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RESUMEN. La celulosa es uno de los compuestos mas abundantes de la naturaleza, y tiene una gran variedad de aplicaciones
industriales, por lo que ocupa un lugar destacado en el ambito de los productos forestales; sin embargo, su analisis es una labor
complicada, debido a su estructura supramolecular. Entre las técnicas que se utilizan para estudiar este carbohidrato se encuentra
la espectroscopia FTIR de reflectancia total atenuada (ATR-FTIR), que permite analizar la muestra directamente, sin tratamiento
previo, y lo mas importante, sin molerla para elaborar pastillas de KBr. De esta manera es posible obtener espectros de celulosa,
que siguen presentando el problema de la espectroscopia FTIR convencional: hay traslape de bandas, lo que dificulta la
caracterizacion. Esta situacion puede superarse mediante el tratamiento matematico de los espectros, concretamente con la
deconvolucion. Se encontré que los mejores parametros para este proceso son y = 5.00 y una longitud de 85%, que al aplicarse a
la region de grupos OH (3600 a 3200 cm™) muestra bandas que permiten distinguir entre muestras cristalinas (3305 cm™) de las
que presentan una estructura menos ordenada (3485 cm™).

PALABRAS CLAVE: Resolucion de espectros, deconvolucion, realce de estructura fina, cristalinidad de celulosa.

ABSTRACT. Cellulose is one of the most abundant compounds in nature, and has a wide variety of industrial applications, so it
figures prominently in the field of forest products. However, their analysis is a challenging task due to its supramolecular
structure. Among techniques used to study this carbohydrate, attenuated total reflectance FTIR spectroscopy (ATR-FTIR) is
quick, easy and allows analyzing the sample directly without pretreatment (no KBr pellets needed). Thus, it is possible to obtain
cellulose spectra, which still present the problem of conventional FTIR spectroscopy: there is overlap of bands, making it difficult
to characterize the sample. This can be overcome by the mathematical treatment of spectra, in particular by deconvolution. It was
found that the best parameters for this process are y = 5.00 and a length of 85% applied to the region of OH groups (3600 to 3200
cm™). Deconvoluted spectra show bands that could distinguish between crystalline samples (3305 cm™) of those with less ordered
structure (3485 cm™).

KEYWORDS: Spectral resolution, deconvolution, Fine-structure enhancement, Cellulose cristallinity.

INTRODUCCION

En el campo de los productos forestales se ha tenido un interés especial en el estudio de la celulosa, dado
que es la base para bienes de consumo tan diversos como papel, fibras y peliculas sintéticas (celulosa
regenerada) [1], excipientes farmacéuticos (celulosa microcristalina), y mediante modificacién quimica
pueden obtenerse desde espesantes para pinturas y cosméticos (carboximetilcelulosa) hasta emulsificantes
para alimentos (hidroxipropilcelulosa), por mencionar algunas de las aplicaciones [2]. Por todo esto, la
celulosa tiene gran valor industrial.

Para optimizar el aprovechamiento de este recurso, asi como para investigar nuevas aplicaciones, es
importante contar con técnicas adecuadas de caracterizacion; sin embargo, la determinacion de la estructura
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de un polisacarido, incluyendo aspectos supramoleculares, es con frecuencia una tarea compleja. Por lo
regular, la celulosa y sus derivados se analizan mediante resonancia magnética nuclear (RMN),
espectroscopia electronica para andlisis quimico (ESCA, Electron Spectroscopy for Chemical Analysis) y
espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR) [3,4].

La espectroscopia FTIR es siempre una opcidon a considerar porque requiere de equipos que son
relativamente comunes tanto en los laboratorios de universidades como en los de la industria, brinda una
gran cantidad de informacion relacionada con la conformacion molecular, estructura cristalina
(polimorfismo) y la naturaleza de los puentes de hidrogeno en la celulosa (que dan origen a su estructura
supramolecular) [5]. Sin embargo, es comin que en los espectros de macromoléculas las bandas se
traslapen, con lo que se tornan bastante anchas y con una resolucion muy pobre, lo que limita la
caracterizacion. Este problema puede atacarse de dos maneras:

1. Instrumental. Aqui se incluye una mejor preparacion de la muestra, uso de compuestos modelo,
equipos mas sensibles y desarrollo de nuevas técnicas de andlisis [5]. En este ultimo punto ha habido
progresos notables gracias al desarrollo de la espectroscopia FTIR de reflectancia total atenuada
(ATR, Attenuated Total Reflectance).

2. Tratamiento matematico de los espectros. El software con el que cuentan los equipos permite la
implementacion de algoritmos para separar las bandas individuales que componen una banda ancha;
a este trabajo se le llama postespectroscopia [6]. Entre las técnicas mas comunes en esta categoria
estan la deconvolucion [7], espectroscopia derivativa [5] y sustraccion espectral. También pueden
elaborarse otro tipo de algoritmos, como en el caso del realce de estructura fina [8].

La espectroscopia ATR-FTIR es simple, directa, flexible y especialmente adecuada para el estudio de la
celulosa y sus derivados, pues permite el estudio de superficies in situ [4]. La técnica consiste en el paso de
un haz de radiacion infrarroja (IR) a través de un cristal transparente al IR y de alto indice de refraccion,
sobre el que estd colocada la muestra. En su paso a través del cristal, el haz IR incidente se refleja varias
veces y la superficie de la muestra absorbe parte de la radiacion a frecuencias caracteristicas; por lo tanto,
un requerimiento de vital importancia es que haya el contacto adecuado entre el cristal y la muestra [9].

Anteriormente, para la caracterizacion por FTIR, la celulosa se molia y se preparaban pastillas de KBr, lo
que obviamente dafia su estructura supramolecular, y en la mayoria de la literatura sobre el tema los
espectros se han obtenido de esta manera [5,10-13]. Con la técnica de ATR-FTIR es posible un estudio mas
completo de las propiedades estructurales y supramoleculares de la celulosa, al no tener que moler la
muestra y en consecuencia no modificar o destruir la estructura cristalina. Ademas, la técnica de ATR-FTIR
es idonea para el andlisis quimico de fibras celuldsicas modificadas superficialmente, pues ademas de
permitir el analisis de la superficie, lo hace hasta una profundidad de unas cuantas micras, con lo que se
ignora el grueso del material que no se ha alterado [9].

En cuanto a la etapa de postespectroscopia, el método preferido es la deconvolucion, pues la espectroscopia
derivativa cambia completamente la forma del espectro y en algunos casos los nimeros de onda ya no
corresponden a los del espectro original. Por su parte, la sustraccién espectral se utiliza para enfatizar
pequefias diferencias entre espectros similares o en la busqueda de componentes desconocidos del espectro
de una mezcla o de un material modificado quimicamente [7].

Con base en lo ya expuesto, el objetivo de esta investigacion es considerar tanto el aspecto instrumental
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(preparacién de la muestra) como el tratamiento matematico de espectros (deconvolucion y realce de
estructura fina) para obtener la mayor cantidad de informacion posible en la caracterizacion de celulosa
mediante espectroscopia ATR-FTIR.

MATERIALES Y METODOS

Se analiz6 papel filtro Whatman, Grado 42, para analisis quimico cuantitativo, acondicionado a 25°C y 35%
de humedad relativa (las condiciones de operacion del espectrofotometro); este papel filtro es celulosa de
alta pureza, por lo que se usa ampliamente no sélo para procesos de separacion en el laboratorio, sino
también como sustrato para reacciones de modificacion de celulosa. Para fines de comparacion también se
analizé una pulpa industrial de pino, grado disolucion, producida por la compaiita CYDSA, de Monterrey,
N.L. México, de la que se hicieron a mano hojas segtn la técnica T-205 sp-02 [14].

Preparacion de las muestras

Al ser en principio una lamina de fibras de celulosa, casi cualquier papel es poroso; se considerd que esto
podria implicar un problema en la espectroscopia ATR-FTIR, pues no se tendria el contacto requerido entre
la muestra y el cristal. Aunque los aditamentos para ATR-FTIR tienen una prensa incorporada, no se tenia la
certeza que la presion ejercida fuera suficiente. Puede obtenerse una hoja de papel con una superficie mas
lisa si se prensa antes de llevar a cabo el analisis; de hecho, es una operacion rutinaria en la fabricacion de
papel a nivel industrial, y recibe el nombre de calandreado [15]. Por este motivo, y con el fin de estudiar el
efecto de la presion en la resolucion de los espectros, se considerd conveniente que las hojas de papel filtro
y de pulpa fueran sometidas a presiones de 50, 100, 150, 300 y 450 kg/cm? en periodos de 0 a 60 minutos en
una prensa hidraulica construida especificamente para este proposito.

Obtencion de espectros ATR-FTIR

Tres muestras de cada celulosa (papel filtro y pulpa industrial), acondicionadas y prensadas, se analizaron
en un espectrometro Perkin-Elmer, modelo Spectrum GX, usando aditamento PIKE MIRacle de reflectancia
total atenuada horizontal (HATR) de reflexion simple y con cristal de diamante. Este cristal absorbe
radiacion infrarroja de aproximadamente 2300 a 1800 cm™, por lo que no es 1til en esta region; la celulosa
no presenta bandas de absorcién en dicho intervalo, por lo que no representa ninguna limitacion utilizar
cristal de diamante. Se obtuvieron espectros de 4000 a 700 cm™ con una resolucién de 4.00 cm™ y 32
barridos. Para asegurar un buen contacto entre la muestra y el cristal de diamante, el aditamento cuenta con
una prensa, que siempre se mantuvo fija para ejercer la presion maxima, 50 kg/cm®. A los espectros
obtenidos se les corrigio la linea base y se normalizaron utilizando el software Spectrum de Perkin-Elmer,
version 3.02.01 [16].

Tratamiento matematico de los espectros

La deconvolucidn, suavizado, operaciones espectrales y realce de estructura fina también se llevaron a cabo
utilizando el software del espectrofotometro. La deconvolucién es la aplicacion de una funcion de
ponderacion al interferograma que permite estrechar las bandas, con lo que mejora la resolucion. La funcion
que se aplica es [16]:

D (y, x) = 4yx
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donde v es la variable de ponderacion (toma valores entre 0 y 100) y x son los datos del interferograma. Al
aumentar y se produce el estrechamiento de las bandas, sin embargo este aumento no puede hacerse de
manera arbitraria, pues con un valor demasiado alto se tienen los siguientes problemas [16]:

1. Aparecen lobulos laterales que pueden confundirse con pequeiias bandas que estaban traslapadas.
Esto se llama sobredeconvolucion.

2. Se incrementa el ruido, por lo que debe aplicarse una funcion de suavizado; €sta se controla con un
parametro llamado longitud (que va de 0 a 95). También se debe seleccionar un filtro para la forma
del suavizado, que puede ser boxcar (datos ideales) o Bessel (datos reales).

La deconvolucion es una rutina interactiva, pues debe encontrarse la combinacion mdas apropiada de sus
parametros (y y longitud), para lograr una mejora en la resolucion del espectro evitando la
sobredeconvolucion. Para las muestras analizadas en esta investigacion se determiné que se obtienen buenos
espectros con y = 5.0, longitud de 85% y filro Bessel.

En el software de los espectrofotometros se cuenta con calculadoras espectrales, que permiten restar, sumar
y multiplicar espectros por valores constantes, u otros espectros. Esto permite el desarrollo de algoritmos
para aumentar la resolucion, como es el caso del realce de estructura fina (FES, Fine Enhancement Spectra)
[8]. En este método se aplica la férmula

FES (M) =S (\) — WF (A) x SS (\)

en donde S(A) es el espectro original, WF(\) es un factor de ponderacion, menor a uno y SS(A) es el espectro
suavizado.

RESULTADOS Y DISCUSION

De las condiciones de prensado que se investigaron, se obtuvo el mejor resultado con 300 kg/cm’® y un
tiempo de 20 minutos (ver Apéndice). Con fines comparativos, en la Figura 1 se muestran los espectros de
muestras de papel filtro sin prensar y prensadas; son espectros caracteristicos de celulosa, pudiéndose ubicar
con facilidad las bandas de vibracion de enlaces C—H, (2918, 2851, 1427 y 1315 cm™), C—H (1360 y 1280
cm™), C—O (1054 y 1030 cm™), C—O—C (1160 cm™) y O-H (banda ancha entre 3600 y 3200 cm', asi como
bandas en 1335 y 1205 cm™). A 898 cm™ se tiene la vibracion del grupo del carbono anomérico de
carbohidrato, C;—H, y en 1635 cm™ la banda correspondiente a agua adsorbida [11]. Las diferencias entre
los espectros de la figura 1 son minimas, pudiendo apreciarse a 2918 y 2851 cm™, en la region de los
enlaces C—H»; no obstante, esta pequefia diferencia permite distinguir entre vibraciones asimétricas (2918
cm™) y simétricas (2851 cm™) de dichos enlaces [11].

Para estimar mejor el efecto de la presion en la resolucion, en la Figura 2 se muestran los espectros
obtenidos de muestras prensadas a 300 kg/cm” (la presion que dio mejores resultados) a tiempos de 10, 20 y
30 min. Aqui se nota mas claramente el efecto benéfico de la presion en las bandas de los enlaces C-H, y
que el tiempo mas adecuado es 20 min. Sin embargo, la region de interés fundamental para la
caracterizacion de la estructura cristalina de la celulosa mediante FTIR es la de los grupos OH, en la que
pueden encontrarse vibraciones de puentes de hidrogeno intramoleculares e intermoleculares [11,12]. En
este caso, no se tienen diferencias en absoluto (Fig. 2), por lo que puede concluirse que para la celulosa el
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prensado adicional no mejora sustancialmente la resolucion. Esto no significa que no deba aplicarse presion
sobre la muestra, sino que la presién de 50 kg/cm? ejercida por la prensa del equipo al momento de obtener
el espectro es suficiente para obtener buenos resultados.

Muestra sin prensar

A
Muestra prensada a 300 kg/cm 2 por 20 min
3334.37
] 2918.41
2851.47
T T : . 4
4000.0 3000 2000 1500 1000 700.0

cm-1
Figura 1. Espectros de papel filtro Whatman sin prensar (arriba) y prensado 20 min a 300 kg/cm? (abajo).

En la figura 3 se muestran los espectros de papel filtro y pulpa grado disolucion. No hay muchas diferencias,
pudiendo mencionarse que la banda de grupos OH (3600 a 3200 cm™) es mas ancha, y el cambio en la
intensidad de las bandas de 995 cm™ (vibracion C-0), 1365 cm™ (C-H), y 1645 cm™ (agua adsorbida).

Las pulpas grado disolucién son el punto de partida para productos de celulosa regenerada (los mas
comunes son celofan y rayon), y como su nombre lo indica, la celulosa se disuelve, posteriormente se hace
pasar por un orificio o ranura y se precipita, con lo que se obtiene un material con forma de filamento o
pelicula [15]. La pulpa analizada en este estudio es de pino, lo que implica un proceso de pulpeo que aunado
a las exhaustivas etapas de purificacion que requiere, afecta negativamente la estructura cristalina. En
contraste, el papel filtro Whatman se fabrica de algodon [17], que es celulosa practicamente pura, por lo que
las etapas de purificacion no son tan severas.

Estas diferencias en el origen y tratamiento de la celulosa hacen que se tengan diferencias importantes: en el
papel filtro se tiene celulosa que retiene gran parte de la estructura cristalina presente en la celulosa nativa;
en contraste, la celulosa de la pulpa es menos ordenada, tiene un empaquetamiento menos denso y permite
que se pueden acomodar méas moléculas de agua. Por lo tanto, la banda a 1645 cm™, comun a ambas
muestras, s un poco mas intensa en la muestra de pulpa; asi pues, esta banda puede dar una idea sobre la
cristalinidad de la celulosa, aunque no es el tnico indicador.
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] Muestra sin prensar
3336.05
2918.03
10 min
A i
20 min
30 min
3500.0 3200 2700.0 .
Figura 2. Espectros de papel filtro cm-1 Whatman en la region de 3500 a 2700
-

cm
sin prensar, y prensados a 300 kg/cm” por 10, 20 y 30 min.

Para obtener informacion mas concluyente sobre las diferencias en las estructuras cristalinas, los espectros
de papel filtro Whatman y pulpa grado disolucion se sometieron a deconvolucion en el intervalo de 3500 a
3200 cm™ (Fig. 4).

Es evidente que la deconvolucién mejora notablemente la resolucidon, pasando en el papel filtro de dos
bandas anchas en el espectro original (3335 y 3290 cm™) a cuatro bandas bien delimitadas (3335, 3305,
3290 y 3270 cm™) y tres de menor intensidad (3405, 3370 y 3226 cm™). Estas tltimas no seran tomadas en
cuenta porque el proceso de deconvolucion aumenta el ruido, y aunque se ha aplicado un suavizado (el
parametro de longitud), estas bandas no logran delimitarse claramente.

Por su parte, la pulpa grado disolucion muestra cinco bandas, tres de ellas aproximadamente en las mismas
posiciones que el papel filtro (3335, 3300 y 3275 cm™). Hay diferencias, que eran ya evidentes desde el
espectro sin deconvolucionar (Fig. 4), que muestra una forma diferente en la banda de grupos OH: es mas
ancha. Resaltan en las diferencias las bandas a 3485 y 3440 cm™, asi como el patrén bimodal en el intervalo
de 3315 a 3250 cm™, que en el papel filtro presenta tres bandas.
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Papel filtro Whatman

A
Pulpa industrial
T 1365.11
M/\k\ 1644.71
4000.0 3000 2000 1500 1000 700.0

cm-1

Figura 3. Espectros de papel filtro Whatman y pulpa industrial grado disolucién. Muestras sin prensar.

3500.0 3200.0
cm-1

Figura 4. Deconvolucion (abajo) de papel filtro Whatman (izquierda) y pulpa industrial grado disolucioén (derecha) en la region
de grupos OH.

La banda a 3270 cm™ en el papel filtro, y a 3275 cm™ en la pulpa grado disolucién, se asigna a un puente de
hidrégeno intermolecular entre el hidrogeno del grupo OH en el carbono 6 (se representa C6) en la unidad
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de glucosa de una cadena de celulosa y el oxigeno del grupo OH en el C3 de otra unidad de glucosa
perteneciente la cadena adyacente [10], que en la nomenclatura convencional se escribe O(6)H:--O(3) y se
muestra en la figura 5.

En cuanto a los puentes de hidrogeno intramoleculares, a 3335 cm™ se tiene la presencia de O(3)H:+O(5),
banda que es la mas intensa en ambas muestras de celulosa [10]. Respecto al puente de hidrogeno
O(2)H--O(6), en la literatura se reporta que su banda se encuentra en el intervalo de 3410 a 3460 cm™ [13];
esta banda no se aprecia en el papel filtro, pero si en la pulpa (3440 cm™), e incluso es muy pronunciado.

En el papel filtro se tiene evidencia de mayor cristalinidad debido a la banda en 3305 cm™, inexistente en la
pulpa, y que corresponde a puentes de hidrogeno intermoleculares en el plano cristalografico 101 [13]. En
contraste, la pulpa muestra una banda importante en 3485 cm’, asignada a grupos hidroxilo unidos
intramolecularmente en celulosa de baja cristalinidad [18].

En ambas muestras aparece una banda a aproximadamente 3300 cm™, que por lo regular aparece al analizar
muestras solidas que contienen agua, y que puede comprobarse si se tiene ademas una banda entre 1630 y
1650 cm™ [19], como es el caso de las muestras analizadas. Este es un resultado normal para papeles y
pulpas, que siempre tienen algo de humedad.

Figura 5. Dos cadenas adyacentes de celulosa mostrando el puente de hidrégeno intermolecular O(6)H--O(3), y los dos
intramoleculares: O(3)H--O(5) y O(2)H---O(6) (figura realizada con el software para quimica computacional Avogadro [20]).

El realce de estructura fina, con un factor de ponderacion de 0.9 no produce un aumento importante en la
resolucion del espectro (Fig. 6). Se probd, con fines comparativos, un factor de ponderacion menor, WF =
0.8, que tampoco dio resultado satisfactorio. Puede concluirse, por lo menos en el caso de la celulosa, que
este algoritmo no es adecuado, y tal vez lo sea para estructuras menos complejas que este polisacarido.
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Original

A WF = 0.9

WF =0.8

3500.0 3200.0

Figura 6. Aumento de la resolucion en la region 3500 a 2700 cm™ mediante realce de estructura fina en papel filtro Whatman
con diferentes factores de ponderacion.

CONCLUSIONES

El analisis de celulosa mediante ATR-FTIR, junto con la deconvolucion del espectro, es una técnica rapida,
sencilla y no destructiva que permite la caracterizacion del material sin un tratamiento previo, y que
posibilita ademas diferenciar entre muestras con diferentes grados de cristalinidad. Esto es util porque en la
amplia gama de aplicaciones de la celulosa se hace uso desde un material de alta pureza y cadena larga
(fibras para aplicaciones especiales), hasta celulosa de bajo peso molecular y con menos orden en su
estructura, como es el caso del rayon y el celofan.

Las bandas de principal interés deberan ser la de 3305 cm™ (muestras con mayor cristalinidad) y 3485 cm™
(muestras con estructura menos ordenada), en el espectro deconvolucionado, pues de otra manera no se
pueden visualizar. También debera revisarse con atencion, en el espectro sin tratamiento matematico, la
banda entre 1630 y 1650 cm™', asignada a agua adsorbida, pues entre menos cristalina sea una muestra de
celulosa, con mayor facilidad puede acomodar en su estructura moléculas de agua [21]. Asi, a menor
cristalinidad, mayor intensidad en esta banda.

La técnica también es viable para caracterizar derivados de celulosa, fibras modificadas quimicamente, e
incluso otro tipo de carbohidratos.
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APENDICE

En las figuras A-1 a A-4 se muestran los espectros obtenidos de muestras de papel filtro sometidas a
diversos tratamientos de prensado; no se incluyen los resultados de 50 y 100 kg/cm® porque los espectros
son esencialmente idénticos al de la muestra sin prensar. A primera vista todos los espectros son
aparentemente iguales, las diferencias son minimas y para apreciarlas se muestra en la parte derecha de cada
figura una ampliacion de la region de 3500 a 2800 cm™. Esto es asi por dos razones:

1. La banda mas importante para caracterizar la estructura cristalina celulosa es la de los grupos
hidroxilo (3600 a 3200 cm™). Es facil advertir que en todos los espectros de las figuras A-1 a A-4
estas bandas son iguales, por lo que mediante el prensado de las muestras no se mejora la resolucion.

2. Las diferencias que se observan en los espectros estan en la region de los enlaces C—H, (2920 a 2850
cm™). Sin embargo, no es una region importante para la caracterizacion de celulosa, por lo que la
mejora de estas bandas no es trascendente.

Si se considera la region de los enlaces C—H,, se tienen los mejores resultados entre los 15 y 30 minutos con
presiones de 150 y 300 kg/cm” (Figuras A-1 y A-2). Presiones mas altas y tiempos de prensando largos
disminuyen la resolucidn de los espectros y aumentan el ruido, lo que indica que la estructura cristalina de la
celulosa comienza a verse afectada (Figuras A-3 y A-4). Por esta razon, se estudido con mas detalle el
intervalo de tiempo entre 15 y 30 minutos, encontrandose los mejores resultados, con base siempre en la
banda C—H», a un tiempo de 20 minutos. En la figura A-5 se incluye una ampliacion de la region C—H, para
un tiempo de 20 minutos con diferentes presiones; de estos espectros puede concluirse que las mejores
condiciones son 20 minutos a 300 k/cm®. En la figura 2, seccion “resultados y discusion”, se incluye el
resultado para 10, 20 y 30 minutos a 300 kg/cm®. No debe perderse de vista que el prensado no mejora la
resolucion de las zonas de interés para la caracterizacion de la estructura cristalina de la celulosa.

Okg/ci
Okg/ck 1

L
ot

150 kg/ér
150 kg/ém
A A
| 300 kg/ér
300 kg/ém
1 450 kg/ér
450 kg/ém /\\
4000.0 ZdOO 10'00 70b.0 3500.0 . 30'00 280'0.0

cm-1 cm-
Figura A-1. Espectros de papel filtro sin prensar (izquierda, arriba, 0 kg/cm?) y de muestras sometidas a diferentes presiones por
un tiempo de 15 minutos (izquierda). A la derecha se incluye una ampliacion de la region comprendida entre 3500 y 2800 cm™.
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Figura A-2. Espectros de papel filtro sin prensar (izquierda, arriba, 0 kg/cm?) y de muestras sometidas a diferentes presiones por
un tiempo de 30 minutos (izquierda). A la derecha se incluye una ampliacion de la region comprendida entre 3500 y 2800 cm™.
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Figura A-3. Espectros de papel filtro sin prensar (izquierda, arriba, 0 kg/cm?) y de muestras sometidas a diferentes presiones por
un tiempo de 45 minutos (izquierda). A la derecha se incluye una ampliacion de la region comprendida entre 3500 y 2800 cm™.
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Figura A-4. Espectros de papel filtro sin prensar (izquierda, arriba, 0 kg/cm?) y de muestras sometidas a diferentes presiones por
un tiempo de 60 minutos (izquierda). A la derecha se incluye una ampliacion de la region comprendida entre 3500 y 2800 cm™).
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Figura A-5. Region entre 3000 y 2800 cm™ de espectros de papel filtro sin prensar (arriba, 0 kg/cm?) y
de muestras sometidas a diferentes presiones por un tiempo de 20 minutos.
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