero,
éste se retird por medio de decantacion, en la figura 3 se
muestran los recipientes metalicos conteniendo el
precipitado recuperado de cada tubo de ensayo, producto
de la sintesis de polimerizaciéon. En una estufa de
calentamiento se sometieron a una temperatura de 40°C.

Figura 3 Pruebas de polimerizacion en proceso de secado

La prueba 2 mostr6 mejores condiciones. Se presentan en
la tabla 2, las proporciones a emplear para la sintesis del
polimero a partir del éter de glucosa, la cual se planted de
la relacion entre la cantidad de reactivo empleado en la
prueba 2 y el éter de glucosa obtenido.

Tabla 2 Volumen indicado en polimerizacion de éter de
glucosa

Sustancias Eter de glucosa de Tule

- :><OH
o

o
\/\cw
HCHz
H
HOG i
v 6-O-dimetilolpropano éter d-glucosa
OHH HHoH
DMF/ATBN
60°C x 24h

- }COH
o o
A CH»
HCH;
Ho s

H N H
OHH &1 pH poli(6-O-dimetilolpropano éter d-gh cosa)

HO,

Eter de 2373 ¢
glucosa

DMF 39.90 ml
AIBN 296.62 mg

La reaccion quimica que sucede durante la
polimerizacion se muestra en la figura 4, en donde el
grupo vinil del 6-O- Dimetilolpropano alil éter d-glucosa
reacciona con el iniciador causando su propagacion hasta
obtener el poli (6- O-Dimetilolpropano alil éter d-glucosa.

Figura 4 poli(6-O-Dimetilolpropano alil éter d-
glucosa).

En la figura 5, se describe la metodologia que se realizd
para la prueba 2. Se muestra un matraz Erlenmeyer con
el contenido de iniciador, éter de glucose y
dimetilformamida, figura 5a. La polimerizacion se
desarollo en un tiempo de 27 horas. Al terminar el
tiempo de reaccion y con la finalidad de precipitar el
polimero, figura 5b, se agrego6 acetona. El sobrenadante
fue retirado y el solido se colocd en un recipiente de
vidrio, figura 5c y se secd en una estufa de calentamiento
a 40°C. El producto final se muestra en la figura 5d, en
la que se puede observar un cambio de coloracion de
café claro a café obscuro.

Figura 5 Obtencion del polimero (glicopolimero). En
matraz a) Con iniciador, éter de glucosa y dimetilformamida
En Matraz b) al mezclar con acetona y en cajas Petri ¢) y d)
Polimero (Glicopolimero) obtenido.
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3. Resultados.
3.1 Espectroscopia Infrarroja con
Transformada de Fourier (FTIR).

El glicopolimero sintetizado, se caracterizd en un
espectrofotometro modelo Spectrum One, Marca Perkin
Elmer, también se utilizo6 el equipo ATR con resolucion
de espectro 4cm’!, punta de ZnSe y se realizaron 12
escaneos.

La figura 6 muestra la comparativa de los graficos
obtenidos en IR de los éteres de glucosa y de dextrosa,
utilizando el grafico de dextrosa como punto
comparativo.

El éter de dextrosa a), muestra una banda y estiramiento
muy fuerte correspondiente al grupo funcional OH
encontrado puntualmente en el nimero de onda 3415 cm”
I, El estiramiento correspondiente al grupo funcional
CHa, se encontrd en la region 2871 cm™!, mientras que la
flexion del grupo funcional CH: se encontré en el
ntmero de onda 1439 cm™. El grupo funcional C-O-C,
muestra un estiramiento en la longitud de onda 1249 cm-
I, Una flexién CH en el plano se encuentra en el nimero
de onda 1098 cm™ y una flexién CH fuera del plano, se
encuentra en el nimero de onda 864 cm™!' (Garcia, M. T.
etal., 2019).

En la misma figura 6, se muestra el espectro IR,
correspondiente al éter de glucosa b) Muestra una fuerte
banda correspondiente al grupo funcional OH, en la
region de 3437 cm™!. El estiramiento correspondiente al
grupo funcional CHa, se encontr6 en la region 2857 cm
I, mientras que la flexion del grupo funcional CH2 se
encontré en el nimero de onda 1459 cm'. El grupo
funcional C-O-C, muestra un estiramiento en la longitud
de onda 1264 cm’!. Una flexion CH en el plano se
encuentra en el nimero de onda 1088 cm™ y una flexién
CH fuera del plano, se encuentra en el nimero de onda
777 e,
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i
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Figura 6 FTIRs, espectros comparativos, a) éter
de dextrosa.
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Una comparativa de graficos IRs, obtenidos mediante
la caracterizacion de los polimeros sintetizados a partir
de a) dextrosa y b) glucosa de tule, figura 7, en los que
se observa la eliminacion de los grupos vinil, presentes
en la figura 9). El grupo vinil que no reacciond durante
la eterificacion, siendo este identificado en b) glucosa
de tule, como un estiramiento =CHz a 3084 cm™! y en a)
poli-éter de dextrosa en 3081 cm’!, asi como las sefiales
correspondientes a) poli-éter de dextrosa, un
estiramiento vinilo terminal a 1653 cm’! y en b) poli-
éter de glucosa de tule, el mismo estiramiento vinilo
terminal a 1672 cm™ (Kitagawa, M., & Tokiwa, Y.
2006).

3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Transmitancia (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
L de onda (cm ')

Figura 7 Comparativa de espectros FTIR: a) poli-éter
de dextrosa y b) poli éter de glucosa).

3.2 Analisis térmico simultaneo SDT (TGA-
DSC).

La estabilidad térmica del poli{6-[2,2-(butilmetoxi-
metoxi-1- propenil)-1-butanol]-oxano-2,3,4,5-tetrol], asi
como la temperatura de descomposicion de poli-éter de
glucosa de tule Typha Dominguensis, fueron medidas
utilizando una balanza termogravimétrica.

Las muestras del polimero se analizaron térmicamente en
el equipo modelo Q600, TA, con calentamiento gradual
de 10°C x minuto, se utilizé un flujo de 100 ml/min de
gas No.

En la figura 8, se muestra un termograma TGA, en el que
se presenta el comportamiento del polimero ( poli-éter
de glucosa de tule) cuando a este se le somete a una
rampa de calentamiento de 0°C-600°C. El polimero
presenta una perdida de 6.5% correspondiente al
contenido de agua y algunos compuestos volatiles en su
estructura quimica.

Se observaron subsecuentes perdidas en el peso de 25.2%,
en el poli-éter de glucosa de tule al exponerse a rampas
de temperature en ranges entre 181.5°C-350.2°C,
Considerando la presencia del poliester celuldsico. Otra
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interpretacion se obtiene en el rango de temperatura entre
0°C a 112.5°C, 112.5°C a 181.5°C en la que muestra un
porcentaje del 11.6% de pérdida en peso.

Finalmente, se observa una pérdida del 19.18% a
temperaturas superiores a 600°C, que es atribuido a
conversion a cenizas del material inorganico contenido en
la biomasa. Puede atribuirse a material inorganico como
minerales calcicos removidos por la planta acuatica tule
Typha domingensis o formados en el proceso de
polimerizacion, asi como compuestos reticulados
presentes en el polimero, debido a su resistencia a
temperaturas superiores a 600°C.
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Figura 8 Comportamiento de poli-éter de glucosa de tule
en pruebas TGA y DSC.

Un endoterma del polimero poli{6-[2,2- (butilmetoxi-
metoxi-1-propenil)-1-butanol]-oxano-2,3,4,5- tetrol}, se
muestra en la figura 9, en el que se observa que en el
polimero, la glucosa funde a la temperature de 130, 220 y
400°C, indicado mediante endotermas asociadas y
observadas a las transiciones de fase.

: o N

o 220°C

/

130 2 N 130 EN
e Tomperstuse ) s

et Flaw (W/g)

Figura 9 Endoterma de glucosa, punto de fusion 130 °C.

3.3 Grifico de RMN del Hidrogeno (H') y
Carbono (CP).

Las muestras de Hidrogeno (H') y Carbono (C'), se
prepararon con agua deuterada (D20) y 0.88 mg de
polimero poli{6-[2,2- (butilmetoxi-metoxi-1-propenil)-
1-butanol]-oxano-2,3,4,5- tetrol}. Para identificar la
estructura quimica del polimero se utilizd6 un equipo
Ascend Tm 400 mhz.

El grafico de RMN del Hidrogeno (H'), se muestra en
la figura 10. En el que con apoyo bibliografico, se
determiné la posicion del hidrégeno en la estructura
quimica del polimero poli{6-[2,2- (butilmetoxi-
metoxi-1-propenil)-1-butanol]-oxano-2,3,4,5- tetrol}.

1
=] -] @ ~ © [ - ™ o — o [ppm]

Figura 10 Gréafico RMN de la posicion del Hidrogeno (H')
en la estructura quimica del polimero.

El grafico obtenido con el software Chemdraw®, del
Carbono (C'3), se muestra en la figura 11. En el que con
apoyo bibliografico, se determind la posicion de cada
Carbono de 175 a 150 mg/l, con estructura quimica C=C
del polimero poli{6-[2,2- (butilmetoxi-metoxi-1-
propenil)-1-butanol]-oxano-2,3,4,5- tetrol}.

Asi mismo en area 78-66 mg/l, se observa una sefial de
un carbon enlazado a un grupo hidroxido (C-OH), tipico
en la estructura quimica de glucosa. Otro grupo funcional
observado como sefial de C13 es el (C-C).
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\
226 200 175 150 125 100 75 50 25 0 [ppm]

Figura 11 Espectro RMN de C" componente
estructural de la glucosa.

3.4 Dispersion de luz dinamica en (DLS) en el
cilculo de masa molecular del
polimero poli{6 -[2,2- (butilmetoxi-
metoxi-1-propenil) -1-butanol]-
oxano-2,3,4,5- tetrol]}.

De la relacion dn/dc, se calculd el dato de la pendiente,
utilizando en el equipo Abbemat 300, los datos
correspondientes a las distintas diluciones, mostradas en
la tabla 3 y obteniendo una sefial como resultado de la
dispersion de luz y tamafio de las particulas de polimero
presente.

Tabla 3 indice de refraccion correspondiente a las
diluciones.

Dilucione s Agua desionizada

mg /ml g/ml (indice de refracciéon)

dn/dc

1.337
= -

(&)

& 1.335

L

i

& 1334

[m]

& 1.333

2 0 0.01 0.02 0.03

CONCENTRACION G/ML

Figura 12. Curva de calibrado para concentracion de poli{6-
[2,2- (butilmetoxi-metoxi-1-propenil)-1-butanol]- oxano-
2,3,4,5-tetrol]}.

Discusion.

La especie vegetal acuatica tule Typha Domingensis,
contiene como componentes estructurales diferentes
azucares y varia la concentracion de los mismos,
resultando ser un material lignoceluldsico de interés en
temas de investigacion. Se sintetizo un éter de azlicar de
vinilo a partir de un éter de vinilo (éter dialil trimetiol
propano) y un carbohidrato (d- glucosa) extraido de la
biomasa de tule Typha Dominguensis, en medios
organicos (DMF) y micro acuosos (agua), utilizando una
enzima PAL 660 de Bacillus licheniformis como
catalizador para la obtencion de un glicopolimero con D-
glucosa (Kitagawa, M., & Tokiwa, Y. 1998).

Se considerd6 muy interesante la propuesta de Orietta
Rosa Leon Alvarez en 2011 la obtencion de
glicopolimeros que pueden llevarse a cabo mediante
modificacion quimica, por lo tanto, por este método

25 0.025 1.336 también pueden obtenerse basado en HEMA o HEA y
20 0.02 1.335 aminosacéaridos, de cuyos procesos no existen
15 0.015 1.335 antecedentes bibliograficos en la literatura especializada.
10 0.01 1.334 Finalmente, la metodologia propuesta en la presente
5.0 0.005 1333 investigacion, en la que se sintetizo un éter de aztcar de

Se elaboro una curva de calibracion, figura 12, en la que
la sefial es absorbancia contra concentracion, de poli{6-
[2,2- (butilmetoxi-metoxi-1-propenil)-1-butanol]-oxano-
2,3,4,5- tetrol]} como analito, partiendo de una solucion
con 25 ppm, de la que se prepararon 5 diluciones
estandares con: 25, 20, 15, 10 y 5 ppm., obteniendose el
valor de dn/dc equivalente a la pendiente (m=0.133)
obtenida de la recta de calibrado.
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vinilo a partir de un éter de vinilo (éter dialil trimetiol
propano) y un carbohidrato (d- glucosa) extraido de la
biomasa de tule Typha Dominguensis, en medios
organicos (DMF) y micro acuosos (agua), utilizando una
enzima PAL 660 de Bacillus licheniformis como
catalizador, se obtuvo un glicopolimero en forma de gel.

La reaccion quimica durante la polimerizacion, figura 4,
en donde el grupo vinil del 6-O- Dimetilolpropano alil
éter d-glucosa reacciona con el iniciador causando su
propagacion  hasta obtener el poli (6- O-
Dimetilolpropano alil éter dglucosa). Con el uso del
equipo de Dispersion de luz dindmica en (DLS) en el
calculo de peso molecular de polimero poli{6-[2,2-
(butilmetoxi-metoxi-1-propenil)-1- butanol]-oxano-
2,3,4,5- tetrol]}, el dato fue de 3.29 x10° Da., donde se
corrobora que el material obtenido es un polimero.

QUIMICA HOY
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Trabajos smilares donde se han utilizado metodologias
en obtencion de esteres de glucosa polimerizable
catalizado, se obtiene un polimero ramificado poli(6-0-
vinilsebacil-Dglucosa), reportan un peso molecular de 11
000 Da. (Kitagawa, M., & Tokiwa, Y. 1998).

La finalidad del analisis IR por transformada de Furier,
fue identificar la presencia de los grupos funcionales de
d-glucosa y éter. En la interpretacion de los espectros,
Figura 6, se observd la presencia de ambos grupos,
corroborando con la investigacion realizada por Diana
Stephanie Ocegueda Vega en 2021.

Conclusiones.

El implementar un tratamiento alcalino con el tule Typha
Dominguensis como materia prima, en un tamafio de
particula de malla #20, ayudd a fracturar la estructura
quimica de esta especie vegetal dando lugar a la
separacion de sus componentes estructurales: lignina,
Glucosa y Hemicelulosa.

Se utiliz6 un factor experimental de composicion central
2n, en el disefio de experimentos; disefio que permitio
establecer valores para las variables independientes
(temperatura, tiempo y concentracion de quimicos). Las
variables independientes (glucosa, hemicelulosa, % de
rendimiento de celulosa) fueron normalizado usando la
siguiente ecuacion:

B NN
o (Xmax S Xmin};"r?—

Xn

Las condiciones optimas en la obtencion de fibras
celulosicas, fueron asignadas en la aplicacion del disefio
experimental de composicion central 2n. Se aplicaron los
valores de temperatura 160°C, concentracion de Sosa 35
g/l en un tiempo de 1 hora.

El grafico obtenido en el equipo de transformada de
furrier (FTIR), se observan las regiones en (cm™') donde
oscilan los grupos funcionales que pertenecen a la
glucosa de tule Typha domingensis. [(C-O=1056);
(C=0=1680); (OH=3416-3420)].

Otro monémero de los azticares contenidos en las fibras
de tule Typha Domingensis, pero en menor
concentracion es la Xilosa. Mediante hidrolisis acida con
acido sulfirico (H2SOs) diluido. Fue extraida e
identificada en un analisis por cromatografia liquida de
alta resolucion.

Los valores de las variables independientes: temperatura
180°C, tiempo de 10 min y una concentracion de 10% de
acido sulfurico (H2SO4) con una preparacion de 7.20 ppm,
favorecieron la extraccion del 17.0 % de glucosa de tule
Typha domingensis. Los datos experimentales obtenidos
de la hidrolisis acida, hacen atractivo el proceso para
extraer otros aziicares como Celobiosa y Arabinosa

Monica E. Martinez, Minerva Zamudio, Hugo Eduardo De Alva,
José Luis Rivera, Luisiana Morales, Hilario
Rafael Martinez Flores y Erick Heredia Olea.

contenidos en la especie vegetal tule, que pueden ser
utilizados en la obtencion de diferentes edulcorantes o
claboracion de biopolimeros.

En la cinética de la reaccion de hidrolisis acida se
forman acidos carboxilicos llamados compuestos de
degradacion, entre los que se encuentran el acido acético
y el furfural. Para la reducciéon y concentracion de los
mismos, se recomienda realizar una detoxiicacion
agregando 6xido de calcio (CaO) a los licores obtenidos
y corroborar la reduccion del 5-hidroximetilfurfural, asi
como del acido acético y del furfural.

Haciendo uso de material bibliografico respecto al tema

de eterificacion, se realizé una adaptacion al tule Typha
domingensis como la materia prima, reactivos y
mecanismos de reaccion adaptados al cumplimiento de
los objetivos planteados en la presente investigacion. El
polimero formado durante la eterificacion de glucosa de
tule y el [2,2- Bis(aliloximetil)-1- butanol], se le
realizaron pruebas en el equipo de IR de Transformada
de Furier. El grafico emitido como resultado del analisis,
muestra grupos funcionales OH osciando en la region de
3084 cm!, asi mismo estiramientos C-O-C oscilando en
la region de 1264 cm™.

Finalmente, en la interpretacion y analisis de los datos
experimentales obtenidos en la presente investigacion,
en la sintesis del polimero poli{6-[2,2- (butilmetoxi-
metoxi-1-propenil)-1-butanol]-oxano-2,3,4,5- tetrol]},
se concluye que los resultados indican el cumplimiento
de los objetivos y la hipdtesis planteados, al mejorar las
espectativas esperadas, en la aplicacion y seguimiento de
la metodologia utilizada. Por lo tanto, se considera un
proyecto innovador en la produccion de un polimero
biodegradable, amigable con el medio ambiente por
tratarse de un producto obtenido bajo un esquema de
investigacion sustentable, derivado del aprovechamiento
de una especie vegetal acuatica, invasora de cuerpos de
agua.
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