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RESUMEN 

Los residuos agrícolas y agroindustriales se componen principalmente de celulosa, 

hemicelulosa y lignina. La hemicelulosa puede ser hidrolizada parcialmente para la producción 

de xilooligosacáridos (XOS), prebióticos emergentes que destacan entre otros por su gran 

estabilidad a altas temperaturas (mayores a 100°C) y a diferentes niveles de pH (en el rango de 

2,5-8). Las hojas de cebolla utilizadas se componían de 26,40% de celulosa, 5,05% de 

hemicelulosa y 5,37% de lignina y las pancas de maíz de 34,06% de celulosa, 31,70% de 

hemicelulosa y 4,65% de lignina. Después del tratamiento hidrotermal bajo las mejores 

condiciones (50 min a 180°C) en reactores Parr sin agitación, se obtuvo un extracto con 0,9 g 

de XOS por 100 g de hojas de cebolla. En el caso de las pancas de maíz, en reactores sin 

agitación (75 min a 180°C), se obtuvo 4,8 g de XOS por 100 g de material y en el reactor con 

agitación (30 min a 180°C) se obtuvo 3,1 g de XOS por 100 g de material. El hidrolizado de 

pancas de maíz obtenido en 75 min fue sometido a operaciones combinadas de UF (10 kDa a 

pH 7) y NF (500 Da a pH 4 y 150-300 Da a pH 4 y pH 7), concentrándose aproximadamente 

en el retentado final 89% y 67% del total de XOS a pH 4 y pH 7, respectivamente. En el caso 

del hidrolizado de maíz obtenido en 30 min, un proceso previo, aplicado a una fracción del 

hidrolizado, logró retener aproximadamente 85% de compuestos fenólicos en columnas C18, 

pero también 47% del total de XOS. Esto favoreció un proceso de filtración por membranas 

con menos etapas, empleando solo operaciones de NF (600-800 Da a pH 7 y 150 Da a pH 

3,73), concentrándose en el retentado final aproximadamente 94% del total de XOS. La 

fracción no sometida a retención de compuestos fenólicos requirió operaciones combinadas de 

UF (10 kDa a pH 7 y 1000 Da a pH 7) y NF (600-800 Da a pH 7 y 150 Da a pH 3,78), 

concentrándose aproximadamente en el retentado final 94% del total de XOS.  

Palabras clave: XOS, Allium cepa, Zea mays, lignocelulósicos, tratamiento hidrotérmico, 

membranas.  
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ABSTRACT 

Agricultural and agro-industrial residues are mainly composed of cellulose, hemicellulose, and 

lignin. Hemicellulose can be partially hydrolyzed to produce xylooligosaccharides (XOS), 

emerging prebiotics that stand out among others for their high stability at high temperatures 

(above 100°C) and at different pH levels (in the range of 2.5-8). The onion leaves used were 

composed of 26.40% cellulose, 5.05% hemicellulose and 5.37% lignin and the corn husks of 

34.06% cellulose, 31.70% hemicellulose and 4.65% lignin. After hydrothermal treatment under 

the best conditions (50 min at 180°C) in non-stirred Parr reactors, an extract with 0.9 g of XOS 

per 100 g of onion leaves was obtained. In the case of corn husks, in non-stirred reactors (75 

min at 180°C), 4.8 g of XOS per 100 g of material was obtained and in the stirred reactor (30 

min at 180°C), 3.1 g of XOS per 100 g of material was obtained. The corn husks hydrolysate 

obtained in 75 min was subjected to combined UF (10 kDa at pH 7) and NF (500 Da at pH 4 

and 150-300 Da at pH 4 and pH 7) operations, concentrating approximately 89% and 67% of 

the total XOS at pH 4 and pH 7, respectively, in the final retentate. In the case of the corn 

hydrolysate obtained in 30 min, a previous process, applied to a fraction of the hydrolysate, 

managed to retain approximately 85% of phenolic compounds in C18 columns, but also 47% 

of the total XOS. This favored a membrane filtration process with fewer stages, using only NF 

operations (600-800 Da at pH 7 and 150 Da at pH 3.73), concentrating in the final retentate 

approximately 94% of the total XOS. The fraction not subjected to phenolic compound 

retention required combined UF (10 kDa at pH 7 and 1000 Da at pH 7) and NF (600-800 Da 

at pH 7 and 150 Da at pH 3.78) operations, concentrating approximately 94% of the total XOS 

in the final retentate. 

Key words: XOS, Allium cepa, Zea mays, lignocellulosics, hydrothermal treatment, 

membranes.
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INTRODUCCIÓN 

La cebolla (Allium cepa L.) es uno de los cultivos alimentarios más importantes del mundo, su 

producción y procesamiento generan toneladas de residuos anualmente, a nivel mundial, los 

cuales presentan ciertas complicaciones para eliminarse de maneras convencionales, ya que su 

uso como forraje y para compostaje es limitado, además de que, debido a su alto contenido de 

humedad, la combustión de estos residuos resulta bastante cara 1,2. De la misma manera, el 

maíz (Zea mays) es uno de los principales cultivos en la mayoría de países con una 

productividad agrícola relevante, donde su producción presenta tendencias de incremento junto 

con la producción anual de rastrojo de maíz; residuo que se compone de las hojas, tallos y 

mazorcas desechados luego de la cosecha; un gran porcentaje de este material residual podría 

utilizarse para la producción de biocombustibles, sin embargo, casi la mitad del rastrojo de 

maíz producido permanece sin utilizar debido a la falta de métodos de eliminación adecuados: 

mientras que una parte de este material es utilizado como alimento para animales, otra es 

quemada al aire libre, lo cual favorece la liberación de contaminantes hacia la atmósfera 

generando un impacto negativo en el ambiente 3. 

Los problemas que surgen respecto a la inapropiada eliminación de los residuos agrícolas y 

agroindustriales no solo acarrean un efecto poco favorable para el ecosistema, sino que 

repercuten en la economía, ya que generalmente se desconoce el potencial que poseen estos 

residuos para valorizarse. La cebolla, uno de los principales vegetales representativos en el 

comercio del Perú, cuenta con una mayor producción en la región de Arequipa, la cual 

concentra alrededor del 60,9% de la producción nacional 4. Por otro lado, el maíz, en este caso 

el perteneciente a la variedad blanco Urubamba, raza Cusco gigante, el cual cuenta con 

denominación de origen, solo se produce en las provincias de Calca y Urubamba del Cusco, 

donde el 90% del área cultivable está destinado a esta variedad, teniendo niveles de rendimiento 

que oscilan en el rango de 3 a 4,8 t/ha 5. Dado este escenario es innegable que, al producirse 
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grandes cantidades de estos cultivos, se genere de igual manera una gran cantidad de residuos, 

ya sea luego de la cosecha o en etapas posteriores correspondientes a su procesamiento. 

Los residuos generados de estas actividades, al ser biomasa lignocelulósica, son una materia 

prima de bajo costo, abundante y renovable, que puede ser empleada para la producción 

sustentable de diversas biomoléculas de valor agregado, como también de biocombustibles y 

bioenergía 6. Debido a la naturaleza lignocelulósica de la biomasa vegetal, esta puede ser 

fraccionada en celulosa, hemicelulosa y lignina, convirtiéndola en una materia prima 

prometedora en el contexto de biorrefinerías, ya que, como se ha ido mencionando, puede ser 

transformada en productos de alto valor 7. Los residuos de cebolla, como pieles y hojas, podrían 

ser una potencial y novedosa fuente de recursos biopoliméricos, ya que se componen 

aproximadamente de 41% y 46% de celulosa, 16% y 26% de hemicelulosa, y 39% y 26% de 

lignina, respectivamente 8. De la misma manera, los residuos de maíz han demostrado ser una 

opción atractiva de materia prima para los mismos fines, reportándose la siguiente composición 

aproximada para los diferentes elementos que constituyen esta biomasa residual: tallos: 40-

50% de celulosa, 20-30% de hemicelulosa y 10-15% de lignina 9; hojas: 29% de celulosa, 43% 

de hemicelulosa y 10% de lignina (porcentajes en peso) 10; y por último mazorcas (polvo seco): 

45% de celulosa, 33% de hemicelulosa y 14% de lignina 11. Cabe resaltar que mientras la 

celulosa es un componente uniforme de la mayoría de los tipos de biomasa celulósica (presente 

en alrededor de un 40%), las proporciones y la composición de hemicelulosas y lignina difieren 

entre especies 12. 

La hemicelulosa contiene entre sus principales fracciones poliméricas al xilano, que al 

despolimerizarse da paso a la xilosa y a los xilooligosacáridos (XOS); estos últimos son 

oligómeros de azúcar (con grados de polimerización que van de 2 a 10) producidos, como se 

ha mencionado, por la hidrólisis parcial del xilano, el cual es un heteropolisacárido con un 

esqueleto homopolimérico de xilosa. Los XOS tienen un potencial reconocido como 
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prebióticos, siendo una de sus aplicaciones más importantes su uso como alimentos 

funcionales, ya que son compuestos que se mantienen estables bajo un amplio rango de pHs y 

temperaturas. De la misma manera, se ha destacado su función como aditivos hipocalóricos no 

cariogénicos, lo que favorece su implementación en dietas de adelgazamiento; además son 

utilizados como gelificantes, para el tratamiento de la diabetes, como inmunomoduladores, 

inmunoestimuladores, y antioxidantes 6,13. 

La obtención de xilooligosacáridos (XOS) a partir de biomasa lignocelulósica se realiza 

generalmente mediante dos estrategias. La primera estrategia consiste en un solo paso, donde 

se lleva a cabo una hidrólisis, mediante tratamiento térmico, ya sea con vapor de agua o agua 

caliente, a temperaturas y presiones elevadas. La segunda estrategia consiste en dos pasos, 

combinando un tratamiento hidrotérmico o químico con hidrólisis enzimática, en la cual se 

emplean endo-1,4-β-xilanasas; esta enzima cataliza la hidrólisis de los enlaces 1,4-β-xilosa del 

xilano, teniendo como resultado la liberación de moléculas más pequeñas como xilotriosa, 

xilobiosa y xilosa 14. El tratamiento hidrotermal se considera un proceso de refinería de biomasa 

ecoamigable ya que no hace uso de químicos más que de agua; además, no provoca problemas 

significativos de corrosión y permite la solubilización de los hidrolizados de hemicelulosa sin 

que se produzca una hidrólisis completa 12. Sin embargo, durante el tratamiento de la biomasa 

lignocelulósica, no queda exenta la formación de diversos compuestos (impurezas) no 

deseados, que incluyen monosacáridos, ácido acético, derivados de lignina soluble, compuestos 

inorgánicos solubles y furfural, lo cual afecta de manera adversa la propiedad prebiótica de los 

XOS, por lo que una eficiente purificación de estos compuestos resulta ser un proceso necesario 

de vital importancia 14. 

Para la purificación de XOS existen diversos métodos con el objetivo de eliminar productos 

secundarios no deseados. Entre las metodologías generalmente empleadas se encuentra la 

cromatografía de intercambio iónico, el uso de carbón activado, el sobre encalado y la 
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extracción por solventes. Sin embargo, estas metodologías presentan ciertas desventajas: la 

cromatografía de intercambio iónico implica altos costos y no es adecuada para la producción 

a gran escala; el uso de carbón activado involucra la necesidad de emplear grandes cantidades 

de este material aumentando los costos operacionales, además de que una cierta cantidad de 

XOS puede perderse cuando se utiliza carbón activado y en el caso de la extracción por 

solventes, el tiempo de proceso es largo y el rendimiento de recuperación bajo 14. 

Dentro de las diferentes estrategias de purificación, la tecnología basada en membranas ha 

surgido como una alternativa prometedora para purificar XOS, haciendo uso generalmente de 

membranas de ultrafiltración (UF) y nanofiltración (NF). Esta tecnología resulta atractiva 

debido al ahorro de energía que implica, su alta eficiencia y por ser amigable con el medio 

ambiente 15. Los trabajos empleando esta tecnología para la purificación de XOS aún son 

escasos, sin embargo, ya se ha explorado el fraccionamiento en serie de XOS empleando 

membranas a partir de diferentes fuentes como tallos de algodón y cáscaras de almendra 16, 17. 

Diversos antecedentes en el uso de esta tecnología para fraccionar y purificar oligosacáridos 

(como los XOS) en moléculas de tamaños específicos deseados, le han conferido un merecedor 

reconocimiento de aplicabilidad para este fin. Algo en lo que coinciden diversos estudios es 

que el rendimiento, en el caso de utilizar membranas de nanofiltración, puede verse afectado 

tanto por las características de las membranas o de los oligosacáridos a purificar 18. Con 

relación a este tema, el proceso de diafiltración (DF) surge como una operación beneficiosa, la 

cual consiste en la adición de un disolvente, generalmente agua, al depósito de alimentación 

con el fin de concentrar un producto en el retentado o recuperarlo en el permeado, este enfoque 

es una estrategia para mejorar el rendimiento de la concentración o recuperación de XOS de 

bajo peso molecular como xilobiosa (X2) y xilotriosa (X3), los cuales poseen un alto potencial 

prebiótico. Al tratarse de una operación simple y con resultados notables, la diafiltración tiene 
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potencial para aplicarse ampliamente en futuros estudios basados en la tecnología de 

membranas 15. 

En el presente trabajo, con el fin de producir XOS a partir de residuos agrícolas de cebolla 

(Allium cepa) y de maíz (Zea mays), se evaluará la aplicación de un tratamiento hidrotermal 

utilizando agua como solvente, seguido de una etapa de purificación y concentración basada 

en tecnología de membranas, empleando membranas de ultrafiltración (UF) y nanofiltración 

(NF).  
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HIPÓTESIS 

Dado que los residuos agroindustriales de cebolla y maíz son materiales lignocelulósicos 

compuestos por fracciones de celulosa, hemicelulosa y lignina con potencial para producir 

xilooligosacáridos (XOS), es posible que se logre una eficiente obtención de XOS al emplear 

un proceso de hidrólisis hidrotérmica seguido de una etapa de purificación y concentración de 

los oligosacáridos obtenidos, mediante filtración por membranas. 
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OBJETIVOS 

OBJETIVO GENERAL 

Evaluar el proceso hidrotérmico para la hidrólisis de la fracción de hemicelulosa de residuos 

de cebolla (Allium cepa) y maíz (Zea mays) y posterior purificación con membranas de los 

xilooligosacáridos (XOS) producidos.  

OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

1. Determinar el contenido de celulosa, hemicelulosa y lignina de las hojas de cebolla y 

pancas de maíz, obtenidos de un campo agrícola del distrito de Tiabaya y del mercado 

“La Chavela”, respectivamente. 

2. Evaluar diferentes condiciones de temperatura y tiempo, con el fin de determinar las 

mejores condiciones para la reacción de hidrólisis hidrotérmica necesaria para la 

hidrólisis de la fracción de hemicelulosa presente en los residuos de cebolla y maíz. 

3. Evaluar el potencial de membranas de ultrafiltración (UF) y nanofiltración (NF) para la 

purificación y concentración de XOS.  

4. Cuantificar la xilosa y XOS obtenidos, en las diferentes etapas de hidrólisis 

hidrotérmica y filtración por membranas, mediante la técnica de cromatografía líquida 

(HPLC). 
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TABLA DE VARIABLES E INDICADORES 

A continuación, se muestra el cuadro con las variables dependientes e independientes, 

considerando solo las etapas donde se evaluará la influencia de variables. Las etapas no 

consideradas en el cuadro de variables se realizarán acorde a procedimientos ya establecidos 

en otros estudios. 

Tabla 1. Variables e Indicadores. 

ETAPAS 

VARIABLES 

Independientes Dependientes 

Indicadores Unidades Indicadores Unidades 

Tratamiento 

hidrotermal 

Tiempo de 

hidrólisis 

Minutos (min) 

Compuestos 

fenólicos totales 

g EAG/L 

Temperatura del 

proceso 

°C 

Concentración 

de xilosa 

g de xilosa/L 

Concentración 

de XOS (X2-X4) 

g de XOS/L 

Filtración por 

membranas 

Tamaño de poro Dalton (Da) Concentración 

de xilosa 

g de xilosa/L 

Presión Bar 

pH - Concentración 

de XOS (X2-X4) 

g de XOS/L 

Temperatura °C 

 

  



9 
 

CAPÍTULO I  

1. MARCO TEÓRICO 

1.1. Cebolla 

1.1.1. Importancia del cultivo 

La cebolla (Allium cepa L.), es uno de los cultivos alimentarios más importantes del mundo 

ocupando el tercer lugar después de la papa y el tomate 19. Su cultivo se conoce desde hace más 

de 4000 años, con un posible origen en Asia Central; actualmente se extiende por todo el mundo 

gracias a su alta adaptabilidad a diferentes climas y suministros de agua. El bulbo, la parte más 

utilizable de esta hortaliza, finaliza su formación luego del primer año de crecimiento, por lo 

que es considerado como cultivo anual, a pesar de tratarse de una planta bienal 20. 

Morfológicamente el bulbo consta de bases de hojas orientadas cilíndricamente, llamadas 

escamas, las cuales se encuentran unidas a un tallo corto en forma de disco (placa basal). Estas 

escamas acumulan agua y productos de la fotosíntesis, lo que las lleva a hincharse formando el 

bulbo. A medida que este madura, las escamas externas se convierten en una piel seca e 

impermeable, lo que ayuda a prevenir la desecación 19. Desde la antigüedad, la cebolla se ha 

utilizado tradicionalmente en medicina popular y como ingrediente casi universal en la 

preparación de alimentos, por lo cual su cultivo se realiza de diferentes maneras, según su 

forma, color, tamaño, contenido de materia seca y picor 20. 

1.1.2. Producción 

La producción de cebolla se divide en tres segmentos principales de productos: bulbos para el 

mercado de productos frescos, cebollas deshidratadas para el procesamiento de alimentos y 

cebollas verdes para ensalada para consumo fresco 21. La producción mundial de bulbos de 

cebolla en 2018 se estimó en 96,7 millones de toneladas, según datos recopilados por la FAO 

en 2020, siendo los mayores productores los países asiáticos, los cuales representan el 67,5% 

de la producción mundial, donde destacan China e India; por otro lado, los países europeos 
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generan el 9,3% de la producción mundial, del cual el 66% proviene de países pertenecientes 

a la Unión Europea, siendo los más importantes España y Holanda 20. Los países de América 

del Sur aportan un 9% a la producción mundial, con Brasil, Perú, Argentina, Colombia y Chile 

a la cabeza 22. A nivel nacional, 04 regiones concentraron el 90,1% de la producción de cebolla 

en 2017, estas regiones fueron: Arequipa con una participación de 62,3%, Ica con 20,9%, La 

Libertad con 3,8% y Lima con 3,3% 23. Siendo considerado el principal productor de cebolla 

el departamento de Arequipa, el cual concentró el 60,9% de la producción nacional en 2019 4. 

Respecto a su almacenamiento, las cebollas se pueden almacenar hasta por 9 meses si se 

dispone de refrigeración o almacenamiento en atmósfera controlada, esta característica resulta 

ventajosa para su producción masiva, lo cual beneficia su prevalencia en todo el mundo 21. Aun 

así, el almacenamiento prolongado de cebollas a granel puede resultar en pérdidas notables de 

hasta un 25-30%, por lo cual una estrategia para garantizar la estabilidad del producto y 

proteger su calidad sensorial específica es su procesamiento. Es por esto por lo que el mercado 

internacional se encuentra cada vez más enfocado a productos deshidratados como hojuelas, 

aros, gránulos, polvo, etc., y a cebolla procesada, congelada o enlatada, en vinagre y en 

salmuera. Cabe resaltar que la demanda y producción de cebolla viene en aumento cada año, 

esta tendencia quedó evidenciada en los años 2008 a 2018 ya que, entre esos 10 años, la 

producción de cebolla aumentó aproximadamente un 30% 20. 

1.1.3. Generación de residuos 

Por lo general, las hojas de esta hortaliza se descartan en el campo después de la cosecha, ya 

que el producto de interés es el bulbo 8; por otro lado, durante el procesamiento de cebolla se 

generan desechos como las pieles, escamas carnosas externas (generalmente 2), raíces y la 

parte superior (punta) de los bulbos; resultado del pelado mecánico de los mismos; también 

llegan a descartarse los bulbos deformados, dañados o podridos, al no ser aptos para su uso o 

consumo 20. A manera de ilustrar la cantidad de residuos de cebolla generados, se presenta el 
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caso de la Unión Europea, la cual, según la bibliografía disponible, produce de manera anual 

500.000 toneladas de residuos de cebolla, principalmente en países con una producción 

significativa, como España, Países Bajos y Reino Unido 24. La eliminación por maneras 

convencionales de los desechos de cebolla plantea ciertos problemas ya que estos residuos no 

pueden utilizarse como forraje debido a su aroma y posible toxicidad; también su compostaje 

es limitado por la alta susceptibilidad al crecimiento del fitopatógeno Sclerotium cepivorum 

(podredumbre blanca) y al alto contenido de compuestos azufrados; asimismo, la combustión 

de los residuos de cebolla es bastante cara debido al alto contenido de humedad 1,2. 

 

1.2. Maíz Blanco Urubamba (Blanco Gigante Cusco) 

1.2.1. Importancia del cultivo 

El maíz (Zea mays) blanco gigante es originario del departamento del Cusco, del Valle Sagrado 

de los Incas, comprendido en las provincias de Urubamba y Calca, entre los 2600 y 3050 

m.s.n.m. de altitud. Pertenece a la variedad blanco Urubamba y a la raza Cusco gigante, 

denominado así por el tamaño de sus granos. Esta raza pertenece al grupo de maíz amiláceo y 

es el más importante, en materia económica, entre las otras variedades de maíz cultivados en 

la región del Cusco por la calidad de sus granos, determinada por su gran tamaño, textura suave 

y color blanco 5. 

1.2.2. Producción 

El maíz blanco gigante, como ya se ha mencionado, es de procedencia cusqueña, cultivado en 

las provincias de Calca y Urubamba, donde el 90% del área cultivable está destinado a este 

maíz. Los aspectos climáticos y del suelo en las zonas de cultivo hacen que presente 

características únicas, que no podrían darse en otros lugares del Perú. Estos factores 

ambientales han permitido que este tipo de maíz sea una de las razas más evolucionadas del 

país, con alta fertilización y poblaciones de 55000 plantas/ha. La provincia de Calca es la 
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principal zona para este cultivo, presentando los mayores indicadores de producción, llegando 

a producir casi 5 toneladas al año, con un nivel de rendimiento de 4,6 t/ha 5. El maíz Blanco 

Gigante Cusco es una de las variedades de mayor volumen de comercialización en el mercado 

nacional y el de mayor volumen de exportación. En el país y en algunos lugares del exterior 

existen variedades de granos similares en apariencia externa, pero no cuentan con las 

dimensiones, suavidad y densidad o peso específico del maíz blanco gigante, características 

aparentemente determinadas por el origen genético o por la influencia ambiental de la zona de 

producción 25. 

1.2.3. Generación de residuos 

La mayor parte de generación de residuos se da en la etapa de cosecha, los tallos son cortados 

tanto para obtener choclo como para obtener grano. Por lo general es costumbre vender las 

plantas en pie y el comprador se encarga de la cosecha dejando el follaje para el productor 25. 

Los principales residuos generados resultantes del cultivo de maíz son sus mazorcas y hojas, 

estos residuos representan el 20-30% de la cosecha de maíz y son considerados subproductos 

de bajo beneficio 26. En general, el rastrojo de maíz generado es clasificado como un residuo, 

y no como un cultivo energético ni mucho menos como un desperdicio. El rastrojo de maíz es 

dejado en los campos luego de la cosecha, y su valor se deriva de su contribución a la materia 

orgánica del suelo 27. 

 

1.3. Biomasa lignocelulósica 

Generalmente, la mayoría de los desechos agroindustriales están compuestos de materiales 

lignocelulósicos o polímeros básicos como: lignina, una estructura fenólica; celulosa, una 

cadena de polímero lineal formada por unidades repetitivas de celobiosa (disacárido) y 

hemicelulosa, un heteropolisacárido; el porcentaje de cada compuesto varía según el tipo de 

biomasa, aun así los rangos suelen oscilar entre el 30% y el 50% (p/p) de celulosa, el 15% y el 
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25% (p/p) de lignina y entre el 20% y el 40% (p/p) de hemicelulosa 28,29. Esta biomasa 

lignocelulósica es considerada el residuo agrícola más abundante disponible en el mundo 30. Es 

por tanto una materia prima muy prometedora para las biorrefinerías, su valorización es una 

fuente abundante de vectores energéticos útiles, compuestos químicos e ingredientes, 

pudiéndose obtener productos de valor agregado como: monosacáridos (glucosa, xilosa, 

manosa, fructosa, arabinosa y más), oligosacáridos (fructo- o FOS, xilo- o XOS, galacto- o 

GOS, lactosacarosa, etc.), biocombustibles (etanol, butanol, dimetiléter, biodiesel e 

hidrógeno), compuestos bioactivos (flavonoides, ácidos fenólicos, terpenos, terpenoides y 

carotenoides), nanocelulosa (bacteriana y la relacionada con la madera), lignina y sus derivados 

(fuente de compuestos aromáticos a partir de biomasa y posible sustituto de la fracción 

aromática o BTEX producida en refinerías de petróleo) 31. Es por ello por lo que los oligómeros 

de celulosa, hemicelulosa, lignina, pectina y otros polímeros relacionados con la biomasa 

lignocelulósica, como la quitina, componen una clase de compuestos de valor agregado con un 

enorme potencial 13. 

1.3.1. Lignina 

Reconocidos por su rica variabilidad y número de grupos funcionales, los oligómeros de lignina 

se han aplicado múltiples veces en productos básicos, materiales avanzados y revestimientos 

32. Sin embargo, su despolimerización resulta compleja de controlar hoy en día, mientras que 

la propia lignina es relativamente inerte como ingrediente material, lo que dificulta su inclusión 

en materiales novedosos. La lisis efectiva de polioles, importantes en la formulación de 

poliuretano, parece una aplicación prometedora de lignina, la cual representa el 15 al 40% del 

peso seco de la biomasa lignocelulósica. Para hacerla más reactiva, la lignina puede convertirse 

en fracciones de menor peso molecular mediante una variedad de rutas catalíticas (ácidas, 

básicas, con óxidos metálicos, líquidos iónicos y enzimas) y en condiciones subcríticas y 

supercríticas utilizando varios disolventes. Sin embargo, estos procesos necesitan potenciarse 
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tanto en el punto de vista técnico como económico, ya que las duras condiciones de presión y 

temperatura requeridos hacen inviables estas operaciones 13. 

1.3.2. Celulosa 

La celulosa es un biopolímero homopolisacárido de muy alto peso molecular de naturaleza 

refractaria (puede presentar de 90%-95% de cristalinidad), organizado en nanofibrillas de 

celulosa ensambladas, las cuales componen microfibrillas, que a su vez conforman ensambles 

de orden superior como las macrofibrillas 13. Generalmente, estas microfibrillas de celulosa 

están recubiertas, dentro de las regiones cristalinas, con diferentes porcentajes de matriz amorfa 

de lignina, hemicelulosa, proteínas, compuestos orgánicos e impurezas. Esta región amorfa es 

relativamente fácil de romper, lo que no se repite con la región cristalina debido a los enlaces 

de hidrógeno de los grupos hidroxilo presentes en ella. El dominio amorfo puede eliminarse 

mediante procesos mecánicos, químicos o una combinación de ambos, para la producción de 

materiales de valor agregado como nanofibrillas o nanocristales de celulosa, las cuales 

presentan un potencial en aplicaciones alimentarias; sin embargo, existen algunas limitaciones 

para su completa comercialización debido a su elevado coste de producción y consumo de 

energía, además de ciertas preocupaciones sobre los riesgos potenciales de las nanopartículas 

para la salud humana y medio ambiente 28. Por otro lado, la celulosa también puede utilizarse 

para la producción de celooligómeros (COS), lo cual implica su despolimerización, ya sea por 

hidrólisis o por vía oxidativa. Estos COS han demostrado creciente utilidad en la formulación 

de complementos alimenticios, sin embargo, son menos estudiados que otros oligosacáridos 

debido a la naturaleza refractaria de la celulosa 13. 

1.3.3. Hemicelulosa 

Las hemicelulosas, también conocidas como poliosas, son el segundo polisacárido más 

abundante en la naturaleza, están presentes en la pared celular de las plantas con una asociación 

cercana con la celulosa y lignina, lo que contribuye a la rigidez de la pared celular. Estos 
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polisacáridos son parcialmente solubles en agua y solubles en álcali diluido, lo que hace posible 

su separación en este tipo de medio 33. La fracción de hemicelulosa en la biomasa 

lignocelulósica es una rica fuente de xilooligosacáridos y manooligosacáridos. Las 

hemicelulosas son heteropolisacáridos ramificados linealmente, con un peso molecular 

relativamente bajo (alrededor de 15 kDa), muy ricos en xilosa, galactosa, fructosa, glucosa y 

manosa, además de arabinosa y ácido urónico 34. Una de las principales fracciones poliméricas 

de las hemicelulosas es el xilano, un polímero de xilosa unido por enlaces β-1,4-xilosídicos 

que puede despolimerizarse mediante operaciones ácidas, enzimáticas, mecánicas y térmicas 

(y algunas de sus combinaciones) a xilooligosacáridos (xilobiosa, xilotriosa, hasta xilodecaosa) 

o XOS. Por su lado, los manooligosacáridos pueden derivarse de mananos (tanto α- y β-

mananos, de levaduras y plantas, respectivamente), glucomananos, galactomananos y 

glucogalactomananos, que pueden degradarse mediante una variedad de enzimas que actúan 

sobre los enlaces β-1,4 entre los restos glicosídicos: β-mananasas, β-manosidasas, β-

glucosidasas y algunas enzimas auxiliares (α-galactosidasas y acetilmanano esterasas) 13. 

1.3.3.1. Purificación fraccionada de hemicelulosas 

Las hemicelulosas, por lo general, están unidas a otros componentes de pared celular como 

celulosa, proteínas, lignina y compuestos fenólicos mediante enlaces covalentes y de hidrógeno 

e interacciones iónicas e hidrofóbicas 35. Existen diferentes métodos de aislamiento de 

hemicelulosas, entre los cuales se destacan la extracción mediante tratamiento alcalino, 

extracción con solventes orgánicos, tratamientos mecánico-químicos (ultrasonidos o uso de 

extrusor de doble husillo) y tratamientos hidrotermales (explosión de vapor o irradiación con 

microondas). También existen metodologías para la purificación fraccionada de hemicelulosas 

como precipitación con etanol, precipitación con sulfato de amonio, precipitación con complejo 

de yodo, precipitación supercrítica antisolvente, cromatografía de columna, separación por 

membranas, entre otras. 
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Aislamiento de Hemicelulosas - Tratamiento Alcalino 

El interés en el aislamiento de hemicelulosas a partir de biomasa lignocelulósica se ha 

incrementado en los últimos años, teniendo como principal objetivo encontrar una metodología 

adecuada para la liberación selectiva de todas las hemicelulosas de otros componentes de la 

pared celular, sin implicar su degradación durante los procesos de aislamiento. El tratamiento 

alcalino es uno de los métodos empleados para este fin. Se entiende que el aislamiento de la 

matriz de hemicelulosa resulta restringido por los enlaces que forma con la lignina (enlaces 

covalentes, principalmente enlaces α-bencil éter) y con unidades acetilo y ácidos 

hidroxicinámicos (enlaces éster), además de que los enlaces de hidrógeno entre los 

componentes individuales (polisacáridos) de la pared celular impiden también el aislamiento 

de los componentes de hemicelulosa. La extracción alcalina ha demostrado ser una forma 

efectiva para la remoción de hemicelulosas, los tratamientos alcalinos aplicados a materiales 

lignocelulósicos logran la ruptura de la pared celular al disolver hemicelulosas, lignina y sílice, 

hidrolizando ésteres urónicos y acéticos e hinchando la celulosa, disminuyendo su cristalinidad. 

Además, este tipo de tratamiento corta los enlaces inicialmente mencionados, como los α-éter 

entre la lignina y las hemicelulosas; así como los enlaces éster entre las hemicelulosas y/o 

lignina y los ácidos hidroxicinámicos, como los ácidos p-cumárico y ferúlico. Sin embargo, las 

extracciones alcalinas tienen la desventaja de desacetilar las hemicelulosas 35. Las 

hemicelulosas extraídas alcalinamente se precipitan, en parte, por neutralización o 

acidificación suave, y en parte, por la posterior adición de un exceso de acetona o etanol. El 

tipo de álcali, la concentración, el tiempo y la temperatura tienen un efecto notable en el 

rendimiento de recuperación de hemicelulosas 35.  

Purificación Fraccionada de Hemicelulosas - Precipitación con Etanol 

Las hemicelulosas, heteropolisacáridos no celulósicos de cadena ramificada corta, están 

constituidas por varias unidades diferentes de azúcar, dispuestas en diferentes proporciones y 



17 
 

con diferentes sustituyentes. Varias técnicas de fraccionamiento han sido empleadas con el fin 

de obtener fracciones más homogéneas de estos heteropolisacáridos, ya que generalmente, 

como ya se ha mencionado, estos varían en características estructurales 35. Extracciones 

sucesivas con solventes neutros o alcalinos lograrían el aislamiento fraccionado de 

hemicelulosas, sin embargo, las hemicelulosas aisladas seguirían siendo una mezcla de 

diferentes polisacáridos. Para la obtención de fracciones hemicelulósicas homogéneas es 

necesaria una purificación de las hemicelulosas aisladas. Como se ha descrito previamente, las 

hemicelulosas pueden ser aisladas a partir de materiales lignocelulósicos mediante extracción 

con soluciones alcalinas, y su recuperación por neutralización y precipitación con etanol ha 

llevado a esta secuencia de procedimientos a ser la metodología de fraccionamiento 

convencional más utilizada. Esta práctica ha llevado a identificar tres tipos de hemicelulosas, 

las “hemicelulosas A” representan la fracción insoluble en agua que precipita al neutralizar un 

extracto alcalino a un pH de 4,5-5,0 con ácido acético; mientras que las “hemicelulosas B” son 

aisladas mediante una precipitación con 3 volúmenes de etanol, y la parte restante, 

generalmente desechada, es denominada “hemicelulosas C”. Se cree que el primer tipo de 

hemicelulosas son homogéneas, mientras que las hemicelulosas B son una mezcla de varios 

polímeros diferentes, tanto lineales como ramificados y, por otro lado, las hemicelulosas C son 

polímeros más ramificados y de bajo peso molecular 35. 

Como ya se ha mencionado, uno de los principales métodos de recuperación y purificación de 

hemicelulosas es la precipitación de las fracciones de polisacáridos mediante la adición de 

disolventes orgánicos miscibles a soluciones acuosas. El etanol es el solvente mayormente 

utilizado, pero también pueden emplearse otros solventes orgánicos como metanol y acetona. 

Las precipitaciones repetidas en etanol pueden aumentar la pureza de la hemicelulosa obtenida, 

sin embargo, no siempre se cumple esto debido a que pueden coprecipitar otros polisacáridos 

disueltos, lo cual significaría un problema. Esta operación de precipitación fraccionada está 
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influenciada por el tiempo y temperatura, variables que tienen influencia sobre los cambios 

conformacionales que conducen a la agregación molecular 35. 

 

1.4. Xilooligosacáridos (XOS) 

Los xilooligosacáridos son oligómeros de azúcar compuestos por unidades de β-D-

xilopiranosil (xilosa) unidas a través de enlaces β (1→4)-xilosídicos. Estos azúcares, presentes 

de forma natural en los brotes de bambú, frutas, verduras, leche y miel, son producidos 

industrialmente mediante la hidrólisis del xilano a partir de biomasa lignocelulósica. Los 

xilooligosacáridos han ganado valor en el mercado debido a su efecto prebiótico, en humanos 

y animales, a dosis bajas (1,4 g/día en adultos). Diversos beneficios para la salud han sido 

documentados respecto a estos oligómeros, que incluyen la reducción del colesterol en sangre, 

aumento en la absorción de calcio, efectos antioxidantes, mantenimiento de la salud 

gastrointestinal, riesgo reducido de cáncer de colon, efecto citotóxico sobre células leucémicas 

humanas y beneficios para pacientes con diabetes mellitus tipo 2. Los XOS fueron reconocidos 

como oligosacáridos prebióticos por la Asociación Internacional de Probióticos y Prebióticos 

(ISAPP), sin embargo, son considerados como prebióticos emergentes debido a que se requiere 

mayor evidencia de su resistencia a la digestión gástrica y estimulación selectiva del 

crecimiento de microbiota de bacterias beneficiosas. Los XOS poseen otras características que 

aumentan su atractivo industrial como su alto rango de estabilidad para temperaturas de hasta 

100°C y rangos de pH de 2,5-8; su bajo valor calórico y su poder edulcorante, convirtiéndolos 

en ingredientes ideales para alimentos funcionales y edulcorantes dietéticos 30. 

 

1.5. Producción de XOS 

Los factores que afectan el costo total de producción industrial de XOS incluyen la 

disponibilidad de diferentes materiales lignocelulósicos y su pretratamiento, las enzimas 
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xilanolíticas y su reciclabilidad, el tipo de hidrólisis xilanolítica, el diseño del biorreactor y la 

purificación del producto. Estos factores deben investigarse y seleccionarse adecuadamente 

para garantizar la producción sostenible y limpia de XOS 36. También se debe tener en cuenta 

que de entre los XOS existentes, los que presentan mayor potencial prebiótico y, por tanto, un 

mayor atractivo comercial, son aquellos con grados de polimerización de 2 a 6. Debido a esto 

se han realizado varios estudios evaluando diferentes estrategias de producción y purificación, 

con el fin de encontrar un proceso de producción que permita obtener el mayor rendimiento de 

XOS con grados de polimerización del rango deseado. Generalmente, la producción de XOS a 

partir de biomasa lignocelulósica se realiza a través de dos principales estrategias: procesos de 

un solo paso, generalmente empleando autohidrólisis; y procesos que combinan dos etapas: 

pretratamiento, donde se pueden emplear procesos térmicos, físicos, químicos o la 

combinación de ellos; y un tratamiento posterior, donde generalmente se aplica hidrólisis 

enzimática. Actualmente, este último enfoque (el de dos pasos) es la estrategia más empleada 

para la producción de XOS, debido a que la autohidrólisis, en el enfoque de una sola etapa, 

presenta desventajas como altos requerimientos energéticos y una alta producción de 

subproductos no deseados, los cuales encarecen los costos de producción al generar dificultades 

en la purificación del producto final 30. 

1.5.1. Primera estrategia: Procesos de una sola etapa 

Como ya se ha mencionado, la autohidrólisis es el tratamiento generalmente empleado cuando 

se trata de esta primera estrategia. Este y otros tipos de tratamiento hidrotermal se consideran 

altamente eficientes desde un punto de vista ambiental, energético y económico, y están 

asociados a la aplicación de agua como solvente a altos rangos de temperatura y presión. El 

tratamiento hidrotermal tiene diversas ventajas como un costo competitivo, la limitación del 

uso de catalizadores y sus propiedades sostenibles y eco amigables. Además, esta técnica 

promueve la extensión del área de contacto entre el agua y la superficie de la materia prima lo 
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cual aumenta sensiblemente la disolución de hemicelulosa (nuestra fracción objetivo) haciendo 

posible la recuperación del producto y aumentando el rendimiento de los procesos en caso de 

aplicarse después una hidrólisis enzimática, lo que correspondería ya a la segunda estrategia 

de producción de XOS, donde se combinan dos etapas 37. Usar esta técnica de tratamiento 

hidrotermal para el fraccionamiento de la biomasa puede resultar en la obtención de un extracto 

rico en hemicelulosa, la cual a menudo se compondrá de oligómeros de xilano. Adicional a ello 

también puede utilizarse para la separación enfocada a celulosa o lignina, aspecto que destaca 

la relevancia que tiene este tipo de tratamiento en un concepto de biorrefinería 38. Los efectos 

del tratamiento hidrotermal se pueden resumir en los siguientes cinco pasos 39: (i) escisión de 

hemicelulosa en oligómeros de peso molecular decreciente, ya que en esta etapa inicial se 

produce el fraccionamiento completo de la estructura; (ii) autohidrólisis, proceso que ocurre a 

través de la desacetilación de la hemicelulosa; (iii) disolución de hemicelulosa y transferencia 

de masa entre la fracción sólida y la líquida; (iv) producción de monómeros de azúcar, así como 

de productos de degradación, como furfural e hidroximetilfurfural (HMF); y (v) 

modificaciones en la porosidad del sólido, que pueden causar extracción, hinchamiento y 

compactación de la biomasa 39,40. En los procesos hidrotermales se debe tomar en cuenta la 

naturaleza y alcance de las diferentes técnicas que pueden aplicarse, además de la severidad de 

la reacción, la cual está relacionada con el tiempo de residencia, la temperatura y la carga del 

catalizador. Los procesos más severos tienden a generar concentraciones más elevadas de 

productos de degradación (furfural e HMF) los cuales tienen un efecto adverso en organismos 

fermentadores en etapas posteriores de conversión a otros productos 37. Las temperaturas 

típicas en los tratamientos hidrotermales son superiores a los 100°C, lo que implica que se 

requiere una presión superior a la presión del vapor de agua con el fin de mantener el agua en 

su estado líquido 41,42. Según la temperatura y presión de la reacción se pueden identificar dos 

tipos de tratamiento hidrotermal: el proceso subcrítico y el proceso supercrítico. Respecto al 
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primero, este puede incluir explosión de vapor no catalizada (Steam explosion – SE), explosión 

de vapor catalizada por ácido (Acid-catalized steam explosion - ACSE), y agua líquida caliente 

(Liquid-hot water - LHW); y opera por debajo del punto crítico del agua pura (374°C y 22,1 

MPa), contrario al proceso supercrítico (Supercritical water hydrolysis - SCW), el cual opera 

por encima de este punto 37. SE (también llamada autohidrólisis) y LHW son las dos técnicas 

generalmente empleadas para el tratamiento hidrotermal de la biomasa lignocelulósica y 

consecuente recuperación de hemicelulosa, ningún químico es añadido en el proceso (solo 

agua) por tal motivo ambas técnicas son consideradas eco amigables 37. 

1.5.2. Segunda estrategia: Procesos que combinan dos etapas 

1.5.2.1. Etapa I: Pretratamiento 

La eficiencia de la producción de XOS depende del pretratamiento de los sustratos 

lignocelulósicos para hacer que las moléculas de xilano estén disponibles para las enzimas 

xilanolíticas, por lo tanto, la eficiencia del pretratamiento determina el rendimiento final de 

XOS 36. Entre los varios métodos de pretratamiento conocidos, tenemos el pretratamiento 

hidrotermal, que se lleva a cabo durante la autohidrólis, el cual utiliza altas temperaturas que 

van generalmente entre los rangos de 160 a 210°C en la región subcrítica del agua, este requiere 

una cantidad muy baja de productos químicos, pero tiene un alto consumo de energía, debido 

a las condiciones de temperaturas y presiones altas con las que se trabaja 43; esta metodología 

se apoya en el hecho de que la hemicelulosa es vulnerable a la exposición al agua a altas 

temperaturas y presiones, ya que esta penetra en las estructuras de las células vegetales, 

hidratando la celulosa y despolimerizando la hemicelulosa 36. Respecto al pretratamiento ácido, 

en este se utilizan diferentes tipos de reactivos como ácidos inorgánicos (ácido sulfúrico, ácido 

nítrico, ácido clorhídrico y ácido fosfórico) y ácidos orgánicos (ácido acético, ácido fórmico y 

ácido propiónico) a altas temperaturas y presiones, los cuales causan la ruptura de los enlaces 

glicosídicos en la cadena de hemicelulosa, y la seguida liberación de oligosacáridos y de 
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productos no tan deseados como monosacáridos y compuestos tóxicos 44. En el caso del 

pretratamiento alcalino, este se realiza utilizando una solución alcalina suave en condiciones 

de temperatura y presión leves, a diferencia de la autohidrólisis y del pretratamiento ácido, los 

cuales emplean altas temperaturas y presiones 43; este tipo de pretratamiento genera que el 

enlace de hidrógeno existente entre la celulosa y hemicelulosa se interrumpa por los iones 

hidroxilo de la solución alcalina 45. Para el pretratamiento oxidativo, se utilizan agentes 

oxidantes como el peróxido de hidrógeno y el ácido acético, estos oxidan las moléculas de 

lignina y facilitan la liberación de hemicelulosa y celulosa 12. Existen diferentes complicaciones 

con estos métodos de pretratamiento, a modo de síntesis se sabe que el tratamiento hidrotermal 

durante la autohidrólisis también produce componentes tóxicos y no deseados como 

monosacáridos, lignina, furfurales e hidroximetilfurfural; este pretratamiento también carece 

de especificidad, produciendo una gran cantidad de XOS con un alto grado de polimerización 

y xilosa, indeseable para aplicaciones en la industria alimentaria y farmacéutica, y al requerir 

altas temperaturas es necesario el uso de equipos especializados. Por otro lado, el 

pretratamiento químico, al utilizar fuertes condiciones alcalinas y ácidas para la hidrólisis, 

causan corrosión de los equipos utilizados y contaminación ambiental. Sin embargo, se señala 

que el pretratamiento químico, así como el pretratamiento físico, seguido de la hidrólisis 

enzimática, son más efectivos cuando se usan en combinación entre sí que la aplicación de 

hidrólisis física o hidrólisis química solas 36. 

1.5.2.2. Etapa II: Hidrólisis enzimática 

Después de la solubilización o extracción de la hemicelulosa a partir de biomasa 

lignocelulósica, los XOS pueden producirse mediante métodos químicos, hidrotermales 

(autohidrólisis) o enzimáticos; sin embargo, actualmente la hidrólisis enzimática es el método 

preferido en la producción de XOS para la industria alimentaria, ya que es amigable con el 

medio ambiente y no produce subproductos no deseados, lo que permite la aplicación de 
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procedimientos más simples para la purificación final de XOS. La hidrólisis enzimática de la 

cadena central es producida principalmente por endo-1,4-β-xilanasas, las cuales catalizan la 

hidrólisis de los enlaces 1,4-β-xilosa en la cadena principal. La acción de la xilanasa se resume 

en escindir los enlaces glicosídicos internos en la estructura principal del xilano, produciendo 

XOS en los primeros pasos y luego moléculas más pequeñas como xilotriosa, xilobiosa y 

xilosa. Sin embargo, cabe mencionar que este tipo de tratamiento requiere de tiempos de 

reacción más largos a diferencia de la hidrólisis ácida y autohidrólisis, además de ser un proceso 

que requiere un poco más de inversión económica debido a los altos precios de enzimas 

comerciales 30. Las enzimas xilanolíticas incluyen exoxilanasas, β-xilosidasas, β-

endoxilanasas, y enzimas desramificantes; siendo de gran interés las endoxilanasas para la 

producción de XOS, ya que evitan la producción no deseada de xilosa. Las enzimas 

xilanolíticas pueden ser producidas por diferentes grupos microbianos como bacterias, hongos, 

levaduras y actinomicetos, dentro de los cuales se han estudiado más las xilanasas provenientes 

de bacterias y hongos. Las xilanasas comerciales se obtienen principalmente de fuentes 

fúngicas y, como se mencionó anteriormente, estas suelen ser caras. Como alternativa para ello, 

algunos investigadores optan por producir sus propias xilanasas a partir de diferentes 

microorganismos (silvestres y modificados genéticamente), con un gran potencial de 

producción 36. Otra alternativa viable y atractiva que además aumenta la eficiencia del 

catalizador es el uso de enzimas inmovilizadas; esta estrategia permite obtener biocatalizadores 

más estables que se pueden recuperar y reutilizar varias veces; asimismo, al utilizar este tipo 

de catalizadores inmovilizados, se obtienen productos libres de enzimas, facilitando los pasos 

de purificación y reduciendo los costos operativos 30. 

1.5.3. Downstream o purificación de XOS 

La aplicabilidad de XOS en las industrias alimentaria y farmacéutica depende de la pureza de 

estos, siendo deseable que el producto final contenga xilobiosa (X2), xilotriosa (X3), xilotetrosa 
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(X4), xilopentosa (X5) y xilohexosa (X6). Por ello es necesario separar, del producto final, los 

oligosacáridos superiores y los azúcares monoméricos como la xilosa y glucosa, ya que estos 

últimos modifican el valor calórico del producto. La concentración de XOS deseada para 

aplicaciones alimentarias en forma de prebióticos para consumo humano, es de 75 a 95% de 

pureza. Por ello se requiere de procesos de purificación eficaces para su aplicación posterior a 

la producción de XOS. Entre los diferentes métodos de purificación se tienen la extracción con 

solventes, la cual tiene una tasa de recuperación baja y no es un método ecológico; las técnicas 

cromatográficas, que no son económicas para la purificación a gran escala de XOS ya que 

poseen un alto costo; y la tecnología por filtración por membrana, la cual resulta ser más 

favorable desde el punto de vista industrial a comparación de los otros métodos. Esta última 

tecnología tiene varias ventajas dentro de las cuales se pueden resaltar su menor requerimiento 

energético y su escalado, el cual resulta relativamente fácil y la hace económicamente más 

favorable. En base a esto, la tecnología de filtración por membrana es recomendada para la 

producción a gran escala de XOS 36.  
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CAPÍTULO II  

2. MATERIALES Y MÉTODOS 

1.1. Lugar de ejecución 

Para el presente trabajo se utilizó el laboratorio de Bioprocesos del pabellón F (F-405), del 

campus principal de la Universidad Católica de Santa María (UCSM). Los análisis de HPLC 

se realizaron en el Laboratorio de Tecnología de Alimentos, ubicado en el mismo pabellón F 

(F-404). 

1.2. Materiales 

1.2.1. Insumos 

• Residuos (hojas) de Cebolla roja arequipeña Allium cepa.  

• Residuos (pancas) de Maíz blanco Urubamba Zea mays.  

1.2.2. Reactivos químicos 

• Alcohol, 96°, Alsucorp 

• El Ácido sulfúrico (H2SO4) al 96-97%, el Carbonato de Sodio (Na2CO3), el Hidróxido 

de Sodio (NaOH), el reactivo fenol de Folin-Ciocalteu, el Ácido acético (glacial) al 

100% y el Bromuro de Potasio (KBr), se obtuvieron de Merck & Co., Inc.  

• Estándar de alta pureza: D(+)-glucosa, anhidro para bioquímica, Emsure Merck  

• Estándar de alta pureza: D(+)-xilosa, Sigma Aldrich 

• Estándar de alta pureza: L(+)-arabinosa, para microbiología, Merck Millipore 

• Estándar de XOS: Xilobiosa, Xilotriosa y Xilotetraosa pureza >95% (HPLC), 

Megazyme 

1.2.3. Materiales de laboratorio (vidrio, porcelana, metal, etc.) 

• Extractor Soxhlet, probetas de vidrio, vasos de precipitado, tubos de ensayo, baguetas 

de vidrio, matraces, matraces Kitasato, crisoles filtrantes, balones volumétricos, crisoles 

de porcelana y viales de vidrio de 1,5 ml, para HPLC 
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• Papel filtro cualitativo Whatman 4 (medida: 460 × 570 mm) y Whatman 40 (125 mm) 

• Pinzas de metal, adaptadores de filtro de caucho, jeringas de 1 y 100 ml 

• Filtros de jeringa de nylon de 0,22 µm, Millex-GV 

• Cartuchos de columna C18 (Waters Sep-Pak Vac 35cc, C18 – 10 g) 

• Cartuchos de tratamiento C18 (para jeringa) 

• Membranas de 10000 Da (UF), Sterlitech (Synder Flat Sheet Membrane, ST, PES, UF); 

membranas de 1000 Da (UF), Sterlitech (TriSep Flat Sheet Membrane, UA60, PPA, 

UF); membranas de 600-800 Da (NF), Sterlitech (Synder Flat Sheet Membrane, NFG, 

PA-TFC, NF); membranas de 500 Da (NF), Sterlitech (Microdyn Nadir Flat Sheet 

Membrane, NP030, PES, NF); membranas de 150-300 Da (NF), Sterlitech (SUEZ (GE) 

Flat Sheet Membrane, DK, TFC, NF) y membranas de 150 Da (NF), Sterlitech (TriSep 

Flat Sheet Membrane, TS80, PA, NF) 

1.2.4. Aparatos y equipos 

• Horno de calor y secado Binder FD56 

• Molino manual 

• Analizador de humedad Mettler Toledo HE73 

• Balanza analítica (0,001 g – 210 g), OHAUS AR2140 

• Balanza (0,01 g – 2200 g), OHAUS SPX2202 

• Manta de calentamiento Preasion 98-II-C 

• Baño María, Witeg DH.WB0 Series 

• Autoclave, Witeg WAC 47 

• Bomba de filtración al vacío, Millipore 

• Espectrofotómetro UV-Visible, Genesys 150 

• Mufla Thermolyne, Thermo Scientific 

• Cocinilla eléctrica 
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• Campana extractora, Biobase FH1200(X) 

• Termoreactor Spectroquant TR420 

• Cromatógrafo Líquido de Alto Rendimiento (HPLC), Thermo Scientific Ultimate 3000 

• Knauer RI-Detector RefractoMax 520 

• 300×7,7 mm Carbohydrate H+ 8u HyperRez XP Column, 1 PK 

• 50×7,7 mm Carbohydrate H+ 8um HypeRez XP Guard Col, 1 PK 

• Columna cromatográfica (azúcares y XOS) 

• Equipo de FTIR, Thermo Scientific Nicolet Summit FTIR Spectrometer 

• Accesorios para equipo FTIR, Specac 

• Reactores Parr sin agitación de 25 ml 

• Reactor Parr con agitación de 2 L 

• Sistema de filtración: Sterlitech HP4750 High Pressure Stirred Cell (S/P: HP4750) 

• Vortex VWR 10153-814 

• Potenciómetro Mettler Toledo FiveEasy  

• Centrífuga Gemmy PLC-05 

• Agitador magnético, VWR Hotplate/Stirrer 

1.2.5. Software 

• Chromeleon 7 

• OMNIC Paradigm Desktop Software 

 

 

 

 

 

 



28 
 

1.3. Métodos 

1.3.1. Producción de XOS a partir de hojas de Cebolla (Allium cepa L.) 

1.3.1.1. Obtención y caracterización composicional de hojas de cebolla 

Hojas de cebolla 

Las hojas de cebolla roja Arequipeña (Allium cepa L.) fueron recolectados de un campo 

agrícola ubicado en el distrito de Tiabaya, en el lindero límite de Tunales y Pampas Nuevas, 

en el momento justo de la actividad de cosecha. Las hojas, usualmente denominadas “tallos 

falsos”, fueron recogidas directamente. Estos residuos fueron transportados al laboratorio, 

limpiados y separados de material no apto, secados hasta una humedad menor al 10%, molidos 

con un molino manual y almacenados en bolsas herméticas para su posterior análisis 

composicional (contenido de extractivos, celulosa, hemicelulosa, lignina y cenizas) (Figura 1). 

 

Figura 1. Obtención (a y b) y preparación (c y d) de hojas de cebolla. Nota: autoría propia. 

 

 

 

d c 

b a 
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Caracterización composicional de hojas de cebolla 

Se realizó la caracterización composicional de los residuos a fin de conocer el contenido de 

extractivos, celulosa, hemicelulosa, lignina y cenizas de la biomasa. Los análisis fueron 

realizados en base a las metodologías y procedimientos propuestos por la National Renewable 

Energy Laboratory (NREL), con ligeras modificaciones, utilizando muestras molidas 46–48. 

Determinación de contenido de extractivos 

Esta etapa se inició con la medición del contenido de humedad (porcentaje de humedad) de las 

muestras, con el fin de trabajar con los valores de peso seco de cada una de ellas. El peso seco 

se determinó, para esta y otra muestras en esta y las siguientes etapas, con la ecuación 1. La 

extracción se realizó mediante el método Soxhlet (Figura 2), y se adicionó 1-4 g de muestra 

molida a sobres tarados de papel filtro. Se registró el peso de cada muestra contenida en los 

sobres (la cantidad de muestra necesaria dependió de la densidad aparente de la biomasa). Este 

ensayo se realizó por triplicado, es decir, se consideraron tres sobres de trabajo que, al colocarse 

dentro de la cámara del equipo Soxhlet, su altura no debía exceder la altura del tubo de sifón 

del equipo. Tomando en cuenta ello, se procedió a ensamblar el resto del equipo Soxhlet. Las 

muestras fueron sometidas a dos extracciones exhaustivas de 6 horas cada una, con etanol al 

96% utilizando en cada extracción un volumen de 350 ml de solvente. Al finalizar la extracción 

con etanol, los sobres fueron puestos a secar a temperatura ambiente para luego poder registrar 

el peso de los contenidos de los sobres de trabajo, con el fin de determinar el porcentaje (%) de 

extractivos solubles en etanol. Para poder determinar el porcentaje de extractivos solubles en 

agua, el procedimiento se repitió de la misma manera con la biomasa resultante luego de la 

extracción con etanol. Los porcentajes de extractivos se calcularon siguiendo la ecuación 2. 

𝑊𝑠𝑒𝑐𝑜 = 𝑊𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 − (𝑊𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 × (
%𝐻

100
))    ( 1 ) 
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Donde: 

• Wseco: Peso seco. 

• Wtotal: Peso total, sin corrección de humedad. 

• %H: Porcentaje de humedad de la muestra. 

% 𝐸𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑡𝑖𝑣𝑜𝑠 = (
𝑊𝑠𝑒𝑐𝑜 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙−𝑊𝑠𝑒𝑐𝑜 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

𝑊𝑠𝑒𝑐𝑜 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
) × 100   ( 2 ) 

Donde: 

• Wseco inicial: Peso seco de la muestra registrado antes de la extracción Soxhlet. 

• Wseco final: Peso seco de la muestra registrado después de la extracción Soxhlet.  

 

Figura 2. Extracción Soxhlet. (a) Sistema completo armado, (b) Sobres de papel filtro que 

contenían la muestra en polvo. Nota: autoría propia. 

 

Determinación de carbohidratos estructurales y lignina 

El procedimiento a continuación se realizó utilizando el material libre de extractivos (solubles 

tanto en etanol como en agua) (Figura 3.a) y consistió en una hidrólisis ácida de dos pasos, que 

permitió fraccionar la biomasa de manera que pudo cuantificarse más fácilmente mediante 

espectroscopía UV-Vis y HPLC (1). Los ensayos se realizaron por triplicado, el análisis se 

inició pesando 300,0 ± 10,0 mg de muestra en cada tubo de vidrio de trabajo tarado. Se registró 

el porcentaje de humedad de la muestra y el peso de muestra contenido en cada tubo. Luego, 

a b 
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se agregaron 3,00 ± 0,01 ml de ácido sulfúrico al 72% p/p a cada tubo y con la ayuda de una 

varilla de vidrio se mezcló el contenido de cada uno de ellos. Los tubos se colocaron en un 

baño de agua a 30 ± 3 °C durante 60 ± 5 minutos. Durante el tiempo de incubación, las muestras 

fueron agitadas cada 10 minutos, sin retirar los tubos del baño de agua. Completada la hidrólisis 

de 60 minutos, los tubos se retiraron del baño de agua y se procedió a diluir el ácido a una 

concentración del 4% agregando 84,00 ± 0.04 ml de agua destilada, para este fin el contenido 

de los tubos fue transferido a matraces de 100 ml. Los matraces fueron colocados en la 

autoclave durante una hora a 121°C. Después de completar el ciclo de autoclave, los 

hidrolizados se dejaron enfriando hasta llegar a temperatura ambiente. 

 

Figura 3. Determinación de carbohidratos estructurales y lignina; (a) Material libre de 

extractivos, (b) Incubación a 30°C, (c) Dilución del ácido hasta una concentración del 4%. 

Nota: autoría propia. 

 

Determinación de lignina insoluble en ácido 

Para la determinación de lignina insoluble en ácido se filtraron al vacío los hidrolizados 

esterilizados en autoclave a través de crisoles filtrantes asignados, previamente pesados. El 

filtrado se recolectó y se tomó una alícuota de aproximadamente 50 ml, reservados en tubos 

Falcon de la misma capacidad, para poder determinar posteriormente la lignina soluble en ácido 

y los carbohidratos presentes; para este fin, los filtrados, se conservaron en refrigeración para 

su posterior análisis. Luego de haber recolectado apropiadamente la alícuota de hidrolizado, se 

utilizó agua destilada para la transferencia cuantitativa de todos los sólidos restantes de los 

matraces a sus respectivos crisoles filtrantes. Los crisoles junto con los residuos insolubles en 

a b c 
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ácido fueron secados a 105 ± 3 °C por 4 horas, al finalizar el tiempo de secado, las muestras se 

enfriaron en un desecador para después registrar los pesos del crisol junto a los residuos secos. 

El cálculo del porcentaje de lignina insoluble en ácido (LIA) fue realizado empleando la 

ecuación 3. 

%𝐿𝐼𝐴 =
𝑂𝐷𝑊𝑙𝑖𝑔𝑛𝑖𝑛𝑎 𝑖𝑛𝑠𝑜𝑙𝑢𝑏𝑙𝑒

𝑂𝐷𝑊𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
× 100    ( 3 ) 

Donde: 

• ODWlignina insoluble: peso seco de los residuos insolubles en ácido, en gramos. 

• ODWmuestra: peso seco de la muestra, en gramos. 

Determinación de lignina soluble en ácido 

Para la determinación de lignina soluble en ácido se llevó a cabo un análisis de 

espectrofotometría UV-visible, utilizando como blanco agua destilada. Se analizaron las 

alícuotas recolectadas previamente y se midió la absorbancia de las muestras a una longitud de 

onda apropiada, la cual se definió considerando lo reportado por Sluiter et al. (2012) 47 para el 

tipo de biomasa bagazo, de esta manera se trabajó con una longitud de onda de 240 nm. Cabe 

resaltar también que para este tipo de biomasa se utilizó un valor de ɛ = 25. Las muestras fueron 

diluidas con agua destilada, según fue necesario, para llevar las absorbancias obtenidas al rango 

de 0,7 - 1,0. El cálculo del porcentaje de lignina soluble en ácido (LSA) fue realizado 

empleando la ecuación 4. 

%𝐿𝑆𝐴 =
𝑈𝑉𝑎𝑏𝑠×𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟𝑎𝑑𝑜×𝐷𝑖𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛

𝜀×𝑂𝐷𝑊𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎×𝐿𝑜𝑛𝑔𝑖𝑡𝑢𝑑 𝑑𝑒 𝑡𝑟𝑎𝑦𝑒𝑐𝑡𝑜𝑟𝑖𝑎
× 100  ( 4 ) 

 

Donde: 

• UV abs: Absorbancia UV-Vis promedio para la muestra a la longitud de onda 

apropiada. 
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• Volumen filtrado: Volumen de filtrado (licor de hidrólisis) de 0,087 L. 

• Dilución: 
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎+ 𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑠𝑜𝑙𝑣𝑒𝑛𝑡𝑒 𝑑𝑖𝑙𝑢𝑦𝑒𝑛𝑡𝑒

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
 

• ɛ: Capacidad de absorción de la biomasa a una longitud de onda específica. 

• ODWmuestra: peso seco de la muestra en gramos. 

• Longitud de trayectoria: Longitud de trayectoria de la celda UV-Vis en cm, que es igual 

a 1. 

Determinación de carbohidratos estructurales 

Los carbohidratos estructurales fueron determinados por cromatografía líquida de alta 

eficiencia (HPLC). Por cada muestra de alícuota recolectada en las etapas previas se prepararon 

viales por duplicado. Para la preparación de cada vial, las muestras fueron pasadas por filtros 

de jeringa de nylon de 0,20 µm. Cada vial contenía aproximadamente 1 ml de muestra. Los 

resultados se expresaron en g/L de Glucosa, Xilosa y Arabinosa, a partir de estos valores se 

calculó el porcentaje de Celulosa y Hemicelulosa con los resultados de concentración obtenidos 

de Glucosa y Xilosa-Arabinosa respectivamente. El porcentaje de celulosa se calculó con la 

ecuación 5, por otro lado, el porcentaje de hemicelulosa se calculó con la ecuación 6. 

% 𝐶𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 = [𝐴𝑧ú𝑐𝑎𝑟] ×
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟𝑎𝑑𝑜

𝑂𝐷𝑊𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
× 0,90 × 100   ( 5 ) 

Donde: 

• [Azúcar]: concentración de glucosa en g/L. 

• Volumenfiltrado: Volumen de trabajo (licor de hidrólisis) en L. 

• ODWmuestra: peso seco de la muestra en gramos. 

• 0,90: índice para el cálculo del porcentaje de celulosa. 

% 𝐻𝑒𝑚𝑖𝑐𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 = [𝐴𝑧ú𝑐𝑎𝑟] ×
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟𝑎𝑑𝑜

𝑂𝐷𝑊𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
× 0,88 × 100  ( 6 ) 
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Donde:  

• [Azúcar]: suma de las concentraciones de xilosa y arabinosa en g/L. 

• Volumenfiltrado: Volumen de trabajo (licor de hidrólisis) en L. 

• ODWmuestra: peso seco de la muestra en gramos. 

• 0,88: índice para el cálculo del porcentaje de hemicelulosa. 

Determinación de cenizas 

Para este fin se trabajó con los sólidos residuales resultantes de la determinación de lignina 

insoluble en ácido. Los crisoles de trabajo se prepararon previamente secándolos en una mufla 

a 250°C por 30 minutos. Al finalizar el tiempo de secado, los crisoles se llevaron a un desecador 

para luego registrar su peso. El contenido de cada repetición (triplicado) capturado en los 

crisoles filtrantes fue transferido a un crisol, para luego registrar su peso junto con el peso de 

la muestra que contenía. Los crisoles fueron llevados a una mufla a 550°C por 6 horas. Al 

finalizar, los crisoles fueron llevados a un desecador, para luego registrar el peso de cada uno 

junto con el peso de las cenizas que contenía. El cálculo del porcentaje de cenizas fue realizado 

empleando la ecuación 7, además de ello, utilizando estos valores, se realizó la corrección del 

porcentaje de lignina insoluble (ecuación 8) y del porcentaje de lignina total (ecuación 9). 

%𝐶𝑒𝑛𝑖𝑧𝑎𝑠 =
𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑑𝑒 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜 𝑜𝑏𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑎

𝑚𝑎𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎 𝑝𝑟𝑖𝑚𝑎 𝑒𝑚𝑝𝑙𝑒𝑎𝑑𝑎
× 100   ( 7 ) 

Donde: 

• Masa de producto obtenida: Peso de cenizas, en gramos. 

• Materia prima empleada: Peso de materia prima inicial empleada, en gramos. En este 

caso se consideraría la suma de pesos secos de biomasa empleada inicialmente para la 

caracterización. 

%𝐿𝐼𝐴𝑟𝑒𝑎𝑙 =
(𝑊𝑐𝑒𝑛𝑖𝑧𝑎𝑠÷𝑛)

𝑂𝐷𝑊𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
× 100    ( 8 ) 
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Donde: 

• Wcenizas: Peso de las cenizas en gramos. 

• n: Número de crisoles filtrantes cuyo contenido fue depositado en un solo crisol de 

porcelana. 

• ODWmuestra: Peso seco de la muestra en gramos. 

%𝐿𝑖𝑔𝑛𝑖𝑛𝑎 𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑟𝑒𝑎𝑙 = %𝐿𝐼𝐴𝑟𝑒𝑎𝑙 + %𝐿𝑆𝐴    ( 9 ) 

Donde: 

• %LIAreal: Porcentaje de Lignina Insoluble en Ácido real, valor previamente corregido. 

• %LSA: Porcentaje de Lignina Soluble en Ácido, obtenido luego de lecturas 

espectrofotométricas. 

 

Extracción de hemicelulosas 

Se realizaron pruebas de extracción de hemicelulosas, con material libre de extractivos, en base 

a lo reportado por Ghosh et al. (2021) 49. Las hojas de cebolla fueron sometidos a un tratamiento 

alcalino bajo diferentes concentraciones de NaOH (0,5, 1,5 y 2,5) M, expresados también como 

2, 6 y 10 % p/v, respectivamente, por duplicado. Se adicionaron aproximadamente 10 g de 

material seco con 100 ml de NaOH, de cada concentración, a matraces de vidrio de 250 ml y 

se llevaron a la autoclave por 1 h a 121 °C. Al terminar el ciclo de autoclave se filtró el 

contenido de cada matraz con ayuda de bolsas de tela, donde la fracción líquida fue sometida 

a un proceso de extracción de hemicelulosas. Se midió el volumen recuperado de cada fracción 

líquida obtenida (Figura 4.a), para luego acidificarlas con ácido acético hasta un pH 5. Luego 

del cambio de pH, se adicionaron 3 volúmenes de etanol al 96%, con respecto al volumen de 

cada fracción obtenida, para ello se promediaron los volúmenes obtenidos y se agregaron los 3 

volúmenes de etanol respecto al promedio calculado, siendo para esta ocasión 223 ml (Figura 
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4.b). Los extractos se dejaron en refrigeración a 10 °C por 24 horas. Al finalizar el tiempo 

establecido, se cambió el volumen de etanol inicial por otros 223 ml, esto se llevó a cabo 

retirando cuidadosamente el sobrenadante, conservando el sólido sedimentado, y se dejó en 

refrigeración a 10°C por otras 24 horas (Figura 4.c). El etanol fue nuevamente decantado 

cuidadosamente, y al sólido remanente se le agregaron 50 ml de etanol, nuevamente se dejó en 

refrigeración a 10°C por 24 horas (Figura 4.d), luego de este tercer lavado con etanol, el 

precipitado fue recuperado por decantación y se dejó secando en una estufa a 60°C por 24 

horas. Para poder verificar cualitativamente la validez del fraccionamiento, los sólidos 

obtenidos a partir de la fracción líquida fueron analizados por espectroscopía infrarroja por 

transformada de Fourier (FTIR) y se determinó también su porcentaje de cenizas. 

 

Figura 4. Extracción de hemicelulosas de hojas de cebolla; (a) Fracciones líquidas 

recuperadas del tratamiento alcalino, (b) Extractos luego del cambio de pH y la adición de 

etanol, (c) primer y (d) segundo cambio de etanol, el precipitado se recuperó posteriormente. 

Nota: autoría propia. 

Para el análisis por FTIR es necesario el uso del reactivo bromuro de potasio (KBr), el cual 

servirá como blanco para las lecturas. Inicialmente se dejó secando tanto el KBr como las 

muestras a analizar a una temperatura de 103°C por 30 min, para luego dejarlos enfriar en un 

desecador. Para la preparación del blanco se pesó 50 mg de KBr seco, de la misma manera se 

pesó la misma cantidad para cada muestra a analizar, la cantidad de muestra a adicionar fue 

de 0,5 mg. Tanto el blanco como las muestras fueron molidos en un mortero especial, para 

a 

d 

c 

b 
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luego generar pastillas correspondientes a cada polvo obtenido y su posterior lectura en el 

equipo de FTIR (Figura 5). 

 

Figura 5. Equipo de FTIR y accesorios empleados para el análisis de hemicelulosa cruda 

obtenida. Nota: autoría propia. 

 

1.3.1.2. Tratamiento Hidrotermal de hojas de cebolla 

El tratamiento hidrotermal empleado fue el proceso subcrítico con Agua líquida caliente 

(Liquid-Hot Water - LHW) y se llevó a cabo en reactores Parr sin agitación, de un volumen de 

trabajo de 25 ml (Figura 6). Se trabajó con 2,5 ± 0,2 g de biomasa seca, es decir, hojas de 

cebolla en polvo, los cuales fueron colocados en el recipiente de PTFE del reactor asignado, 

junto con 15 ml de agua destilada. Como primera etapa se trabajó con una temperatura 

constante de 180°C bajo diferentes tiempos de reacción (40, 45, 50, 55, 60, 75, 90) min, para 

poder determinar el mejor tiempo de reacción para el tratamiento hidrotermal. Los reactores 

fueron colocados dentro de una estufa en los tiempos de trabajo anteriormente mencionados, 

cabe resaltar que para cada ensayo se consideró la velocidad de calentamiento y enfriamiento 

reportada por el fabricante de los reactores siendo esta ≤ 5 °C/min, con el fin de calcular el 

tiempo de espera necesario para llegar a la temperatura de trabajo en cada caso. Los extractos 

obtenidos luego de cada ensayo fueron evaluados para la determinación de compuestos 

fenólicos mediante el método de Folin-Ciocalteu y para la cuantificación de xilosa y XOS 

mediante la técnica de HPLC. 
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Figura 6. Reactores Parr sin agitación empleados para el tratamiento hidrotérmico de los 

residuos. Nota: autoría propia. 

 

Cuantificación de Xilosa y XOS obtenidos mediante la técnica de cromatografía líquida 

(HPLC) 

Como ya se ha mencionado, los extractos resultantes de los ensayos para diferentes 

temperaturas y tiempos de reacción fueron sometidos a evaluación bajo la técnica de HPLC 

(Figura 7), por duplicado, con el fin de cuantificar la xilosa y XOS presentes luego de cada 

tratamiento hidrotermal. Los azúcares (glucosa, xilosa, arabinosa) y XOS (X2-X4) se 

cuantificaron en el equipo de cromatografía líquida (UHPLC) UltiMate 3000 marca Thermo 

Scientific, la cual está equipada con una columna y precolumna, HyperREZ XP Carbohydrate 

H+ y un detector de índice de refracción (IR). La temperatura del horno fue de 75°C, y el 

volumen de inyección fue de 20 µL. Se utilizó una fase móvil de agua ultrapura, filtrada con 

un filtro de Nylon de 0.22 mm, los cuales fueron comparados con estándares de entre X1 y X4. 

 

Figura 7. Cromatógrafo Líquido de Ultra Alto Rendimiento (UHPLC) utilizado para la 

cuantificación de xilosa y XOS. Nota: autoría propia. 
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1.3.2. Producción de XOS a partir de pancas de Maíz Blanco Urubamba (Blanco Gigante 

Cusco) (Zea mays) 

1.3.2.1. Obtención y caracterización composicional de pancas de maíz 

Pancas de maíz 

Las pancas del maíz Blanco Urubamba (Blanco Gigante Cusco) (Zea mays), fueron obtenidos 

de los puestos de verduras del mercado “La Chavela” ubicado en el distrito de Miraflores. Estos 

residuos fueron transportados al laboratorio, limpiados y separados de material no apto, 

secados hasta una humedad menor al 10%, molidos con un molino manual y almacenados en 

bolsas herméticas para su posterior caracterización composicional (contenido de extractivos, 

celulosa, hemicelulosa, lignina y cenizas) (Figura 8). 

 

 

Figura 8. Preparación de residuos de maíz. (a) Pancas de maíz secas, (b) Molienda de 

pancas de maíz. Nota: autoría propia. 

 

Caracterización composicional de pancas de maíz 

Se realizó la caracterización composicional de los residuos a fin de conocer el contenido de 

extractivos, celulosa, hemicelulosa, lignina y cenizas de la biomasa. Los análisis fueron 

realizados en base a las metodologías y procedimientos propuestos por la National Renewable 

Energy Laboratory (NREL), utilizando muestras molidas 46–48.  

Determinación de contenido de extractivos 

a b 
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Esta etapa se inició con la medición del contenido de humedad (porcentaje de humedad) de las 

muestras, con el fin de trabajar con los valores de peso seco de cada una de ellas. El peso seco 

se determinó con la ecuación 1. La extracción se realizó mediante el método Soxhlet (Figura 

9), y se adicionó 1-2 g de muestra molida a sobres tarados de papel filtro, registrándose el peso 

de cada muestra contenida en los sobres. Este ensayo se realizó por triplicado, es decir, se 

consideraron tres sobres de trabajo que, al colocarse dentro de la cámara del equipo Soxhlet, 

su altura no debía exceder la altura del tubo de sifón del equipo. Tomando en cuenta ello, se 

procedió a ensamblar el resto del equipo Soxhlet. Las muestras fueron sometidas a una 

extracción exhaustiva de 6 horas, con 350 ml de etanol al 96%. Al finalizar la extracción, los 

sobres fueron puestos a secar a temperatura ambiente para luego poder registrar el peso de sus 

contenidos, con el fin de determinar el porcentaje (%) de extractivos solubles en etanol. Los 

porcentajes de extractivos se calcularon siguiendo la ecuación 2. 

 

Figura 9. Extracción Soxhlet para los residuos de maíz. Nota: autoría propia. 

 

Determinación de carbohidratos estructurales y lignina 

El procedimiento a continuación se realizó utilizando el material libre de extractivos (Figura 

10.a) y consistió en una hidrólisis ácida de dos pasos, que permitió fraccionar la biomasa de 

manera que pudo cuantificarse más fácilmente mediante espectroscopía UV-Vis y HPLC (1). 

Los ensayos se realizaron por triplicado, el análisis se inició pesando 300,0 ± 10,0 mg de 
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muestra en cada tubo de vidrio de trabajo tarado. Se registró el porcentaje de humedad de la 

muestra y el peso de muestra contenido en cada tubo. Luego, se agregaron 3,00 ± 0,01 ml de 

ácido sulfúrico al 72% p/p a cada tubo y con la ayuda de una varilla de vidrio se mezcló el 

contenido de cada uno de ellos (Figura 10.b). Los tubos se colocaron en un baño de agua a 30 

± 3 °C durante 60 ± 5 minutos. Durante el tiempo de incubación, las muestras fueron agitadas 

cada 10 minutos, sin retirar los tubos del baño de agua. Completada la hidrólisis de 60 minutos 

(Figura 10.c), los tubos se retiraron del baño de agua y se procedió a diluir el ácido a una 

concentración del 4% agregando 84,00 ± 0.04 ml de agua destilada, para este fin el contenido 

de los tubos fue transferido a matraces de 100 ml. Los matraces fueron colocados en la 

autoclave durante una hora a 121°C. Después de completar el ciclo de autoclave, los 

hidrolizados se dejaron enfriando hasta llegar a temperatura ambiente. 

 

Figura 10. Determinación de carbohidratos estructurales y lignina; (a) Material libre de 

extractivos, (b.) Adición de H2SO4 al 72% p/p, (c) Muestras al culminar la incubación de 60 

minutos. Nota: autoría propia. 

 

Determinación de lignina insoluble en ácido 

Para la determinación de lignina insoluble en ácido se filtraron al vacío los hidrolizados 

esterilizados en autoclave a través de crisoles filtrantes asignados, previamente pesados. El 

filtrado se recolectó y se tomó una alícuota de aproximadamente 50 ml, reservados en tubos 

Falcon de la misma capacidad, para poder determinar posteriormente la lignina soluble en ácido 

y los carbohidratos presentes; para este fin, los filtrados, se conservaron en refrigeración para 

su posterior análisis. Luego de haber recolectado apropiadamente la alícuota de hidrolizado, se 

a c b 



42 
 

utilizó agua destilada para la transferencia cuantitativa de todos los sólidos restantes de los 

matraces a sus respectivos crisoles filtrantes. Los crisoles junto con los residuos insolubles en 

ácido fueron secados a 105 ± 3 °C por 4 horas, al finalizar el tiempo de secado, las muestras se 

enfriaron en un desecador para después registrar los pesos del crisol junto a los residuos secos. 

El cálculo del porcentaje de lignina insoluble en ácido (LIA) fue realizado empleando la 

ecuación 3. 

Determinación de lignina soluble en ácido 

Para la determinación de lignina soluble en ácido se llevó a cabo un análisis de 

espectrofotometría UV-visible, utilizando como blanco agua destilada. Se analizaron las 

alícuotas recolectadas previamente y se midió la absorbancia de las muestras a una longitud de 

onda apropiada, la cual se definió considerando lo reportado por Sluiter et al. (2012) 47 para el 

tipo de biomasa correspondiente a rastrojo de maíz, siendo esta 320 nm. Cabe resaltar también 

que para este tipo de biomasa se utilizó un valor de ɛ = 30. Las muestras fueron diluidas con 

agua destilada, según fue necesario, para llevar las absorbancias obtenidas al rango de 0,7 – 

1,0. El cálculo de la cantidad de lignina soluble en ácido (LSA) fue realizado empleando la 

ecuación 4. 

Determinación de carbohidratos estructurales 

Los carbohidratos estructurales fueron determinados por cromatografía líquida (HPLC). Por 

cada muestra de alícuota recolectada en las etapas previas se prepararon viales por duplicado. 

Para la preparación de cada vial, las muestras fueron pasadas por filtros de jeringa de nylon de 

0,20 µm. Cada vial contenía aproximadamente 1 ml de muestra. Los resultados se expresaron 

en g/L de Glucosa, Xilosa y Arabinosa, a partir de estos valores se calculó el porcentaje de 

Celulosa y Hemicelulosa con los resultados de concentración obtenidos de Glucosa y Xilosa-

Arabinosa respectivamente. El porcentaje de celulosa se calculó con la ecuación 5, por otro 

lado, el porcentaje de hemicelulosa se calculó con la ecuación 6. 
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Determinación de cenizas 

Para este fin se trabajó con los sólidos residuales resultantes de la determinación de lignina 

insoluble en ácido. Los crisoles de trabajo se prepararon previamente secándolos en una mufla 

a 250°C por 30 minutos. Al finalizar el tiempo de secado, los crisoles se llevaron a un desecador 

para luego registrar su peso. El contenido de cada repetición (triplicado) capturado en los 

crisoles filtrantes fue transferido a un crisol, para luego registrar su peso junto con el peso de 

la muestra que contenía. Los crisoles fueron llevados a una mufla a 550°C por 6 horas. Al 

finalizar, los crisoles fueron llevados a un desecador, para luego registrar el peso de cada crisol 

junto con el peso de las cenizas que contenía. El cálculo del porcentaje de cenizas fue realizado 

empleando la ecuación 7, además de ello, utilizando estos valores, se realizó la corrección del 

porcentaje de lignina insoluble (ecuación 8) y del porcentaje de lignina total (ecuación 9). 

 

Extracción de hemicelulosas 

Se realizaron pruebas de extracción de hemicelulosas en base a lo trabajado por Puițel et al. 

(2022)50. Las pancas de maíz fueron sometidos a un tratamiento alcalino bajo una 

concentración de NaOH 2,25 M, expresado también como 9% p/v, por triplicado. Se 

adicionaron aproximadamente 10 g de material seco con 300 ml de NaOH al 9% p/v y se 

llevaron a la autoclave por 118 min a 116°C. Al terminar el ciclo de autoclave se filtró el 

contenido de cada matraz con ayuda de bolsas de tela, la fracción líquida obtenida fue sometida 

a un proceso de extracción de hemicelulosas. Se midió el volumen recuperado de cada fracción 

líquida obtenida, para luego acidificarlas con ácido acético hasta un pH 5. Luego del cambio 

de pH, se adicionaron 2 volúmenes de etanol al 96% (Figura 11.a), con respecto al volumen de 

cada fracción obtenida, para ello se promediaron los volúmenes obtenidos y se agregaron los 2 

volúmenes de etanol respecto al promedio calculado, siendo para esta ocasión 650 ml. Los 

extractos se dejaron en refrigeración a 10°C por 24 horas. Al finalizar el tiempo establecido, se 
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retiró cuidadosamente el sobrenadante, conservando el sólido sedimentado, y se adicionó 200 

ml de etanol para dejarse nuevamente en refrigeración a 10°C por 24 horas (Figura 11.b), al 

finalizar el tiempo de espera luego del segundo lavado con etanol (Figura 11.c), el precipitado 

fue recuperado por decantación y se dejó secando en una estufa a 60°C por 24 horas. Para poder 

verificar cualitativamente la validez del fraccionamiento, los sólidos obtenidos a partir de la 

fracción líquida fueron analizados por espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier 

(FTIR) y se determinó también su porcentaje de cenizas. 

 

Figura 11. Extracción de hemicelulosas de pancas de maíz; (a) Extractos luego del cambio 

de pH y la adición de etanol, (b) primer cambio de etanol y (c) muestras luego de 24 h, el 

precipitado se recuperó posteriormente. Nota: autoría propia. 

 

1.3.2.2. Tratamiento hidrotermal de pancas de maíz 

Hidrólisis en reactores Parr sin agitación 

El tratamiento hidrotermal empleado fue el proceso subcrítico con Agua líquida caliente 

(Liquid-Hot Water – LHW) y se llevó a cabo en reactores Parr sin agitación, de un volumen de 

trabajo de 25 ml. Se trabajó con 2,5 ± 0,2 g de biomasa seca, es decir, pancas de maíz en polvo, 

los cuales fueron colocados en el recipiente de PTFE del reactor asignado, junto con 15 ml de 

a 

c 

b 
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agua destilada. Como primera etapa se trabajó con una temperatura constante de 180°C bajo 

diferentes tiempos de reacción (50, 65, 70, 75, 80, 85 y 90) min, para poder determinar el mejor 

tiempo de reacción para el tratamiento hidrotermal. Por otro lado, también se trabajó con un 

tiempo de reacción constante de 75 min bajo diferentes temperaturas de reacción (160, 175 y 

180) °C, con el fin de determinar la mejor temperatura para llevar a cabo la reacción. Los 

reactores fueron colocados dentro de una estufa en las temperaturas de trabajo anteriormente 

mencionadas, cabe resaltar que para cada ensayo se consideró la velocidad de calentamiento y 

enfriamiento reportada por el fabricante de los reactores siendo esta ≤ 5 °C/min, con el fin de 

calcular el tiempo de espera necesario para llegar a la temperatura de trabajo en cada caso. Los 

extractos obtenidos luego de cada ensayo fueron evaluados para la determinación de 

compuestos fenólicos mediante el método de Folin-Ciocalteu y para la cuantificación de xilosa 

y XOS mediante la técnica de HPLC. 

Tratamiento hidrotermal bajo las mejores condiciones 

Luego de los ensayos previos se determinaron las mejores condiciones de reacción 

considerando un tiempo de 75 min a una temperatura de 180°C. Utilizando las mismas 

proporciones biomasa/solvente se realizó la obtención de un extracto rico en XOS, el cual pasó 

por una posterior etapa de concentración mediante filtración por membranas. 

Hidrólisis en reactor Parr con agitación 

El tratamiento hidrotermal llevado a cabo en este reactor también correspondió al proceso 

subcrítico con agua caliente (Liquid-Hot Water – LHW) (Figura 12.a). Se trabajó con 50,0 ± 

1,0 g de biomasa seca y con 600 ml de agua destilada para tiempos de 15, 30 y 45 min. Los 

ensayos fueron realizados considerando una temperatura de reacción de 180°C y una velocidad 

de agitación de 100 rpm. Los extractos obtenidos luego de cada ensayo fueron filtrados a través 

de papel filtro cualitativo Whatman 4 (Figura 12.b) para luego ser evaluados y realizarse la 

cuantificación de xilosa y XOS, presentes en los extractos, mediante la técnica de HPLC. Es 
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así como también se determinaron las mejores condiciones de trabajo empleando este tipo de 

reactor, el extracto obtenido bajo estas condiciones también fue sometido a una etapa de 

concentración mediante filtración de membranas. 

 

Figura 12. Tratamiento hidrotermal en reactor Parr agitado; (a) Equipo Parr con agitación 

(b) filtración de extractos obtenidos en diferentes tiempos de reacción. Nota: autoría propia. 

  

Concentración de XOS mediante filtración por membranas 

Para esta etapa se empleó un sistema de filtración por membranas asistido con inyección de 

gas nitrógeno (Figura 13) y membranas poliméricas MWCO de diferentes tamaños de poro. Se 

realizaron diferentes ensayos tanto para el extracto obtenido del proceso con reactores Parr sin 

agitación y para el extracto obtenido del proceso en el reactor Parr con agitación. Los extractos 

utilizados en esta etapa fueron los resultantes de las mejores condiciones para cada ensayo, en 

cada etapa de filtración se registró tanto el tiempo como el volumen de extracto obtenido, con 

el fin de comparar el flujo de volumen registrado en cada filtración, además de tomarse 

alícuotas de los extractos de entrada y salida (permeado y retentado) para evaluar la 

concentración de Xilosa y XOS (g/L) mediante HPLC. Para los ajustes de pH requeridos se 

utilizó NaOH (0,5 N) y HCl (0,5 N).  

a b 

45 min 30 min 15 min 
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Figura 13. Sistema de filtración por membranas asistido con inyección de gas nitrógeno. 

Nota: autoría propia. 

 

Concentración de extracto obtenido de reactores Parr sin agitación 

Pruebas con diferentes pH 

El extracto fue inicialmente filtrado a través de papel filtro Whatman para eliminar las 

impurezas que pudieran estar presentes en el extracto original, luego fue sometido a pruebas 

preliminares bajo diferentes valores de pH (4, 5,5 y 7) utilizando una membrana de 

ultrafiltración de 10 kDa, a una presión de 20 bar. 

Filtración por membranas 

El proceso de filtración por membranas se realizó en 3 etapas: i) Ultrafiltración (UF): 10 kDa, 

pH 7, 20 bar; ii) Nanofiltración (NF): 500 Da, pH 4, 30 bar y iii) Nanofiltración (NF): 150-300 

Da, pH 4 y 7, 40 bar. 

En la primera etapa, utilizando membranas de 10 kDa, se realizaron dos operaciones de 

diafiltración (DF) con agua destilada adicionales, para el retentado obtenido de la filtración 

principal y de la primera DF, respectivamente. El permeado de la filtración principal y el 

obtenido de la primera DF se mezclaron para poder pasar a la segunda etapa de filtración, 
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utilizando una membrana de 500 Da, el retentado resultante pasó a la tercera etapa de filtración 

empleando membranas de 150-300 Da, a pH 4 y 7. 

Concentración de extracto obtenido de reactor Parr con agitación 

Retención de compuestos fenólicos 

El extracto fue inicialmente filtrado a través de papel filtro Whatman 40 para eliminar las 

impurezas que pudieran estar presentes en el extracto original. Se realizaron dos tipos de 

ensayos en esta primera etapa, parte del extracto original (150 ml) fue sometido a un proceso 

de retención de compuestos fenólicos empleando cartuchos de columna C18, el extracto pasó 

dos veces consecutivas por esta columna, se utilizaron dos diferentes cartuchos en cada paso. 

Otra fracción del extracto original (150 ml) fue sometida directamente al proceso de filtración 

por membranas. Los cartuchos de columna C18 fueron activados antes de su uso, haciendo 

pasar a través de ellos 2 volúmenes de etanol al 96% (20 ml) para luego ser lavados con 4 

volúmenes de agua destilada (40 ml); todo el proceso descrito se observa en la Figura 14. Se 

tomaron alícuotas de los extractos en cada etapa posterior, las cuales fueron analizadas 

utilizando HPLC para cuantificar la xilosa y XOS presentes en cada muestra y también para la 

determinación de compuestos fenólicos presentes por el método de Folin-Ciocalteu. 
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Figura 14. Retención de compuestos fenólicos; Extracto obtenido en 30 minutos a 180°C (a), 

Filtración del extracto a través de papel filtro Whatman 40 (b), Activación de cartucho C18 

(c), primer (d) y segundo (e) paso del extracto a través de cartucho C18. Nota: autoría 

propia. 

 

Filtración por membranas de extracto sometido a retención de compuestos fenólicos 

El proceso de filtración se realizó por duplicado y constó de dos etapas: i) Nanofiltración (NF): 

600-800 Da, pH 7, 30 bar y ii) Nanofiltración (NF): 150 Da, pH 3,73, 40 bar. 

En la primera etapa, utilizando membranas de 600-800 Da, se realizó una operación de DF 

adicional con agua destilada, para el retentado obtenido de la filtración principal. El volumen 

de agua destilada añadido dependió de la cantidad de retentado recuperada, teniendo que 

triplicarse el volumen del retentado original solamente adicionando agua destilada, siendo este 

el nuevo volumen de entrada para cada DF (a partir de esta en adelante). El permeado de la 

filtración principal y el obtenido de la DF se mezclaron para poder pasar a la segunda etapa de 

filtración, utilizando una membrana de 150 Da. 

Filtración por membranas de extracto no sometido a retención de compuestos fenólicos 

Este proceso de filtración también se realizó por duplicado y constó de cuatro etapas: i) 

Ultrafiltración (UF): 10 kDa, pH 7, 20 bar, ii) Ultrafiltración (UF): 1000 Da, pH 7, 20 bar, iii) 

Nanofiltración (NF): 600-800 Da, pH 7, 30 bar y iv) Nanofiltración (NF): 150 Da, pH 3,78, 40 

bar. 

a b c d e 
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En la primera, segunda y tercera etapa se realizó una operación de DF adicional con agua 

destilada, para el retentado obtenido de la filtración principal de cada etapa mencionada. Los 

permeados de la filtración principal y los obtenido de la DF se mezclaron para poder pasar a la 

siguiente etapa, consecutivamente. La cuarta etapa consistió en una sola filtración empleando 

la mezcla de permeados obtenidos en la tercera etapa (permeado de filtración + permeado de 

diafiltración). 

 

Cuantificación de Xilosa y XOS obtenidos mediante la técnica de cromatografía líquida 

(HPLC) 

Como ya se ha mencionado, se tomaron alícuotas de los extractos en cada etapa del proceso de 

obtención de XOS a partir de pancas de maíz, para luego ser sometidos a evaluación bajo la 

técnica de HPLC por duplicado, con el fin de cuantificar la xilosa y XOS presentes. Cabe 

resaltar que, a partir de la etapa de tratamiento hidrotérmico en reactor Parr agitado hasta la 

etapa de filtración por membranas, para la preparación de cada vial, las muestras fueron pasadas 

por filtros de jeringa del mismo material que los cartuchos de columna C18, con el fin de retener 

parte de los compuestos fenólicos presentes en cada muestra. Cada vial contenía 

aproximadamente 1 ml de muestra. 
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1.4. Diagrama de flujo de actividades 

1.4.1. Producción de XOS a partir de hojas de cebolla 

 

Figura 15. Obtención de XOS a partir de hojas de cebolla. Nota: autoría propia. 

 

1.4.2. Producción de XOS a partir de pancas de maíz 

 

Figura 16. Obtención de XOS a partir de pancas de maíz. Nota: autoría propia. 
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CAPÍTULO III  

3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

3.1. Producción de XOS a partir de hojas de Cebolla (Allium cepa L.) 

3.1.1. Caracterización composicional de hojas de cebolla 

Las hojas de cebolla fueron caracterizadas en su contenido de extractivos, celulosa, 

hemicelulosa, lignina y cenizas, los mismos que se muestran en la Tabla 2. Como se muestra, 

las hojas de cebolla presentan un 26,40% de celulosa, 5,05% de hemicelulosa y 5,37% de 

lignina. Los resultados obtenidos fueron mucho menores en comparación con lo reportado por 

Reddy & Rhim (2018) 8 donde la composición química de este mismo material residual fue de 

45,5% de celulosa, 25,5% de hemicelulosa y 26,2% de lignina, además el porcentaje de 

extractivos resultó también siendo menor con un valor de 2,8%. Sin embargo, de acuerdo con 

las características del material, el contenido de extractivos no podía ser muy bajo conforme a 

lo reportado por Reddy & Rhim (2018) 8, ya que el tratamiento con etanol removió más del 

31% del peso seco, adicionalmente el tratamiento con agua permitió la remoción del 36% del 

peso, lo cual indica que el material presenta una compleja estructura y composición elevada de 

extractivos. Por ejemplo, las hojas de cebolla fresca contienen principalmente compuestos 

como polifenoles, flavonoides, carotenoides, vitaminas y clorofilas 51. Por lo tanto, la diferencia 

en los resultados de composición obtenidos podría atribuirse a los distintos métodos analíticos 

y a la variedad trabajada. Por otra parte, el contenido de cenizas (0,74%) se contrasta con lo 

reportado por Bhadwal et al. (2022) 52 donde el contenido de cenizas para hojas de cebolla fue 

de 0,15 %.   

Tabla 2. Composición química de hojas de cebolla. Nota: autoría propia. 

Extractivos (%) Celulosa (%) Hemicelulosa (%) Lignina (%) Cenizas (%) 

66,82 ± 1,00 26,40 ± 0,00 5,05 ± 0,00 5,37 ± 0,17 0,74 ± 0,00 
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Extracción de hemicelulosas 

Las hojas de cebolla, libre de extractivos, fueron utilizados para la obtención de hemicelulosa 

a través de procesos alcalinos utilizando diferentes concentraciones de NaOH (0,5, 1,5 y 2,5 

M), por 1 h a 121 °C, con una carga de sólido-líquido de 10%. Los resultados se muestran en 

la Tabla 3. 

 

Tabla 3. Porcentaje de hemicelulosa cruda recuperada en el proceso alcalino. Nota: autoría 

propia. 

Tratamiento Alcalino Biomasa inicial (g) 

Hemicelulosa cruda recuperada 

Peso (g) 

Rendimiento 

hemicelulosa 

cruda (%) 

Cenizas (%) 

NaOH 0,5 M 9,14 ± 0,04 1,32 ± 0,04 14,49 39,20 ± 2,42 

NaOH 1,5 M 9,31 ± 0,04 1,84 ± 0,14 19,73 33,00 ± 0,28 

NaOH 2,5 M 9,28 ± 0,04 3,02 ± 0,97 32,52 37,12 ± 0,76 

 

 

Esta sección estuvo enfocada en la extracción de hemicelulosas con NaOH, este tipo de 

tratamiento alcalino altera la pared celular disolviendo la lignina de las hemicelulosas, 

hidrolizando los ésteres urónicos y acéticos, hinchando la celulosa y reduciendo su cristalinidad 

y rompiendo los enlaces α-éter y los enlaces éster presentes entre la lignina y las hemicelulosas 

53. Los precipitados del filtrado tras la adición de etanol se recogieron con un rendimiento de 

hemicelulosa cruda entre el 14% y el 32%, entre los cuales se destacó, en este caso, el 

rendimiento obtenido en base al tratamiento alcalino con NaOH 2,5 M (Tabla 3). Los 

tratamientos alcalinos han sido ampliamente estudiados para la extracción de fracciones de 

hemicelulosa a partir de residuos, por ejemplo, Kundu et al. (2018) 54 utilizaron NaOH para la 

extracción de hemicelulosa, a partir de mazorca de maíz, alcanzando hasta un 44% de 

rendimiento de hemicelulosa cruda en condiciones no optimizadas (NaOH 2,5 M, 100°C, 60 

min). Efectivamente, los resultados de Kundu et al. no pueden ser comparados con los 
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obtenidos en este trabajo, ya que son materiales con características diferenciadas, pero se puede 

evidenciar que existen muchos factores que van a influenciar en el rendimiento y la pureza del 

producto. En la Tabla 3, se puede observar también que el contenido de ceniza o material 

inorgánico en los polvos obtenidos por proceso alcalino es alto, esto se debe principalmente a 

las sales formadas durante la neutralización con ácido acético, el NaOH y el material inorgánico 

presente en el material. Además, es conocido que los extractos provenientes de procesos 

alcalinos aplicados a materiales lignocelulósicos contienen hemicelulosas, oligómeros de 

lignina, monómeros fenólicos, ácido acético y sales inorgánicas 55. Sin embargo, muchos de 

estos componentes no son recuperados en la etapa de precipitación con etanol. 

Los sólidos recuperados de hemicelulosa cruda (Figura 17) fueron analizados por 

espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) a fin de verificar la presencia de 

hemicelulosa en el polvo, los mismos que se muestran en la Figura 19.  

 

Figura 17. Sólidos recuperados de hemicelulosa cruda luego de su aislamiento a partir de 

hojas de cebolla. Nota: autoría propia. 

 

Los espectros FTIR fueron comparados con los reportados en la literatura científica. Por 

ejemplo, Salam et al. (2012) 53 reporta la Figura 18 correspondiente a una hemicelulosa nativa, 

donde se observan las absorbancias a 1638, 1580, 1467, 1414, 1342, 1268, 1170, 1129, 1045 y 

898 cm-1. La presencia de una banda aguda a 897 cm-1 sería característica de los enlaces β-

glucosídicos entre las unidades de azúcares. La banda a 1045 cm-1 se asignaría a los modos de 

estiramiento C-O y C-O-C y de flexión C-OH. La aparición de otras dos bandas prominentes a 

1414 y 1467 cm-1 se atribuiría a los modos de flexión C-H en la hemicelulosa, OH y CH2, 
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respectivamente. En 3420 cm-1 la banda ancha intensa se debería a los grupos hidroxilo de 

enlace de hidrógeno y en 2890 cm-1 aparecería la banda de vibración C-H simétrica 53. La 

ausencia de picos a 1700 cm-1, que corresponden a grupos carboxílicos, indicaría que el 

producto no contiene impurezas como el ácido acético 53. Las bandas de absorción de la 

hemicelulosa nativa presentan semejanza a los obtenidos en las diferentes muestras de 

hemicelulosa cruda obtenida, sin embargo, las diferencias en las intensidades de las bandas 

pueden deberse a la pureza del tipo de material del cual fue obtenido la hemicelulosa nativa.   

 

Figura 18. Espectro FT-IR de hemicelulosa nativa. Adaptado de Salam et al. 53. 

 

 

 

Figura 19. Espectros de Infrarrojo correspondientes a los sólidos recuperados sometidos a 

tratamiento alcalino con NaOH a 0.5 M (a), 1.5 M (b), 2,5 M (c). Nota: autoría propia. 
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Como se ha observado, los polvos denominados hemicelulosa cruda presentan hemicelulosa 

en su composición, sin embargo, es necesario en una etapa posterior purificarla a fin de mejorar 

los procesos de hidrólisis posteriores para la producción de XOS. No obstante, considerando 

el porcentaje de hemicelulosa en el material (hojas de cebolla), esta vía no sería muy 

conveniente. De esta forma, se evaluó la vía hidrotérmica para la conversión de la hemicelulosa 

en el material de forma directa a XOS, lo que se muestra en la siguiente sección. 

 

3.1.2. Tratamiento Hidrotermal de hojas de cebolla para producción de XOS 

Las hojas de cebolla libre de extractivos fueron sometidos a un proceso hidrotérmico a 180 °C 

a fin de producir XOS. Los experimentos fueron realizados por 40, 45, 50, 55, 60, 75 y 90 min, 

los resultados de estas pruebas se muestran en la Tabla 4, en los extractos obtenidos en el 

proceso hidrotérmico, se analizaron los contenidos de xilosa y XOS por HPLC y compuestos 

fenólicos. 

 

Tabla 4. Resultados de las pruebas realizadas a los hidrolizados obtenidos en diferentes 

tiempos. Nota: autoría propia. 

Tiempo de reacción (min) 
Compuestos fenólicos totales  

(g EAG/L) 

Xilosa  

(g/L) 

XOS (X2-X4)  

(g/L) 

40 3,27 ± 0,06 0,55 ± 0,25 0,96 

45 3,36 ± 0,38 0,36 ± 0,14 0,97 

50 3,69 ± 0,10 0,23 ± 0,00 1,45 

55 3,20 ± 0,50 0,23 ± 0,05 1,42 

60 3,48 ± 0,08 0,28 ± 0,07 1,39 

75 4,09 ± 0,09 0,23 ± 0,06 1,00 

90 4,26 ± 0,09 0,25 ± 0,01 0,77 
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Figura 20. Concentración de XOS obtenida bajo diferentes tiempos de reacción a una 

temperatura constante de 180°C. Nota: autoría propia. 

 

Como se observa en la Tabla 4 y en la Figura 20, el mejor tiempo de reacción a una temperatura 

constante de 180 °C fue el de 50 min, debido a que en este tiempo de reacción se observó la 

mayor cantidad de XOS (1,45 g/L), donde el 19% correspondía a X2 y el 81% a X3. Respecto 

a la xilosa, se observó una disminución en la concentración con el incremento en el tiempo de 

proceso, esto se debe principalmente a la conversión de xilosa en furfural, conforme reportado 

por Jönsson & Martín 12. Además, tiempos prolongados de tratamiento hacen que los 

oligómeros también disminuyan en su concentración, como es observado en tiempo mayores a 

60 min. El tiempo de tratamiento es fundamental y depende de las características del material, 

lo que significa que las condiciones ideales serán diferentes. Adicionalmente, 3,69 g/L de 

compuestos fenólicos totales fueron determinados en el extracto obtenido en 50 min de 

tratamiento. 

La concentración de XOS (X2-X4) obtenida luego del tratamiento hidrotermal a 180°C durante 

50 min es de 1,45 g/L, cantidad muy baja para considerar este tipo de residuos como potencial 

fuente de xilooligosacáridos, pues se estaría obteniendo 0,9 g de XOS por 100 g de material 

(hojas de cebolla). Este tipo de procesamiento hidrotermal, el cual es considerado una 

tecnología libre de solventes orgánicos por solo utilizar agua como solvente, es capaz de 

solubilizar la hemicelulosa en oligómeros de interés. Esta tecnología no fue previamente 

0,96 0,97

1,45 1,42 1,39

1,00

0,77

0,00

0,20

0,40

0,60

0,80

1,00

1,20

1,40

1,60

40 45 50 55 60 75 90

C
o

n
ce

n
tr

ac
ió

n
 (

g/
L)

Tiempo (min)

XOS



58 
 

reportada para residuos de cebolla, sin embargo, esta misma técnica fue empleada para la 

producción de xilooligosacáridos a partir de bagazo de caña de azúcar, donde Monteiro et al. 

(2022) reportaron la producción de 6,76 g de XOS a partir de 100 g de bagazo de caña de azúcar 

al trabajar a 180°C, con una presión de 2,5MPa en 15 minutos 56. Los resultados obtenidos en 

el presente trabajo, al compararse con los resultados reportados por Monteiro et al., resultan 

bastante inferiores, además de considerarse el bajo contenido de hemicelulosa en el material. 

Hasta la fecha no existen reportes del uso de hojas de cebolla para la producción de XOS, sin 

embargo, se consideró este residuo como una posible nueva fuente de este tipo de compuesto 

de interés al presentar una fracción aprovechable para este fin, esto se reportó en el trabajo 

realizado por Reddy & Rhim (2018), el cual estuvo enfocado en la extracción y caracterización 

de microfibras de celulosa a partir de residuos agrícolas de cebolla y ajo; trabajo en el cual se 

reportó que las hojas (tallos falsos) de cebolla utilizados contenían 2,8% de extractivos, 45,5% 

de celulosa, 25,5% de hemicelulosa y 26,2% de lignina 8, resultados que, como ya se ha visto, 

difieren considerablemente de lo obtenido en el presente trabajo. Si bien, al parecer las hojas 

de cebolla no son una potencial fuente para la producción de XOS, considerando el bajo 

porcentaje de hemicelulosa en su composición, estos pueden presentar otro tipo de compuestos 

de interés como compuestos fenólicos. Además, el contenido relativamente alto de celulosa en 

los residuos de tallo de cebolla sugiere que tienen un alto potencial para su utilización como 

una nueva fuente de recursos de biopolímeros 8. Otro tipo de residuo aprovechable de cebolla 

es la piel de este bulbo, de la cual pueden aislarse fibrillas nanocelulósicas, como en el trabajo 

de Datta et al. (2023) 57, mediante procesos de cloración y extracción alcalina; en este trabajo, 

la presencia de 43,4% de celulosa con menor contenido de hemicelulosas (15,1%) y lignina 

(39,3%) indicaba que este tipo de residuo era una fuente adecuada para la extracción de 

nanofibras de celulosa, las cuales pueden utilizarse eficazmente como membrana para 

aplicaciones de barrera de gases y como relleno en biocompuestos 57. Existe otra forma de 
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aprovechar los residuos de cebolla al estar estos incluidos en una matriz mixta de otros residuos 

vegetales, es el caso presentado por Blue et al. (2023) 58 el cual utilizó un pretratamiento 

alcalino con KOH de una matriz de residuos vegetales, que contenía predominantemente 

cebollas, con el objetivo principal de encontrar una condición que maximizara el rendimiento 

de azúcares fermentables y minimizara al mismo tiempo el de inhibidores de fermentación; en 

este trabajo se obtuvo un rendimiento óptimo de azúcar de ~0,46 g/g de residuos vegetales 

secos a 150°C, 3,5% en peso de KOH y 30 min, este pretratamiento también dio lugar a un 

rendimiento de ácido orgánico de ~0,36 g/g de residuos vegetales secos, sin furanos 

detectables. Los azúcares y los ácidos orgánicos podrían servir como productos químicos de 

plataforma para el desarrollo de una biorrefinería urbana 58.  

En base a las consideraciones descritas, se optó por utilizar otro material lignocelulósico con 

mayor porcentaje de hemicelulosa en su composición, seleccionando las pancas de maíz blanco 

de la variedad Urubamba para evaluar su potencial para la producción de XOS. 

  

3.2. Producción de XOS a partir de pancas de Maíz Blanco Urubamba (Blanco Gigante 

Cusco) (Zea mays) 

4.2.1. Caracterización composicional de pancas de maíz 

Las pancas de maíz fueron caracterizadas en su contenido de extractivos, celulosa, 

hemicelulosa, lignina y cenizas, los mismos que se muestran en la Tabla 5. Como se observa, 

las pancas de maíz contienen un 34,06% de celulosa, 31,70% de hemicelulosa y 4,65% de 

lignina, valores que se encuentran dentro de los reportados en la literatura científica. Teniendo 

los datos mostrados en la Tabla 5 como referencia, se puede observar una notoria diferencia 

entre el porcentaje de extractivos presentes en la muestra, considerando que el tratamiento con 

etanol removió más del 32% del peso del material, lo que indicaría que el material de estudio 

presenta una composición relativamente elevada de extractivos. Por ejemplo, las pancas de 
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maíz contienen otros componentes como proteínas, lípidos y almidón 59 y compuestos fenólicos 

como polifenoles, taninos y flavonoides 60, de modo que los diferentes resultados de 

composición obtenidos podrían atribuirse a los distintos métodos analíticos utilizados y 

variedades trabajadas. 

Tabla 5. Comparación de la composición química de la fibra lignocelulósica analizada 

(pancas de maíz). NR: no reportado. Nota: autoría propia. 

Fuente 
Extractivos 

(%) 

Celulosa 

(%) 

Hemicelulosa 

(%) 

Lignina 

(%) 

Cenizas 

(%) 

Este estudio 32,88 ± 0,51 34,06 ± 0,00 31,70 ± 0,00 4,65 ± 0,03 2,78 ± 0,00 

Chen et al. (2023) 10 NR 28,95 42,94 10,37 NR 

Michelin & Teixeira 

(2016) 61 
NR 32,50 30,40 15,5 2,00 

Jantip & Suwanruji 

(2011) 62 
17,92 56,39 21,93 7,64 3,65 

Barl et al. (1991) 63 NR 38,20 44,50 
6,60 

(Klason) 
2,80 

Barl et al. (1986) 64 NR 38,80 44,50 
7,10 

(Klason) 
2,80 

 

Existe una importante diferencia entre composición lignocelulósica de los residuos utilizados 

(Figura 21), donde claramente destacan las pancas de maíz por sobre las hojas de cebolla. Esto 

podría deberse a varios factores empezando por el hecho de que son plantas de especies 

diferentes lo que conlleva a las diferencias en la composición química en sus tejidos. Además, 

influye la parte de la planta sometida a análisis, ya que también existen variaciones en la 

composición debido a esto. Otra de las principales razones de esta diferencia puede deberse a 

la necesidad de rigidez que deben tener estos tejidos y a la función que estos cumplen en las 

plantas. Mientras que las pancas en el maíz deben proporcionar una mayor rigidez para soportar 

la altura y peso de las mazorcas (lo que conlleva a una composición rica en celulosa y 

hemicelulosa), las hojas de cebolla, al tratarse de una planta bulbosa, no necesitarían ser tan 

rígidas, ya que no deben soportan tanto peso.  
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Figura 21. Diferencias en la composición lignocelulósica de residuos de cebolla y maíz. 

 

Extracción de hemicelulosas 

Las pancas de maíz fueron utilizados para la obtención de hemicelulosa a través de un proceso 

alcalino utilizando NaOH 9% p/v, por 118 minutos a 116 °C, con una carga de sólido-líquido 

de 3,33%. Los resultados se muestran en la Tabla Tabla 6. 

Tabla 6. Porcentaje de hemicelulosa cruda recuperada en el proceso alcalino. Nota: autoría 

propia. 

Biomasa inicial (g) 
Hemicelulosa cruda recuperada 

Peso (g) Rendimiento hemicelulosa cruda (%) Cenizas (%) 

9,89 ± 0,02 7,69 ± 1,14 77,79 37,40 ± 2,52 

 

Los precipitados del filtrado tras la adición de etanol se recogieron con un rendimiento 

aproximado de hemicelulosa cruda del 78% (Tabla 6). La separación de componentes a través 

del uso de solventes alcalinos combinados con precipitación ácida y extracción con etanol tiene 

su fundamento basado en que el sedimento después de la adición del disolvente alcalino es 

celulosa, el sólido remanente de la precipitación ácida del licor es lignina y el precipitado de la 

extracción con etanol del licor es hemicelulosa 65. Como ejemplo tenemos lo realizado por 

Sobri et al. 66 donde utilizaron NaOH para la extracción de hemicelulosa, a partir de hoja de 

palma aceitera, alcanzando un 84% de rendimiento de hemicelulosa cruda en condiciones 
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optimizadas (NaOH 6% p/v, 100°C y 60 min), también tenemos lo realizado por Mattos et al. 

67 quienes utilizaron NaOH para la extracción de arabinoxilanos, polisacáridos que forman 

parte de la hemicelulosa, a partir de fibra de maíz (pericarpio del maíz), alcanzando un 22% de 

rendimiento de arabinoxilanos bajo condiciones de NaOH 6% p/v, a temperatura ambiente en 

agitación por 5 horas. Ciertamente no es posible establecer una comparación directa entre los 

hallazgos de Sobri et al. y Mattos et al. y los resultados obtenidos en este estudio, debido a las 

notables diferencias en las propiedades de los materiales utilizados. No obstante, es evidente 

que diversos factores ejercen una influencia significativa en el rendimiento y la pureza del 

producto. En la Tabla 6, también es evidente que los polvos obtenidos mediante el proceso 

alcalino muestran un contenido significativo de cenizas o material inorgánico, esto se atribuye 

en gran medida, como ya se ha mencionado, a las sales que se forman durante la neutralización 

con ácido acético, al NaOH empleado y a la presencia de materiales inorgánicos en la sustancia 

original.  

Los sólidos recuperados (hemicelulosa cruda) los mismos que se muestran en la Figura 22, 

fueron analizados por espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) a fin de 

verificar la presencia de hemicelulosa en el polvo, los mismos que se muestran en la Figura 24. 

 

Figura 22. Sólidos recuperados de hemicelulosa cruda luego de su aislamiento a partir de 

pancas de maíz. Nota: autoría propia. 

 

El espectro FTIR fue comparado con lo reportado en la literatura científica. Por ejemplo, Tian 

et al. (2017) 68 reporta la Figura 23 correspondiente a hemicelulosa nativa, donde se observan 

las absorbancias a 3241, 2923, 1424, 1044 y 897 cm-1. La banda ancha a 3241 cm-1 estaría 
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asignada al grupo hidroxilo (O-H), la banda alrededor de 2930 cm-1 se debería al estiramiento 

C-H de los grupos metilo, la banda alrededor de 1431 cm-1 representaría la flexión C-H, OH 

69, la señal a 1044 cm-1 se originaría en la vibración de estiramiento asimétrico C-O-C de la 

hemicelulosa 10 y una banda aguda a 897 cm-1 se asignaría a los enlaces β-glicosídicos entre 

las unidades de xilosa en las hemicelulosas 69. Además, las absorciones en la región de 1200-

800 cm-1 pueden dar información sobre los tipos de polisacáridos presentes 69. Las bandas de 

absorción de la hemicelulosa nativa presentan semejanza a las obtenidas en la muestra de 

hemicelulosa cruda obtenida, sin embargo, las diferencias en las intensidades de las bandas 

pueden deberse a la pureza del tipo de material del cual fue obtenido la hemicelulosa nativa. 

Como se ha observado, los polvos denominados hemicelulosa cruda contienen hemicelulosa 

en su composición. No obstante, es necesario realizar una etapa posterior de purificación para 

mejorar los procesos de hidrólisis destinados a la producción de XOS. Dado el porcentaje de 

hemicelulosa presente en el material, en este caso, las pancas de maíz, esta ruta podría resultar 

conveniente. Sin embargo, se llevó a cabo una evaluación de la vía hidrotérmica para convertir 

directamente la hemicelulosa del material en XOS. Debido a la falta de disponibilidad de la 

enzima (xilanasas) se procedió con la opción térmica. 

 

 

Figura 23. Espectro FTIR de hemicelulosa nativa. Adaptado de Tian et al. 68. 
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Figura 24. Espectro de Infrarrojo correspondiente al sólido recuperado sometido a 

tratamiento alcalino con NaOH al 9% p/v. Nota: autoría propia. 

 

4.2.2. Tratamiento hidrotermal de pancas de maíz para producción de XOS 

Hidrólisis en reactores Parr no agitados 

Las pancas de maíz fueron sometidos a un proceso hidrotérmico a 180 °C a fin de producir 

xilosa y XOS en reactores no agitados. Los experimentos fueron realizados por 50, 65, 70, 75, 

80, 85 y 90 min, los resultados de estas pruebas se muestran en la Tabla 7. 

 

Tabla 7. Resultados de las pruebas realizadas a los hidrolizados obtenidos en diferentes 

tiempos. Nota: autoría propia. 

Tiempo de 

reacción (min) 

Compuestos fenólicos totales  

(g EAG/L) 

Xilosa 

(g/L) 

XOS (X2-X4)  

(g/L) 

50 4,02 ± 0,12 18,53 ± 0,37 0,55 

65 4,02 ± 0,16 20,75 ± 0,96 6,83 

70 3,34 ± 0,65 20,55 ± 1,40 6,42 

75 3,76 ± 0,17 20,39 ± 2,56 10,28 

80 3,85 ± 0,11 20,83 ± 0,76 7,53 

85 4,17 ± 0,22 20,15 ± 1,10 8,09 

90 3,33 ± 0,03 11,46 ± 0,15 0,15 

 

Como se observa en la Tabla 7, el mejor tiempo de reacción a una temperatura constante de 

180 °C fue el de 75 min, debido a que en este tiempo de reacción se observó la mayor cantidad 

de XOS (10,28 g/L), además se obtuvo 3,76 g/L de compuestos fenólicos totales. Además, el 
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extracto obtenido bajo estas condiciones presentó una concentración de 8,17 g/L de glucosa, 

10,80 g/L de xilosa y 1,11 g/L de arabinosa.  

Por otro lado, tomando el mejor tiempo de reacción determinado previamente (75 minutos) se 

evaluaron diferentes temperaturas de trabajo (160, 175 y 180) °C, los resultados se muestran 

en la Tabla 8 y en la Figura 25. Como se observa, la mejor temperatura de reacción a un tiempo 

constante de 75 min fue 180 °C, debido a que en esta temperatura de reacción se observó la 

mayor cantidad de XOS (10,28 g/L), de los cuales el 78% correspondía a X2, 17% correspondía 

a X3 y 5% correspondía a X4, además se obtuvo 3,76 g/L de compuestos fenólicos totales. Bajo 

estas condiciones (75 min a 180°C) se logró obtener 6,2 g de XOS por 100 g de material (pancas 

de maíz). 

Tabla 8. Resultados obtenidos de las pruebas realizadas a los hidrolizados obtenidos a 

diferentes temperaturas. Nota: autoría propia. 

Temperatura de reacción  

(°C) 

Compuestos fenólicos totales  

(g EAG/L) 

Xilosa 

(g/L) 

XOS (X2-X4)  

(g/L) 

160 3,10 ± 0,60 26,09 ± 4,98 0,91 

175 4,36 ± 0,07 22,33 ± 2,05 7,63 

180 3,76 ± 0,17 20,39 ± 2,56 10,28 

 

 

Figura 25. Concentración de XOS obtenida bajo diferentes temperaturas de reacción en un 

tiempo constante de 75 min. Nota: autoría propia. 
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Replicación del tratamiento hidrotermal bajo las mejores condiciones 

Posterior a la determinación de la temperatura y tiempo que permitió obtener mayores 

concentraciones de XOS (X2-X4), en reactores sin agitación, se procedió a realizar un 

tratamiento hidrotérmico bajo las mejores condiciones (180°C por 75 min) a fin de obtener un 

extracto rico en XOS (Figura 26), los resultados de los análisis realizados se muestran en la 

Tabla 9. Como se observa, se obtuvo un extracto que contenía 8,09 g/L de XOS (X2-X4), de 

los cuales el 70% correspondía a X2, 23% correspondía a X3 y 7% correspondía a X4. 

Obteniéndose así 4,8 g de XOS por 100 g de material (pancas de maíz). 

 

Figura 26. Extracto obtenido (a), alícuotas del extracto en viales para su análisis por HPLC 

(b). Nota: autoría propia. 

Tabla 9. Resultados de las pruebas realizadas al hidrolizado obtenido en las mejores 

condiciones. Nota: autoría propia. 

Mejores condiciones en 

reactores no agitados 

Compuestos fenólicos totales  

(g EAG/L) 

Xilosa  

(g/L) 

XOS (X2-X4)  

(g/L) 

180°C por 75 min 3,53 ± 0,10 20,63 ± 0,71 8,09 

 

Hidrólisis en reactor Parr agitado 

La reacción de hidrólisis de la hemicelulosa presente en los pancas de maíz también se llevó a 

cabo en un reactor de mayor tamaño (2 L) con agitación, donde se buscó determinar el mejor 

tiempo de reacción, trabajando en 15, 30 y 45 min, a una temperatura constante de 180°C 

(Figura 27), los resultados de estas pruebas se muestran en la Tabla 10 y Figura 28. 

a b 
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Figura 27. Extractos obtenidos en diferentes tiempos de reacción (a), filtros de jeringa de 

cartuchos de tratamiento C18 (b) y viales de los extractos obtenidos en diferentes tiempos 

(c). Nota: autoría propia. 

 

Tabla 10. Contenido de xilosa y XOS en los hidrolizados obtenidos en diferentes tiempos. 

Nota: autoría propia 

Tiempo de reacción (min) Xilosa (g/L) XOS (X2-X4) (g/L) 

15 6,32 ± 0,70 1,78 

30 6,60 ± 0,06 2,56 

45 6,49 ± 0,58 1,03 

 

 

 

Figura 28. Concentración de XOS obtenida bajo diferentes tiempos de reacción a una 

temperatura constante de 180°C. Nota: autoría propia. 
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Como se observa en la Tabla 10, el mejor tiempo de reacción en el reactor Parr agitado de 2 L 

a una temperatura constante de 180 °C fue el de 30 min, debido a que en este tiempo de reacción 

se observó la mayor cantidad de XOS (2,56 g/L), de los cuales el 56% correspondía a X2, 22% 

correspondía a X3 y 22% correspondía a X4. Obteniéndose así 3,1 g de XOS por 100 g de 

material (pancas de maíz). 

La diferencia entre las concentraciones de XOS (X2-X4) obtenidas tanto en los reactores de 25 

ml (no agitados) y el reactor Parr de 2 L (agitado), 8,09 y 2,56 g/L, respectivamente, se debe 

principalmente a la relación sólido liquido utilizada, trabajándose en el reactor no agitado con 

una carga de solidos de 16% y en el reactor Parr agitado con 8%. Sin embargo, considerando 

los g de XOS por 100 g de biomasa, se observa que el reactor Parr agitado permitió obtener 3,1 

g de XOS y el reactor Parr no agitado 4,8 g de XOS. Esta ligera diferencia podría deberse al 

diferente modo de llegar a 180°C en cada equipo. El incremento de temperatura en los reactores 

no agitados, la cual fue asistida con una estufa de calentamiento, parece ser menos severa que 

la asistida por el controlador del equipo Parr agitado, sin embargo, también puede deberse a 

los diferentes mejores tiempos de reacción establecidos para cada equipo, considerando que 

los tiempos establecido en el Parr no agitado no eran exactos, ya que apenas fueron calculados 

en base a las especificaciones del equipo (velocidad de calentamiento y enfriamiento: ≥5°C / 

min) y la temperatura externa pudo influenciar en esa variabilidad. 

Para la producción de XOS a partir de los diferentes residuos agrícolas considerados en este 

trabajo se consideró una estrategia que involucraba un solo paso. Esta estrategia implica una 

autohidrólisis basada en un tratamiento termal con agua caliente a altas temperaturas. Existe 

otra estrategia que combina el primer paso mencionado, que puede consistir en un tratamiento 

hidrotérmico o químico, con una hidrólisis enzimática usando una endo-1,4-β- xilanasa, esta 

catalizaría la hidrólisis de los enlaces 1,4-β-xilosa en el xilano, lo que resultaría en la liberación 

de moléculas más pequeñas como X3, X2 y xilosa 14. El tratamiento hidrotermal es considerado 
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un proceso de refinería de biomasa ecoamigable debido a que no requiere más químicos que el 

agua, no causa problemas significativos de corrosión y permite la solubilización de 

hidrolizados de hemicelulosa sin que se produzca una hidrólisis completa 12. Sin embargo, 

durante este tratamiento también se producen varios compuestos no deseados, incluyendo 

monosacáridos, ácido acético, derivados de lignina soluble, compuestos solubles inorgánicos 

y furfural 70–72. La presencia de ácido acético, furfural y compuestos fenólicos disueltos 

derivados de lignina afecta negativamente las propiedades prebióticas de los XOS, por lo que 

la producción de XOS de alta pureza se considera importante 14. En el procesamiento 

hidrotermal el agua penetra en la biomasa, hidrata la celulosa y elimina la mayor parte de las 

hemicelulosas y una pequeña parte de la lignina. La solubilización de las hemicelulosas está 

catalizada por iones de hidronio resultantes de la autoionización del agua. El control del pH en 

torno a valores neutros minimiza la formación de inhibidores de la fermentación 12. 

El tratamiento hidrotermal mediante Liquid Hot Water (LHW), como otros procesos de 

hidrólisis, tiene un impacto sobre la composición de las materias primas, lo cual son el objetivo 

principal de estos procesos de conversión de material lignocelulósico. Se espera que este tipo 

de tratamiento remueva una gran fracción de hemicelulosa de las materias primas, 

disolviéndola y/o degradándola en los hidrolizados. Es posible también encontrar una pequeña 

fracción de glucosa en los hidrolizados resultantes de los tratamientos hidrotérmicos, ya que 

esta puede derivarse de la misma hemicelulosa o de una pequeña parte de celulosa que haya 

sido despolimerizada. Otra característica del proceso de tratamiento por LHW, aparte del 

fraccionamiento selectivo de la materia prima, es la liberación de oligosacáridos en los 

hidrolizados. La liberación de más monosacáridos, en este caso xilosa, que oligosacáridos 

puede estar relacionada con el pH de la muestra 61. Los tratamientos a valores de pH bajos 

hidrolizan la mayor parte de hemicelulosa en monómeros, mientras que tratamientos llevados 

a cabo a un pH neutro produce una mayor cantidad de oligosacáridos con algunos monómeros 
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73. Carvalheiro et al. (2004) reportó que para la materia prima de grano usado en cervecería 

tratado por LHW a 190°C durante 20 min, obtuvo en el hidrolizado 6,75 g/L de XOS y 5,17 

g/L de xilosa, aparte de una alta concentración de productos de degradación, tales como furfural 

e hidroximetilfurfural (HMF) 74. 

En el trabajo realizado por Kim et al. (2022) 14, se sometió a tratamiento hidrotermal los 

residuos agrícolas de palma de aceite, específicamente del racimo de fruto vacío. El 

pretratamiento hidrotermal fue desarrollado utilizando un reactor Parr agitado de 2 L a escala 

de laboratorio. La relación sólido:líquido en el reactor fue de 1:11,5 (p/v). El tratamiento 

hidrotermal fue realizado bajo una agitación de 150 rpm y 190°C por 10 minutos. Al finalizar 

el tratamiento hidrotermal se determinó el rendimiento del xilano extraído, siendo este 51,2%. 

Kim et al. (2022) 14 menciona que una alternativa para mejorar la extracción de xilano es 

aumentar la temperatura de reacción, sin embargo, los contenidos de xilosa e impurezas como 

compuestos fenólicos, ácido acético y productos de descomposición de azúcar aumentarían 

también 75. Kim et al. (2022) utilizó el tratamiento hidrotermal a modo de pretratamiento ya 

que luego de la extracción de xilano éste se sometió a una hidrólisis enzimática para producir 

XOS de bajo peso molecular, compuestos principalmente por xilobiosa (X2) y xilotriosa (X3), 

los cuales son recursos altamente efectivos para el crecimiento de probióticos como 

Bifidobacterium y Lactobacillus brevis spp. Cabe resaltar que cuando el xilano no fue sometido 

a hidrólisis enzimática, el contenido total de X2 y X3 fue de 21,3%, mientras que al utilizar una 

xilanasa se logró obtener un 79,5% de contenido total de xilobiosa (X2) y xilotriosa (X3) 
14.  

Concentración de XOS mediante filtración por membranas 

Concentración de extracto obtenido de reactores no agitados 

Filtración de extractos a diferentes pH 

El hidrolizado obtenido luego de 75 min de procesamiento hidrotermal en reactores no agitados 

de 25 ml fue sometido a un proceso de UF (10 kDa) a pH 4, 5,5 y 7, para evaluar el 
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comportamiento de las membranas en función a la concentración de xilosa y XOS y la cantidad 

de XOS en g presente en los extractos de entrada, permeado y retentado, resultados que se 

muestran en la Figura 29. A pH 4 se recuperó en el permeado 500 mg de XOS (X2-X4), de los 

cuales el 83% corresponde a X2, 11% corresponde a X3 y 6% corresponde a X4; en el caso del 

retentado, se recuperó 700 mg de XOS (X2-X4) de los cuales el 71% corresponde a X2, 17% a 

X3 y 12% a X4. Por otro lado, a pH 5,5 se recuperó en el permeado 500 mg de XOS (X2-X4), 

de los cuales el 81% corresponde a X2, 10% corresponde a X3 y 8% corresponde a X4; en el 

caso del retentado, se recuperó también 500 mg de XOS (X2-X4) de los cuales el 65% 

corresponde a X2, 24% corresponde a X3 y 12% corresponde a X4. Por último, a pH 7 se 

recuperó en el permeado 500 mg de XOS de los cuales el 77% corresponde a X2, 12% 

corresponde a X3 y 11% corresponde a X4; en el caso del retentado, se recuperó 400 mg de 

XOS (X2-X4) de los cuales el 63% corresponde a X2, 26% corresponde a X3 y 11% corresponde 

a X4. Respecto a los porcentajes de recuperación de XOS (X2-X4), estos fueron calculados en 

base a los pesos iniciales y finales obtenidos en g, para cada caso. A pH 4 se recuperó 

aproximadamente en el permeado 46% del total de XOS y en el retentado 54%; por otro lado, 

a pH 5,5 se recuperó aproximadamente en el permeado 47% y en el retentado 53%; finalmente, 

a pH 7 se recuperó aproximadamente en el permeado 57% y en el retentado 43%. 

  

Figura 29. Filtración con diferentes pH para la concentración del extracto obtenido. Nota: 

autoría propia. 
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La comparación del volumen y flujo obtenido respecto al tiempo de filtración para cada valor 

de pH se observa en la Figura 30. Respecto a los flujos de trabajo promedio, a pH 4, 5,5 y 7 se 

obtuvo un flujo de 1,20, 0,80 y 1,46 ml/min, en 29, 23 y 15 minutos, respectivamente. 

 

Figura 30. Flujo respecto al tiempo para los diferentes valores de pH evaluados. Nota: 

autoría propia. 

 

Es importante recordar, para este y los posteriores ensayos de filtración por membranas, que 

los XOS tienen un peso molecular relativo de 200-300 kDa 76, donde la xilobiosa (X2) pesa 

282,24 Da, la xilotriosa (X3) 414,36 Da y la xilotetraosa (X4) 546,47 Da. Rosas et al. (2023) 77 

obtuvo una mayor concentración de X2, X3 y X4 en los permeados a valores de pH altos (6,6 - 

7,6) empleando una membrana de UF de 10 kDa, comportamiento similar observado en este 

estudio a pH 7, en comparación con los otros dos valores de pH trabajados. El flujo de 

operación también se vio influenciado por el pH, obteniendo un flujo mayor (1,46 ml/min) a 
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poliméricas se vuelven más hidrofílicas y con más carga negativa, lo que permite un alto flujo 

de permeado y un fuerte rendimiento antiincrustante, disminuyendo la retención de moléculas 

sin carga, como la xilosa y XOS 77. Además, estos valores de pH altos modifican la matriz de 

la membrana hacia un estado más expandido, lo que se atribuye a una mayor repulsión 

electrostática intramembrana 78. Por otro lado, se espera que a bajos niveles de pH exista una 

mayor retención de azúcares y XOS 77, tal y como se observó en los resultados a pH 4 y 5,5 en 

este trabajo. 

Filtración por membranas 

El hidrolizado obtenido luego de 75 min de procesamiento hidrotermal fue sometido a un 

proceso de filtración por membranas de 3 etapas, y la Figura 31 muestra los resultados 

correspondientes a cada etapa de ultrafiltración (UF) y nanofiltración (NF). Como se observa, 

40% del total de contenido de XOS (X2-X4) se encontró en el permeado luego del proceso de 

UF (10 kDa) a pH 7. Dos procesos de diafiltración fueron realizadas para recuperar los XOS 

contenidos en el retentado, resultando en una recuperación global de aproximadamente 80% 

del total de XOS en el permeado durante el proceso de UF, por otro lado, considerando solo la 

primera DF, se obtuvo una recuperación global del 67%. El resultado obtenido en la primera 

UF es 25% inferior que el obtenido en la recuperación de XOS en el permeado del proceso de 

UF (10 kDa) del extracto de cáscara de arroz tratado hidrotérmicamente 79 y 4% inferior que el 

obtenido en el permeado del proceso de UF (10 kDa) del extracto de tallo de quinua tratado de 

la misma manera 77. Esta diferencia puede atribuirse a la composición de extractivos y 

compuestos fenólicos presente en cada uno de los materiales, lo que podría afectar el proceso 

de filtrado; debido a ello la diafiltración resulta ser una buena estrategia en estos casos. Otras 

técnicas que buscan eliminar los compuestos fenólicos presentes en el extracto, con el propósito 

de mejorar el proceso de filtración, son la aplicación de carbón activado o la polimerización 

enzimática 14. En esta etapa se utilizó una membrana de 10 kDa para UF que, considerando el 
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peso molecular de los XOS, como X2, X3 y X4, resulta amplia; el cambio a pH 7 mejora el flujo 

a través de la membrana, reteniendo mayormente compuestos fenólicos y pigmentos, 

favoreciendo el paso de moléculas sin carga como los azúcares 77,78,80. Cabe resaltar que el 

retentado presentaba un color más oscuro en comparación con el permeado. 

El permeado obtenido del proceso de UF, incluyendo solo la primera DF realizada 

(recuperación del 67% del total de XOS en el permeado), fue ajustado a pH 4 y sometido a un 

proceso de NF. En el proceso de NF (500 Da), aproximadamente el 87% del total de XOS fue 

retenido en el retentado, mientras que solo el 13% del total de XOS pasó a través de la 

membrana. A pH 4, la repulsión electrostática entre la membrana y compuestos como los 

pigmentos se habrían debilitado, dando lugar a una elevada adsorción hidrófoba de pigmentos 

en la membrana, afectando el flujo y el paso de moléculas no cargadas 80. 

El retentado obtenido del proceso de NF (500 Da) a pH 4, fue sometido a otro proceso de NF 

(150-300 Da) bajo el mismo pH 4 y también ajustado a pH 7. A pH 4, aproximadamente el 

89% del total de XOS fue retenido en el retentado, mientras que solo el 11% del total de XOS 

pasó a través de la membrana. A pH 7, aproximadamente el 67% del total de XOS fue retenido 

en el retentado, mientras que solo el 33% del total de XOS pasó a través de la membrana. 
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Figura 31. Concentración del extracto obtenido en reactores Parr no agitados. Nota: 

autoría propia. 

 

Para cada etapa de filtración por membranas, los flujos de volumen se muestran en la Figura 

32. En la primera etapa, los flujos de trabajo promedio en el proceso de UF (10 kDa) a pH 7, 

junto con los dos procesos de DF fueron de 0,90, 1,63 y 2,07 ml/min, obtenidos en 100, 56 y 

44 minutos, respectivamente. En la segunda etapa, el flujo de trabajo promedio en el proceso 

de NF (500 Da) a pH 4 fue de 0,42 ml/min, obtenido en 318 minutos. En la tercera y última 

etapa, los flujos de trabajo promedio en el proceso de NF (150-300 Da) a pH 4 y pH 7 fueron 

de 0,12 y 0,39 ml/min, obtenidos en 215 y 45 minutos, respectivamente.  
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Figura 32. Flujo de volumen de la primera (a), segunda (b) y tercera (c) etapa de filtración 

por membranas poliméricas. Nota: autoría propia. 
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Concentración de extracto obtenido de reactor Parr agitado 

Retención de compuestos fenólicos 

El hidrolizado obtenido luego de 30 min de procesamiento hidrotermal en el reactor Parr 

agitado, que contenía 2,72 g/L de compuestos fenólicos totales y 2,56 g/L de XOS (X2-X4), 

fue distribuido equitativamente en dos partes, donde una se sometió a retención de compuestos 

fenólicos utilizando cartuchos de columna C18 y la otra se mantuvo sin modificaciones (Figura 

33). Como se observa, aproximadamente el 85% del total de compuestos fenólicos totales 

fueron removidos luego de utilizar los cartuchos de columna C18, sin embargo, también se 

retuvo aproximadamente el 47% del total de XOS (X2-X4). 

 

Figura 33. Etapa inicial para la concentración del extracto obtenido del reactor Parr de 2 L. 

Nota: autoría propia. 
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Filtración por membranas de extracto sometido a retención de compuestos fenólicos 

El hidrolizado obtenido luego de 30 min de procesamiento hidrotermal y sometido a retención 

de compuestos fenólicos con un doble paso a través de columnas C18 fue llevado a un proceso 

de filtración por membranas de 2 etapas y la Figura 34 muestra los resultados correspondientes 

a cada etapa de NF. Como se observa, 22% del total de contenido de XOS (X2-X4) se encontró 

en el permeado luego del proceso de NF (600-800 Da) a pH 7. Un proceso de DF fue realizado 

para recuperar los XOS contenidos en el retentado, resultando en una recuperación global de 

aproximadamente 46% del total de XOS en el permeado durante el primer proceso de NF. En 

esta etapa se utilizó una membrana de 600-800 Da para NF que, considerando el peso molecular 

de los XOS, como X2, X3 y X4, aún resulta grande; sin embargo, el cambio a pH 7 no tuvo el 

efecto observado con las membranas de UF de 10 kDa, donde se mejoraba el flujo a través de 

la membrana, que favorecía el paso de moléculas sin carga, como los azúcares, a la fracción de 

permeado. 

El permeado obtenido del proceso de NF, incluyendo la DF realizada, fue ajustado a pH 3,73 

y sometido a otro proceso de NF. En el segundo proceso de NF (150 Da), aproximadamente el 

94% del total de XOS fue retenido en el retentado, mientras que solo el 6% del total de XOS 

pasó a través de la membrana de NF (150 Da). El cambio a pH 3,73 tuvo el efecto esperado al 

observarse una mayor cantidad de azúcares retenidos en el retentado. 
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Figura 34. Filtración por membranas del extracto sometido a retención de compuestos 

fenólicos, por duplicado (a) y (b). Nota: autoría propia. 

 

Para cada etapa de filtración por membranas, los flujos de volumen se muestran en la Figura 

35. En la primera etapa, los flujos de trabajo promedio en el proceso de NF (600-800 Da) a pH 

7, junto con el proceso de DF fueron de 2,16 y 1,40 ml/min, obtenidos en 37 y 24 minutos, 

respectivamente. En la segunda etapa y última etapa, el flujo de trabajo promedio en el proceso 

de NF (150 Da) a pH 3,73 fue de 1,02 ml/min, obtenido en 72 minutos. 
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Figura 35. Flujos de volumen de la primera (a) y segunda (b) etapa de filtración por 

membranas poliméricas. Nota: autoría propia. 

 

Filtración por membranas de extracto no sometido a retención de compuestos fenólicos 

El hidrolizado obtenido luego de 30 min de procesamiento hidrotermal, sin someterse a 

procesos previos de retención de compuestos fenólicos con cartuchos de columna C18, fue 

llevado a un proceso de NF (600-800 Da) a pH 7, tal y como se trabajó con el extracto sometido 

a retención de compuestos fenólicos, sin embargo, esta NF resultó siendo demasiado lenta, 

como puede observarse en la Figura 36, teniendo un flujo de trabajo promedio de 0,15 ml/min, 

obtenido en 61 min. 
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Figura 36. Proceso de NF (600-800 Da) a pH 7 del extracto no sometido a retención de 

compuestos fenólicos. Nota: autoría propia. 

 

Por la razón previamente mencionada, el hidrolizado obtenido luego de 30 min de 

procesamiento hidrotermal fue sometido a un proceso de filtración por membranas de 4 etapas 

y la Figura 37 muestra los resultados correspondientes a cada etapa de UF y NF. Como se 

observa, 53% del total de contenido de XOS (X2-X4) se encontró en el permeado luego del 
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recuperación global de aproximadamente 38% del total de XOS en el permeado, durante este 

segundo proceso de UF. 

El permeado obtenido del proceso de UF (1000 Da), incluyendo la DF realizada, fue sometido 

a un primer proceso de NF (600-800 Da). Como se observa, aproximadamente el 34% del total 

de XOS (X2-X4) se encontró en el permeado luego del proceso de NF (600-800 Da) a pH 7. Un 

proceso de DF fue realizado para recuperar los XOS contenidos en el retentado, resultando en 

una recuperación global de aproximadamente 78% del total de XOS en el permeado, durante 

este primer proceso de NF. 

El permeado obtenido del primer proceso de NF, incluyendo la DF realizada, fue ajustado a 

pH 3,78 y sometido a otro proceso de NF (150 Da). En el segundo proceso de NF (150 Da), 

aproximadamente el 94% del total de XOS fue retenido en el retentado, mientras que solo el 

6% del total de XOS pasó a través de la membrana. 

Para cada etapa de filtración por membranas, los flujos de volumen se muestran en la Figura 

38. En la primera etapa, los flujos de trabajo promedio en el proceso de UF (10 kDa) a pH 7, 

junto con el proceso de DF fueron de 1,08 y 0,59 ml/min, obtenidos en 48 y 26 minutos, 

respectivamente. En la segunda etapa, los flujos de trabajo promedio en el proceso de UF (1000 

Da) a pH 7, junto con el proceso de DF fueron de 2,22 y 0,96 ml/min, obtenidos en 22 y 10 

minutos, respectivamente. En la tercera etapa, los flujos de trabajo promedio en el proceso de 

NF (600-800 Da) a pH 7, junto con el proceso de DF fueron de 2,88 y 0,99 ml/min, obtenidos 

en 14 y 7 minutos, respectivamente. En la cuarta y última etapa, el flujo de trabajo promedio 

en el proceso de NF (150 Da) a pH 3,78 fue de 0,52 ml/min, obtenido en 66 minutos.  
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Figura 37. Primera filtración por membranas del extracto no sometido a retención de 

compuestos fenólicos. Nota: autoría propia. 
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Figura 38. Flujos de volumen de la primera (a), segunda (b), tercera (c) y cuarta (d) etapa 

de filtración por membranas poliméricas. Nota: autoría propia. 
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Como se ha podido observar en el proceso de filtración por membranas del extracto obtenido 

luego de 30 min de procesamiento hidrotermal en el reactor Parr agitado, la retención previa 

de compuestos fenólicos permitió el uso de menos recursos para la concentración de XOS (X2-

X4), necesitándose solo 2 etapas de NF (con membranas MWCO de 600-800 Da y 150 Da), lo 

que contrasta con las 4 etapas requeridas (2 UF con membranas de 10 kDa y 1 kDa y 2 NF con 

membranas de 600-800 Da y 150 Da) en el caso del extracto no sometido a este preproceso. El 

uso de cartuchos C18 permitió la retención de aproximadamente 85% de compuestos fenólicos. 

Estos compuestos fenólicos, resultantes del proceso de tratamiento hidrotermal previo, entre 

otros compuestos inhibitorios sugieren una barrera para la actividad prebiótica de los XOS. La 

mayoría de los inhibidores derivados de la biomasa lignocelulósica se forman durante el 

tratamiento previo, cuando las hemicelulosas y/o lignina se solubilizan y degradan, además los 

extractivos y la celulosa que son afectadas, sin intención, en los procesos de tratamiento 

también son otras fuentes 12. El procesamiento hidrotermal, el cual tiene como mayor efecto la 

solubilización de hemicelulosas sin una completa hidrólisis, tiene como subproductos ácido 

acético y pequeñas cantidades de aldehídos furánicos 12. Por todo ello, se considera importante 

la producción de XOS de gran pureza, para evitar inhibidores indeseados de su actividad 

prebiótica. Entre las técnicas de purificación de XOS se encuentra el uso combinado de 

membranas de UF y NF y/o el uso de membranas de UF con diferentes valores de corte de peso 

molecular (MWCO) 15. 

En el trabajo presentado por Geetha & Gunasekaran (2017) 81 se sometió un hidrolizado 

enzimático de salvado de trigo a un sistema de UF, con una membrana MWCO de 10 kDa, 

para poder separar los polisacáridos de alto peso molecular y compuestos no sacáridos, luego 

de ello, el permeado que contenía los oligosacáridos deseados se procesó a través de una 

segunda membrana de UF MWCO de 3 kDa para poder obtener en el permeado final altas 

concentraciones de XOS con grado de polimerización de 2-5 y menores concentraciones de 
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XOS de alto peso molecular y xilosa. En el permeado final luego de utilizar la membrana de 

10 kDa se recuperó en total 72% de XOS y luego de utilizar la membrana de 3 kDa se recuperó 

en total 44% de XOS 81. 

En el trabajo realizado por Kim et al. (2022) 14, en la etapa de producción de XOS de bajo peso 

molecular a escala piloto, se sometió a tratamiento hidrotermal los residuos agrícolas de palma 

de aceite, específicamente del racimo de fruto vacío, para luego someter el hidrolizado de 

hemicelulosa a una concentración empleando una membrana de ósmosis inversa (OI), para 

reducir la escala de la etapa de hidrólisis enzimática. La composición de los hidrolizados de 

hemicelulosa antes y después de la concentración por OI se incrementó por un factor de 10. 

Este proceso de concentración puede permitir que el permeado sea reutilizado como agua de 

proceso, reduciendo así la cantidad de agua residual generada. Luego de la concentración 

empleando una membrana de OI, el porcentaje de recuperación de X1 - ≥ X6 fue de 

aproximadamente 90% 14. Considerar una etapa de hidrólisis enzimática, empleando una 

xilanasa para la producción de XOS con bajos grados de polimerización (X2 y X3), puede 

incrementar el contenido total de X2 y X3 como en el caso reportado por Kim et al. (2022) 14 

donde se consiguió incrementar este contenido hasta un 69,3%, 2,8 veces más que antes del 

proceso de hidrólisis enzimática. Como ya se ha mencionado anteriormente, existen diversas 

técnicas de purificación de XOS en las que se encuentra la polimerización enzimática, la cual 

puede también combinarse con procesos de filtración por membranas, para poder disminuir la 

cantidad de compuestos residuales no deseados, como los compuestos fenólicos. Cuando se 

habla de una polimerización enzimática lo que se busca es polimerizar los compuestos 

fenólicos y precipitarlos mediante reacciones catalizadas por una peroxidasa. La 

polimerización enzimática resulta interesante para poder obtener polímeros fenólicos a partir 

de los diversos compuestos fenólicos generados durante el tratamiento hidrotermal de la 

biomasa. Estos compuestos fenólicos forman radicales fenoxi por medio de la peroxidasa en 
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presencia de peróxido de hidrógeno, posteriormente sufren una reacción en cadena con las 

demás sustancias fenólicas, dando lugar a la precipitación de polímeros fenólicos de color 

marrón rojizo 14. Estos polímeros fenólicos pueden ser utilizados en varios campos debido a 

sus propiedades fisicoquímicas deseables, que incluyen una alta biocompatibilidad y respeto al 

medio ambiente 82, además pueden ser utilizados como materiales antioxidantes ya que 

mientras más alto es el peso molecular del polifenol, más fuerte es el efecto antioxidante 83. Se 

espera que los polímeros sintetizados de esta manera se utilicen como biopolímeros sostenibles, 

debido a su naturaleza renovable y al uso de condiciones de polimerización suaves 14. La 

aplicación de esta técnica resulta interesante de evaluar, sobre todo en casos como los 

presentados en este trabajo, para poder valorizar incluso los residuos no deseados generados 

de los tratamientos hidrotermales, lo que conllevaría al desarrollo de una biorrefinería eficiente.  
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CONCLUSIONES 

1. Se determinó el contenido de celulosa, hemicelulosa y lignina de los residuos de cebolla 

y maíz. Las hojas de cebolla se componían de 26,40% de celulosa, 5,05% de 

hemicelulosa y 5,37% de lignina y las pancas de maíz de 34,06% de celulosa, 31,70% 

de hemicelulosa y 4,65% de lignina. 

2. Se evaluaron diferentes temperaturas y tiempos para poder determinar las mejores 

condiciones de tratamiento hidrotérmico. Para todos los casos, la mejor temperatura fue 

180°C. En reactores no agitados, en 50 min se obtuvo 0,9 g de XOS por 100 g de hojas 

de cebolla y en 75 min se obtuvo 4,8 g de XOS por 100 g de pancas de maíz. En el 

reactor agitado, en 30 min, se obtuvo 3,1 g de XOS por 100 g de pancas de maíz. Las 

pancas de maíz resultaron más aprovechables para la producción de XOS a 

comparación de las hojas de cebolla. 

3. Se evaluó el potencial de membranas de UF y NF para la purificación y concentración 

de XOS, de los hidrolizados de pancas de maíz. Valores de pH 4 y 5,5 favorecían la 

concentración de XOS en los retentados, con un menor flujo de trabajo; por otro lado, 

a pH 7 un mayor porcentaje de XOS pasaba hacia el permeado, con un mayor flujo de 

trabajo. Todos los hidrolizados fueron sometidos a operaciones combinadas de UF y 

NF, obteniendo en los retentados finales porcentajes de recuperación de XOS de 67% 

(pH 7) y de 89-94% (pH cercano a 4). Además, se evaluó la capacidad de retención de 

compuestos fenólicos de columnas C18, las cuales lograron retener 85% de estos 

compuestos. Sin embargo, también retuvieron 47% del total de XOS. 

4. Se realizó la cuantificación de xilosa y XOS obtenidos, en las diferentes etapas de 

hidrólisis hidrotérmica y filtración por membranas mediante HPLC, esto permitió el 

cálculo tanto de las concentraciones obtenidas y los porcentajes de recuperación de 

XOS (X2-X4) en cada proceso realizado.  
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RECOMENDACIONES 

1. Se recomienda tener en cuenta el empleo de una hidrólisis enzimática, luego del 

tratamiento hidrotermal empleado, para la mayor liberación de moléculas más pequeñas 

como la xilobiosa y la xilotriosa. 

2. Se recomienda optimizar el tratamiento hidrotermal empleado para el tratamiento de 

biomasa lignocelulósica considerando los distintos productos que puedan obtenerse de 

las otras fracciones valorizables que componen este tipo de biomasa, para el 

aprovechamiento de residuos en un contexto de biorrefinería. 

3. Se recomienda tener en consideración otros parámetros en el desarrollo del tratamiento 

hidrotermal como pH, ya que podrían influir en la formación de subproductos no 

deseados. 

4. Se recomienda considerar la polimerización enzimática para el aprovechamiento de 

compuestos fenólicos (subproducto no deseado) y volverlos un subproducto de interés 

para la obtención de polímeros fenólicos.  
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