lll Simposio
DE MATERIALES
POLIMERICOS

Revista Informador Técnico, Volumen 81 n2 - Suplemento I- 2017

ricos - del 30 de Agosto al 1 de Septiembre de 2017, Cali - Colombia




111 SIMPOSIO DE MATERIALES POLIMERICOS

Suplemento | - e-ISSN 2256-5035

CONTENIDO

Procesamiento de nanocompuestos poliméricos

Antonio Sanchez Solis

Thermoplastic biocomposites reinforced with vegetal fibers and using lignin
as anti-oxidant

Marco-Aurelio de Paoli

Estudio de comportamiento mecanico a traccion de un material compuesto a partir de
polietileno de baja densidad (reciclado) cargado con bagazo de cascara de cacao

German Adolfo Diaz-Ramirez, Luis Alberto Laguado Villamizar

Obtencion de un compuesto polimérico a partir de polipropileno fibroreforzado

con bagazo de la caina de azucar
Edward Martinez Culchac, Juan Sebastidan Mosquera, Karen Sofia Ospina, Angee Catalina Castro,
Edgar Rivera Tafurt, Juan Manuel Gonzalez

Biocompuestos a partir de polimeros y fibras naturales colombianas

Miguel Angel Hidalgo, Juan Manuel Montalvo Navarrete, Juan Pablo Correa, Emerson Escobar,
Jorge Ivan Montalvo, Alvaro José Rojas

Analisis de viabilidad respecto a la sustitucion del poliestireno expandido por
un Bio-compuesto a base de Bagazo de caia

Andrés Ferney Largo Ledn, Edwin Yesid Gémez Pachén, Jorge Arturo Torres

Nanocompuestos Poliméricos biodegradables como alternativa en la industria plastica
Juan Pablo Correa, Patricia Eisenberg

Evaluacion de las propiedades mecanicas y térmicas de materiales compuestos

de polipropileno y ceniza de cascarilla de arroz
Lina Marcela Crespo, Carolina Caicedo, Maria Fernanda Gonzalez, Cesar Augusto Lopez

Aislamiento de microfibras de guadua (Angustifolia Kunth) por Hidrélisis acida

Marcelo Guancha, Isabela Buitrago, Lilian Carvajal, Sebastian Benavides,
Daniela Restrepo, Alejandro Micolta

Modificaciéon de Carbonato de Calcio a partir de residuos de cascara de huevo como
alternativa de relleno en compuesto de polipropileno

Marcelo Guancha, Jahaira Cuabu, Julian Mufoz, Daniela Castillo

Efecto de la concentraciéon de complejos Curcumina-Nanoparticulas de almidén en las
propiedades fisicoquimicas de peliculas de almidén y Aloe Vera

Leonardo Acevedo Guevara, Leonardo Nieto Suaza, Leidy Tatiana Sdnchez,
Magda Ivone Pinzén Fandino, Cristian Camilo Villa

Hidrogeles base acrilica reforzados con fibras vegetales

Marcelo Alexander Guacha-Chalapud, Santiago Valencia, John Lemos, Valentina Arango,
Valentina Martinez, David Finiscue

13

16

21

24

27

30

33

38

41

44

47



Polimeros compuestos y nanocompuestos. 7-50

Procesamiento de nanocompuestos

poliméricos

Antonio Sanchez Solis'

! Instituto de Investigaciones en Materiales.
Universidad Nacional Auténoma de México.
Apartado Postal 70-360. CDMX.México.

sancheza@unam.mx

Modalidad: Ponencia Magistral

Resumen

Materiales con cargas de tamafio nanométrico
presentan propiedades diferentes a los formulados con
particulas de tamafio micrométrico. Comparativamente,
el drea superficial de particulas pequefias es varias veces
mayor que particulas mds grandes, considerando el
mismo peso. Sin embargo, la obtencién de materiales
nanocompuestos poliméricos por el método de extrusién
presenta serias dificultades debido a la naturaleza de las
nanoparticulas a coalescer. La exfoliacion de tactoides
para obtener nanoparticulas en el seno de la matriz
termopldstica afecta de manera importante las propiedades
mecanicas de tension, flexién y reoldgicas. La distribucion
y dispersién de estas particulas en polimeros de viscosidad
grande es el reto. Se propone la aplicacién de ultrasonido
en el polimero fundido para coadyuvar en la producciéon
de estos materiales.

Palabras claves: extrusion, nanocompuestos, ultrasonido,
arcilla-lisina, cabezal mezclador estéatico.

Introduccion

La produccion de materiales nanocompuestos
poliméricos ha atraido la atencién debido a que mejoran
las propiedades de los polimeros y extienden sus
aplicaciones, utilizando refuerzos a escala molecular mas
que formular microcompuestos convencionales con cargas
(ver Figura 1). Por ejemplo, para el hibrido nylon 6-arcilla
se han obtenido mejoras substanciales en las propiedades
mecénicas, térmicas y reoldgicas (Usuki, et al., 1993).
Resina epoxi-arcilla presenta también grandes mejoras
en el mddulo elastico y esfuerzo a tension (Wang, Lan &
Pinnavaia, 1996). Estos materiales son una combinacién de
dos 0 mds fases, que contienen diferentes composiciones
o estructuras, donde al menos una de las fases esta en la
escala nanométrica y exhiben conductas diferentes con
relacion a los materiales compuestos convencionales que
presentan estructuras a microescala, debido principalmente
al pequefio tamafio de la unidad estructural y a la gran
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relacién superficie-volumen (Gonsalves & Chen, 1996).
El fendmeno de concentraciéon de esfuerzos por el uso
de particulas micrompetricas se presenta de manera
regular produciendo materiales débiles. Este efecto se ve
disminuido cuando los materiales son combinados a escala
nanométrica. Por ejemplo, teniendo interacciones mds
fuertes entre polimero y silicato se producen materiales con
propiedades mecénicas superiores (Giannelis, 1996). Las
arcillas son usadas como aditivos porque son materiales
que estdn compuestos por placas de silicato que pueden ser
intercaladas por moléculas organicas.

53
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Figura 1. Representacion esquematica de los tipos de
estructura de nanocompuestos.

La morfologfa de las particulas de arcilla es bien
conocida (Vaia, Jandt, Kramer, & Giannelis, 1995; Akelah,
Salahuddin, Hiltner, Baer, & Moet, 1994), y se ha encontrado
que hay varios niveles de organizaciéon en éstas. Las
particulas mas pequenas, las primarias, son del orden de
10 nanémetros (10 nm) y estdn compuestas de apilamientos
de placas paralelas, con un promedio de diez por particula.
En la mezcla de polimeros y arcillas, la falta de afinidad
entre el silicato hidrofilico y el polimero hidrofébico hacen
dificil de alcanzar una mezcla homogénea. La solucién a
este problema de compatibilidad entre fases se alcanza
a través de reacciones de intercambio idénico, lo que
incrementa la organofilicidad de la superficie de la capa
de la arcilla y como consecuencia disminuye la energfa de
superficie de la arcilla, mejorando el mojado con la matriz
polimérica (Giannelis, 1996). Para prevenir la aglomeracién
y estabilizar la superficie de estas particulas ultrafinas, las
fuerzas repulsivas interparticulares son esenciales y los
surfactantes son utilizados para este propdsito (Gonsalves,
& Chen 1996). Los silicatos que han sufrido intercambio
catiénico son facilmente dispersables en matrices organicas
y pueden formar nanocompuestos intercalados, en los
cuales la separacién entre las capas de silicato se incrementa
pero es relativamente constante, las cadenas extendidas del
polimero estan intercaladas entre las capas de silicato de
una manera cristalograficamente repetitiva lo que produce
un compuesto bien ordenado, aunque estas estructuras
ordenadas tienen un ancho de pocas capas moleculares, o
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pueden formar nanocompuestos exfoliados en los cuales
capas de silicato y apilamientos estdn dispersos a través
de todo el polimero, con orientacién al azar (Carrado, &
Xu, 1998; Lan, & Pinnavaia, 1994). La arcilla que se ha
utilizado preferentemente es la Montmorillonita (MMT),
compuesta de tres capas de silicatos, una octaédrica y dos
tetraédricas. Estos apilamientos de 0.96 nm de espesor y
con un didmetro promedio de 1000 nanémetros son las
principales entidades de refuerzo de los nanocompuestos
con polimeros. La constitucién quimica de la celda unitaria
de la montmorillonita ofrece dos sitios de reaccion:
los aniones sobre la superficie del silicato y los grupos
hidroxilo (OH) sobre la capa de 6xidos de Mg y Al El
proceso para hacer compatible la arcilla involucra formar
un enlace i6nico entre la superficie de la arcilla y los
cationes onium organofilicos, especialmente los cationes
amonio cuaternarios. La ventaja de usar esta ruta es que
la reaccién quimica obliga a las particulas de arcilla a
expandirse por la intercalacion, que es el primer paso
para lograr la dispersion total de las placas de la arcilla, y
llegar asf a la exfoliacién. La desventaja es que el equilibrio
quimico del proceso puede tomar hasta semanas. También,
la compatibilizacién se ha logrado utilizando grupos OH
y se ha llevado a cabo haciéndolos reaccionar con grupos
epoxi y grupos acidos anhidridos. Sin embargo, como
los grupos OH estan en su mayor parte localizados en la
periferia de las placas de arcilla, sélo pueden reaccionar
unos pocos y por lo tanto la reaccién de intercalacion y
exfoliacién no necesariamente es exitosa (Utracki, 2000).
Ya que las interacciones sélido-sélido son cien veces més
fuertes que las de liquido-liquido, es entonces imperativo
que exista una buen enlace entre la arcilla y la matriz, de
otra forma las particulas exfoliadas tenderdn a agruparse
nuevamente. Por lo anterior, al parecer la mejor estrategia
para lograr una arcilla exfoliada en un matriz polimérica es
hacerlo por pasos: primero se colocard la arcilla Na-MMT
en agua para expandir los espacios entre laminas; segundo,
se intercalara un ion onium apropiado que incremente el
espacio entre las ldminas atin mas, y tercero, se llevaré a
cabo la compatibilizacién reactiva (procesamiento) del
sistema organo-arcilla/matriz polimérica, lo cual resultard
en una exfoliacién estable de las placas de la arcilla en la
matriz (Utracki, 2000). La suspension en un disolvente tal
como agua, acetonitrilo o dimetilacetamida ha generado
hibridos intercalados de polietilen-6xido (Vaia, Sauer, Tse,
& Giannelis, 1997, Wu, & Lerner, 1993), y polioximetilen
oligo(oxietileno) (Wu, & Lerner, 1993). Los métodos en
fundido han permitido la intercalacién de poliestireno
(Vaia, Jandt, Kramer, & Giannelis, 1996) y nanocompuestos
exfoliados de epoxi (Wang, & Pinnavaia, 1994), han
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sido hechos via polimerizacién in situ. Con esta tdltima
técnica también se han producido nanocompuestos de
poliestireno intercalado (Moet, 1996), poli (B-caprolactona)
(Messersmith, & Giannelis, 1993) y poliamida 6 (Fukushima,
Okada, Kawasumi, Karauchi, & Kamigaito, 1988). Otros
métodos utilizados de menor frecuencia son el proceso de
sol-gel (Novak, Ellsworth, & Verrier, 1994; Billmeyer, 1978)
e injerto de monémeros en polimeros y arcilla (Moet, 1996).
Aunque varios enfoques y métodos han mostrado tener
éxito s6lo lo han hecho de manera particular, ya que no
todos los polimeros siguen una regla para ser intercalados.
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Abstrac

Cellulose and Lignin are the most abundant
polymers in the world. Cellulose fibers occur in different
forms and with variable mechanical properties. It can
substitute glass fibers, with advantages, as a reinforcing
agent for thermoplastics. Lignin is a complex natural
polymer containing guaiacyl and syringyl phenolic units,
which are responsible for its antioxidant activity, similar to
what occurs with the commercial hindered phenols used as
primary antioxidants for polymers. We use these two raw
materials in combination with polypropylene, high-density
polyethylene and polyamide-6 to make biocomposites by
extrusion and injection molding. The mechanical properties
and stability achieved with these thermoplastics permits to
envisage their application by the plastics industry.

Palabras claves: Thermoplastics, biocomposites, vegetal fibers,
lignin, renewable resources.

Introduction

In the last years, there is a crescent tendency to use
renewable resources for producing goods in general. The
plastics industry is no exception to this trend and there
are commodity thermoplastics produced with monomers
obtained from sugar cane or corn ethanol, plasticizers and
lubricants from vegetal oils, fillers fromagricultural residues
and reinforcements with vegetal fibers (biocomposites).
This tendency attends to a demand for environmentally
friendly materials and for weight and cost reductions.

Aiming to substitute glass-fiber reinforced composites,
our research group developed biocomposites of high-
density polyethylene (Araujo, Mano, Teixeira, Spinacé,
& De Paoli, 2010). HDPE, polypropylene (Mano, Aratijo,
Spinacé, & De Paoli, 2010), PP, cellulose acetate (Gutiérrez,
De Paoli, & Felisberti, 2012) and polyamide-6 (Santos,
Spinacé, Fermoselli, & De Paoli, 2009), PA-6, reinforced
with Curaud fibers. Despite the excellent results obtained,
the lack of large-scale production of this fiber encouraged
us to replace them by cellulose fibers. The paper industry

13
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produces these fibers with reproducible properties and in
a large scale. Additionally, this same industry produces
lignin as a by-product of the cellulose bleaching process. In
our laboratory, we prepared biocomposites using cellulose
fibers with PP (Gadioli, Morais, Waldman, & De Paoli, 2014).
PA-6 (Fernandes, Gadioli, Yassitepe, & De Paoli, 2017) and
greenHDPE (Guilhen, Gadioli, Fernandes, Waldman &
Aurelio De Paoli, 2017). We tested the anti-oxidant activity
of Lignin in comparison to commercial hindered phenol
stabilizers for PA-6 (Fernandes, et al., 2017), PP ((Gadioli,
Waldman & De Paoli, 2016), in press and HDPE (Guilhen,
et al., 2017), with excellent results.

The aim of our research is to use cellulose fibers,
produced by the Kraft Process of Eucaliptus grandis, to
reinforce thermoplastics, producing drop-in biocomposites.
In comparison to glass-fiber reinforced plastics, the
advantages are the reduction in weight, cost and reduced
processing equipment wear. Parallel to this, the antioxidant
activity of lignin is comparable to commercial stabilizers.

Experimental Part

Braskem and Sabic supplied the thermoplastics used
in this work. We used the cellulose fibers in the form of
pellets and the lignin as a powder. Croda supplied the
maleic anhydride modified compatibilizers and BASF the
other additives.

We prepared the composite formulations using
a corotating twin-screw extruder (Coperion Werner
Pfleiderer ZSK-26, L/D = 44) equipped with a side feeder
and Brabender gravimetric feeders. Test samples prepared
by injection molding were used for aging studies and
characterization by mechanical properties (tensile, flexural
and impact), FTIR, SEM, TGA, DSC, OIT and XPS. Fiber
content was confirmed by gravimetry, after Soxhlet
extraction of the fibers with solvent.

Results and Discussions

=

B)

o~

@
FS

S
w

~

1

Elastic Modulus (GPa)
Elastic Modulus (GPa)

© - N

°

PAG PAG+20wt% PAB+30Wt% PAB+40wt% PAS PAB+20Wt% PAB+30wt% PAB+40wt%
Sample Sample

Figure 1. (A) tensile and (B) flexural properties of PA-6 composites
reinforced with bleached cellulose fibers in comparison to pure PA-6.
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Figure lexemplifies the reinforcement effect of
bleached cellulose fibers in PA-6 composites.

Figure 2 compares the variation of the mechanical
properties of PP stabilized with Lignin, PPLS, in comparison
to Irganox 1010™, PPS, in an accelerated aging experiment.

Elongation (%)
Yield stress (MPa)

100 200 300 400 500 K 100 200 300 660 500
Time (h) Time (h)

Figure 2- Variation of mechanical properties as a function of aging

time for PP, PPS and PPLS.

The deterioration of the yield stress and elongation, as a
function of aging, is lower for the lignin-stabilized sample
in comparison to the commercial one.

Conclusions

The results indicate that cellulose fibers reinforced
thermoplastics are promising substitutes for their glass-
fiber reinforced counterparts and that lignin, from the
Kraft process of Eucalyptus wood, is a promising green
substituent to synthetic hindered phenol stabilizers.
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Resumen

En este estudio, se preparé un material compuesto de
matriz polimérica termoplastica, consistente en polietileno
de baja densidad (PEBD) de origen reciclado, reforzado
con fibras de bagazo de cacao “Theobroma cacao” (BC). La
preparacién se llevé a cabo mediante mezcla mecénica
de los componentes a temperatura ambiente y posterior
moldeo por compresién a 190 °C de temperatura y 50
kg/cm? de presion. Las fibras naturales fueron extraidas
del material residual del fruto del cacao, mediante corte,
desbastado y posterior secado a 60 °C por 24 horas. Los
compuestos fueron preparados con diferentes contenidos
de fibras: 10%, 20% y 30% (peso/peso). De cada lamina de
compuesto obtenido se extrajeron las muestras que fueron
ensayadas a traccién de acuerdo a la norma ASTM-D638.
Los compuestos PEBD/BC mostraron valores de esfuerzo
maximo entre 5 y 10 [MPa], mientras que los mddulos
de elasticidad se ubicaron entre 043 a 0.79 [GPa] y
deformaciones entre 2.9 y 4.7 %. Estos valores, comparados
con el comportamiento mecanico a traccién del PEBD, sin
contenido de bagazo de cacao, mostraron que el médulo
de elasticidad no se ve afectado, sin embargo, los valores
de esfuerzo maximo y porcentaje de elongacion presentan
disminuciones importantes (40 y 80 % respectivamente),
indicando una deficiente interaccién del contenido de
carga con la matriz polimérica utilizada. Para mejorar la
relacion interfacial en este tipo de compuestos se pueden
explorar la modificacién quimica de la carga de BC, asi
como la homogenizacién de la mezcla. Con este estudio
se busca considerar la posibilidad de obtener un material
de muy bajo impacto ambiental, fabricado a partir de
materia prima reciclada o residual, que pueda ser usado en
diferentes aplicaciones.

Palabras claves: Compuestos poliméricos, fibras naturales,
propiedades mecdnicas, polietileno de baja densidad, Theobroma
cacao.
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Introduccion

En la dltima década los materiales compuestos de
matriz polimérica y refuerzo de fibras naturales han ganado
interés, entre investigadores e industriales, como posible
alternativa a los compuestos poliméricos reforzados con
fibras sintéticas como las de vidrio. Lo anterior debido a
sus ventajas especificas tales como resistencia a la tensién,
al desgaste y a la fatiga; sumado a lo anterior, existe
una creciente preocupacién mundial por el cuidado del
medio ambiente y el uso moderado y sustentable de los
recursos naturales y que tengan potencial econdmico
(Faruk, Bledzki, Fink, & Sain, 2012; John, & Thomas, 2008;
Vriesmann, Tedfilo, & de Oliveira Petkowicz, 2012).

Desde el punto de vista ambiental, uno de los
problemas en la actualidad es el poco uso que se da a los
residuos agroindustriales lignocelulésicos comola cascarilla
de arroz, los residuos de cosechas de cereales, bagazo de
cafia de aztcar y del desfibrado de plantas diversas, entre
otros. Todos estos residuos son dejados como desechos en
los cultivos, devueltos al campo como fertilizantes, y en
casos menos afortunados, aunque frecuentes, se convierten
en agentes contaminantes (Proafio, Bonilla, & Aldas, 2015.

El cultivo de cacao “Theobroma cacao” constituye uno
de los renglones socio-econémicos mas importantes de
nuestro pafs y en particular de la regién Santandereana. Del
fruto del cacao se extraen las semillas htimedas de su parte
interior, lo que constituye un 10% del peso total del mismo,
las cuales son secadas y comercializadas principalmente
hacia la industria de fabricacién de chocolate chocolate
(Vriesmann et al., 2012). En el proceso de extraccién de las
semillas, la corteza de la mazorca, que ocupa entre un 52 a
76% de la fruta del cacao, es desechada en el mismo cultivo,
con lo cual se cual se causan problemas ambientales, malos
olores y proliferacién de enfermedades en los cultivos
como la podredumbre negra o mazorca negra del cacao, al
formarse grandes cantidades de estos residuos en los suelos
de los cultivos; por tal razén, la bisqueda de alternativas
para el uso de este subproducto de la cosecha del cacao,
representa un reto importante. El procesamiento del
bagazo de la mazorca del cacao puede ofrecer alternativas
econdmicas a su cultivo, asi como puede contribuir a la
disminucién de los problemas ambientales asociados al
mismo.

Por otra parte, los compuestos poliméricos reforzados
con fibras naturales se estin desarrollando como una
alternativa econémicamente atractiva y de bajo impacto
ambiental, en comparacién con fibras sintéticas como las

de vidrio. Las fibras de celulosa poseen propiedades que
les permiten su viabilidad como agentes reforzantes de
compuestos poliméricos, tales como: aceptable resistencia
mecdnica a traccion y compresién, altos moédulos de
elasticidad especificos, biodegradabilidad y sobretodo
bajo costo. Por otra parte, el uso de fibras naturales como
refuerzo de compuestos poliméricos, causa menos deterioro
en los equipos utilizados para los procesos de manufactura,
fuentes de materias primas renovables y minimo riesgo a
la salud humana (Mohammed, Ansari, Pua, Jawaid, &
Islam, 2015). Entre los usos potenciales para poliolefinas
recicladas con carga de materiales celuldsicos pueden estar:
el campo de la construccién, perfilerfa para elementos
arquitecténicos, paneles para divisiones e industria
automotriz entre otros. De todas estas, el polietileno de baja
y alta densidad (PEAD, PEBD), son los de mejor perspectiva
de uso debido a su facil disponibilidad como residuo (Cruz-
Estrada, Fuentes-Carrillo, Martinez-Dominguez, Canché-
Escamilla, & Garcia-Gémez, 2006; Gago et al., 2011).

Mediante este trabajo se busca estudiar la posibilidad
deluso debagazo de mazorca de cacao como fuente primaria
de material de refuerzo para compuestos poliméricos a
base de polietileno de baja densidad reciclado, con lo cual
se busca generar una reduccién en el impacto ambiental y
adicionalmente una fuente adicional de ingresos para los
cultivadores de cacao de la region santandereana.

Parte Experimental

Obtencion y preparacion de las materias
primas

Las fibras de cacao fueron obtenidas de cultivos de
la region. Se tomaron mazorzas maduras, a las que se les
extrajo la fibra de la cdscara mediante rayado, luego se
llevé a cabo un secado en horno con corriente de aire a 60
°C por 24 horas, posteriormente el material fue molido para
reducir y homogenizar tamario de particulas y finalmente
fue tamizado usando mallas entre #14 y #40, obteniendo
tamarfios de paticulas entre 400 y 800 [mm)].

El Polietileno de baja densidad reciclado utilizado
fue suministrado por la empresa Ekoplastic S.A.S, quienes
dentro de su proceso de manufactura eleboran pellets de
PEBD reutilizado por extrusion.
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Preparacion del compuesto polimérico

En primer lugar, se elaboraron placas de 120*120*4
[mm] en PEBD sin carga de bagazo de cacao para establecer
las propiedades mecénicas de control, utilizando un equipo
de moldeo por compresién marca Berstorff; las placas se
fabricaron a 190 °C y 50 kg/cm? de presién sostenida por
espacio de 1 hora por cada muestra. Posteriormente las
placas fueron cortadas y ajustadas a las dimensiones de las
probetas, segtin la norma ASTM D638-14 (2014).

El material compuesto fue preparado mediante
mezcla mecanica de los componentes en proporciones 10%;
20% y 30% BC/PEBD reciclado (peso/peso) a temperatura
ambiente, y posteriormente moldeado por compresién bajo
las mismas especificaciones explicadas anteriomente.

Caracterizacion del material compuesto

En la figura 1 se muestra la geometria de las probetas
utilizadas, corresponduentes a las muestras tipo IV de
la norma. Los ensayos a traccién fueron llevados a cabo
en una maquina universal de ensayos MTS Bionix con
celda de carga de 5 Kn. Los ensayos se llevaron a cabo
inicialmente a una velocidad de avance de 10 mm/min,
pero posteriormente se ajusto esta velocidad a 5 mm/min
para mantenerse dentro de los tiempos recomendados por
la norma (entre 30 seg y 5 min).

medidas en
[mm

]

e 4 =
[ e ¥ F ]
| T

33

]

65
115

Figura 1. Esquema de las probetas utilizadas para el ensayo de
traccion segin norma ASTM D-638-14

Resultados y discusiones

Los ensayos a traccién del PEBD sin carga de BC
mostraron valores de esfuezo maximo entre 16 y 18

18

[MPa] y médulo de elasticidad de 0.4 a 0.6 [GPa], valores
acordes con la literatura referenciada. La curva esfuerzo
vs. deformacién obtenida también se asemejé al de un
polimero termopléstico convencional. (figura 2)

Ensayo de traccion PEBD (reciclado)
18
16
14

[
o

Esfuerzos
[MPa]

o N B OO

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Deformaciones
[mm/mm)]

Figura 2. Curva esfuerzo-deformacion del Polietileno de baja
densidad (PEBD) reciclado.
Fuente: Los Autores

El comportamiento mecanico de los materiales
compuestos obtenidos se muestra en la figura 3, en ella es
posible observar la disminucién en la rigidez del material
a medida que aumenta el contenido de BC. Los valores
promedio obtenidos para las propiedades estudiadas
(Resistencia maxima, mdédulo de elasticidad y % de
elongacion) se resumen en la tabla 1.

Curva esfuerzo vs. deformacion PE + fibras de cacao

10

9

8

7

6 —PE +cacao 10%
> PE + cacao 20%
4

3 PE + cacao 30%
2

1

0 f

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12
Deformaciones
[mm/mm]

Figura 3. Curva esfuerzo-deformacion del Polietileno de baja
densidad (PEBD) reciclado con carga de bagazo de cacao.
Fuente: Los Autores
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Tabla 1. Propiedades mecénicas de traccién de PEBD reciclado
sin y con carga de bagazo de cascara cacao a diferentes conte-
nidos en peso.

Resistencia- Médulo de % de
Maxima [MPa] Elasticidad Elongacion
[GPa]

PEBD 17.53 0.56 22.09
PEBD (10% FC) 11.27+£2.2 0.79+ 0.02 4.69+1.19
PEBD (20% FC) 6.24+1.78 0.50+ 0.06 3.77+£1.2
PEBD (30% FC) 5.18+0.36 0.43+£0.12 295+ 26

El analisis de la zona interfacial y los mecénismos
de falla se llevé a cabo mediante micrograffas SEM (figura
4); en las imagenes a y b se observa la ampliacién de una
particula de bagazo de cacao rodeado por la matriz de
PEBD, en ellas se observa un buen recubrimiento, aunque
quedan zonas en las que la matriz no alcanzé a recubrir en
su totalidad.

Por otra parte, en c y d se observa una ampliacién de la
zona interfacial, en la cual nuevamente se obervan espacios
entre la matriz y la carga de particulas de cacao, lo que
indica una deficiente adhesién entre los constoituyentes,
esto puede deberse a la fatla de un tratamiento de
preparacién o tratamiento de la carga de cacao, seguido de
la contraccién de la matriz en el proceso de enfriamiento
del material compuesto obtenido, luego de su manufactura,
la cual recordando, se llevo a cabo alrededor de 200 °C.

Finalmente en e, f y g se amplia la zona de falla en
donde se observa el comportamiento diferenciado de
ruptura entre la matriz y la carga de bagazo de cacao, el
cual presenta falla ductil para el PEBD y fragil para el BC,
lo anterior debido a que no se presenté una intercaccién
fuerte entre los componentes. La falla consisti6 en un
desprendimiento de la carga de cacao de la matriz,
seguida de una deformacién ductil de esta, lo cual explica
la disminucién de la resistencia méxima a la traccion del
compuesto, respecto al PEBD sin carga de particulas de
cacao.

La disminucion en el desempefio mecanico del
compuesto se puede atribuir entonces, a una insuficiente
interaccién entre el BC y la matriz, se debe por tanto
analizar la composicién quimica del bagazo de cacao para
determinar la mejor estrategia para funcionalizar este
componente, a fin de que pueda actuar como refuerzo, més
que como carga; por otra parte, se requiere homogenizar
la mezcla de los componentes, para lo cual se debe
asegurar la interaccién de los componentes en el proceso
de manufactura.

Figura 4. Microscopias electrdnicas de barrido (SEM) del material
compuesto PEBD/BC. a y b: ampliacién de particula de cacao en
matroz de PEBD; c y d: ampliacidnd e zona interfacial; e, fy g:
ampliacién de zona de falla.

Fuente: Los Autores.

Conclusiones

Se definié un protocolo para la extraccion del bagazo
de cacao en forma de particulas, en estas el tamaiio y la
geometrfa son variables que requieren mayor estudio,
asi como la preparacién o modificacién de estas, a fin
de mejorar la compatibilidad de estas con la matriz
termoplastica utilizada.

En cuanto al proceso de fabricacién de los compuestos
por el método de prensado, se debe evaluar el efecto
del tiempo y la temperatura utilizados en el proceso; las
dos son variables que influyen en los resultados finales,
principalmente la homogeneidad y porosidad del material
obtenido.

La resistencia a la traccién de los compuestos
fabricados, asi como su porcentaje de elongacion
decrecieron con el aumento del contenido de cacao, sin
embargo, el médulo de elasticidad se mantuvo en niveles
similares, esto amerita realizar una evaluaciéon de dicho
comportamiento ante otras solicitaciones como compresién
o flexién.

Finalmente, se recomienda profundizar en
otros aspectos de estudio, tales como las condiciones
fisicoquimicas del bagazo de cacao, los tipos de matrices
a utilizar, y los mecanismos de adhesion interfacial entre
otros, con el fin de desarrollar aplicaciones adecuadas a los
materiales propuestos.
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Obtencién de un compuesto polimérico
a partir de polipropileno fibroreforzado
con bagazo de la cana de azucar

Modalidad: Poster
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Angee Catalina Castro’
Edgar Rivera Tafur'
Juan Manuel Gonzélez?

Se utilizé el moldeo por inyeccién para elaborar
probetas de polipoprileno (PP) y mezclas con 20% y 30% de
bagazo de cafia. También, se determiné la granulometria
del bagazo y la densidad de las materias primas. Para
determinar composicion quimica se utilizé espectroscopia
Raman, encontrando que las fibras hacen que incremente
el ruido y se presente fluorescencia. Ademas se observaron
bandas correspondientes al PP, lignina y celulosa.

» » Para determinar las propiedades térmicas, se realizé

' |E Jorge Eliécer Gaitén, calle 41 # 40-46, . . . . . .
Palmira, Colombia, lagaitaninvestiga@ termogravimetria (TGA) y calorimetrfa diferencial (DSC),
iejega.edu.co encontrando una reduccién en la etapa de absorcién de
calor y un incremento en la temperatura de transicién de
fase solida a liquida. Las pruebas de traccién realizadas
" ECTEREEEE Merts (Celll, €Me G indicaron una reduccién en la elasticidad con resistencias

Investigacion en Desarrollo de Materiales

y Productos GIDEMP, Centro ASTIN-SENA. maximas similares para todos los porcentajes de bagazo.
jmgonzalez43@misena.edu.co

Palabras claves: Polipropileno, Traccion, Bagazo.

Introduccion

La problemética generada por la contaminacién
ambiental en la industria del pléstico, ha obligado a los
investigadores a buscar soluciones que permitan obtener
materiales con caracteristicas similares, pero que se
puedan tener una disposicién final que afecte lo minimo
posible las caracteristicas del ecosistema donde este es
finalmente ubicado, en otras palabras que el material
sea biodegradable. El propésito del presente proyecto es
utilizar el bagazo de la cafia de azticar para reforzar un
material polimérico, lo que permite utilizar un residuo
agroindustrial de la elaboracién de azticar en la region
del Valle del Cauca, el cual es utilizado actualmente como
combustible en calderas.
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Investigaciones realizadas por diferentes autores han
permitido demostrar que incluir hasta un 30% de material
lignoceluldsico proveniente de unaactividad agroindustrial,
permite obtener un material con buenas propiedades que
puede ser utilizado en una gran variedad de aplicaciones,
las principales caracteristicas estan relacionadas en buenas
propiedades mecanicas y con densidad relativamente baja
(Stael, Tavares, d’Almeida, 2001; Brown et al, 2007)

Por tanto, los materiales compuestos que contienen
desechos provenientes de actividades agroindustriales
toman importancia, ya que no solo permiten el uso del
residuo, sino que permite incluir materiales biodegradables
con buenas propiedades en combinacién de polimeros
ampliamente utilizados en la industria. Estos materiales
requieren propiedades especificas cuando se desean
aplicar como empaques o en la industria del embalaje y con
la capacidad de ser parcialmente biodegradable.

Detalles experimentales

Se fabricaron probetas tipo hueso de polipropileno
tipo random obteniendo muestras correspondientes a
mezclas de 20% y 30% de bagazo, utilizando el método
de moldeo por inyeccién, antes de realizar la inyeccién se
procedi6 a determinar la distribucién granulométrica del
bagazo, utilizando una tamizadora de tres golpes y tamices
ndmero 25, 50, 80, 100, 200, 220. La densidad fue medida
utilizando el método de desplazamiento de agua. Las
probetas fueron caracterizadas por medio de espectroscopia
Raman, utilizando las siguientes condiciones: Laser 633
nm de longitud de onda, Potencia 25 mW, Tiempo de
exposicion 20 s, Numero de exposiciones 50.

Para determinar  propiedades térmicas de los
materiales se utiliz6 TGA/DSC, con las siguientes
condiciones: Taza de calentamiento 10° C / min, Rango
temperatura: 25-700° C, Gas N2, 50 SCCM La resistencia de
la tension se determiné en la maquina universal de ensayos
utilizando probetas segin la norma ASTM-D638, con
velocidad constante de 200 mm / min.

Resultados y discusiones

La figura 1 muestra la distribucién granulométrica de
la fibra. La cual es multimodal para tamices 50 y 80 (300 y
180 micrémetros respetivamente).

Los resultados obtenidos indican una granulometria
adecuada para ser utilizada durante el proceso de inyeccién.
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Figura1. Distribucion granulométrica del bagazo de
cafa utilizado para producir el compuesto.

La espectroscopfa Raman se observa en la figura 2. El
patron del polipropileno muestra los picos caracteristicos
del material polimérico, previa comparacién con la carta
nimero 9967, base de datos HR-FT Raman Polymer library.
De esta forma se confirma la presencia de un material
6ptimo para la extrusién de las mezclas.

La tabla 1 muestra los resultados obtenidos de
densidad aparente utilizando el método de desplazamiento
de agua. A pesar de la inclusién de la fibra, no se observa
una tendencia a la reduccién de la densidad, sin embargo
todos los valores se encuentran dentro de lo reportado en
la ficha técnica y la literatura.

Tabla1. Resultados obtenidos al utilizar

la prueba de densidad.
PP 0,91 £0,13
80% PP-20% bagazo 0,97+0,14
70% PP-30% bagazo 1,08+0,13
Bagazo 0,55%0,15

Las mezclas realizadas muestran un espectro similar
al presentado por el patrén, sin embargo, se observa una
banda atribuible a la fibra entre 1500 y 1750 cm, la cual se
atribuye a la presencia de lignina (grupos fenilo) (Chandel
etal., 2014).

El incremento en el ruido y en la pendiente de la linea
base en los espectros, indica la aparicién de photobleaching
y fluorescencia, los cuales se atribuyen a la reduccién de la
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calidad superficial de las probetas y la heterogeneidad del
material mezclado.

6000
——PP puro

1——20% de bagazo
5000 4 —— 30% de bagazo

Intensidad (u.a.)

500 1000 1500 2000 2500 3000
Cambio de raman (cm™)

Figura 2. Espectroscopia Raman del PP y las mezclas realizadas.

Conclusiones

Entre el tamiz 50 y 80 se encuentra la mayor cantidad
del material retenido y el 70% de la muestra, el resto de la
distribucién se ubica en tamices mayores indicando menor
tamario. La utilizacién del método de desplazamiento de
agua nos permitié observar diferencia considerable en
la densidad, sin embargo todos los valores son similares
a lo reportado por otros autores. La espectroscopia
Raman confirmé la composicién del PP y de las mezclas,
permitiendo realizar un analisis de control de calidad al

proceso de extrusion.
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Modalidad: Poster

Resumen

Dentro del desarrollo de productos la investigacion
de nuevos materiales es un pilar fundamental. Las fibras
naturales han demostrado ser una alternativa llamativa
para la sustitucion de rellenos convencionales en
compuestos como la fibra de vidrio o carbono logrando
desemperios similares o incluso mejores que estas en
diversas aplicaciones industriales. El objetivo de este
trabajo es mostrar los adelantos en investigacién logrados
por la Universidad Auténoma de Occidente en fabricacion
de biocompuestos.

Palabras clave: biocompuesto, extrusion, fibras naturales.

Introduccion

Actualmente la necesidad de desarrollar nuevos
productos es un tema de interés a nivel mundial, pero
este desarrollo de productos debe estar cobijado una
perspectiva de desarrollo sostenible. Actualmente gran
parte de las companias tienen un enfoque muy centrado
en practicas sostenibles de caracter reactivo, esto a causa
de las diversas exigencias del mercado y las legislativas.
Sin embargo industrias como la metalmecanica, de
fundicién y de manufactura estan optando por estrategias
mads proactivas debido a su larga trayectoria trabajando
en el disefio de productos partiendo desde el analisis del
ciclo de vida del producto (Alayén, Séfsten & Johansson,
2017). Debido a esto los materiales biocompuestos surgen
como una alternativa llamativa para la fabricaciéon de
nuevos productos sostenibles dentro de diversas ramas
industriales.

Debido a su cardcter renovable, la investigacion
y desarrollo de biocompuestos ha estado en constante
crecimiento y sus aplicaciones se estdn extendiendo
a multiples dreas, teniendo como principal atractivo
la combinaciéon entre bajos costos, biodegradabilidad,
disponibilidad y la capacidad de sustituir otros compuestos
que utilizan refuerzos tradicionales como las fibras de
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vidrio, carbono, entre otros (Véaisanen, Das & Tomppo,
2017).

El objetivo de este trabajo es mostrar los avances en
investigacién en compuestos por medio de la metodologia
utilizada en la Universidad Auténoma de Occidente para
elaborar biocompuestos a partir de poliolefinas y fibras
naturales residuales de procesos industriales.

Parte experimental

Los materiales utilizados fueron Polipropileno
homopolimero grado inyeccién referencia 575p producido
por SABIC, el cual tiene un indice de fluidez de 10.5g/10
min segtn la ficha técnica, fibras naturales (fique y harina
demadera). Estos materiales se procesaron en una extrusora
referencia Harden modelo HTDG-20 como se observa
en la figura 1, Las propiedades de los biocompuestos
se compararon con las propiedades de otros polimeros
utilizando el software CES EduPack® versién 2016.

Figura 1. Extrusora Harden modelo HTDG-20

Resultados y discusiones

La figura 2 muestra el proceso utilizado en la extrusora
para la fabricacién de biocompuestos. La alimentacién de

Fibras naturales
ditivos

= — B 5

¥ ——y
Zona de degasificacion y descarga Zona de Zora de dimentacidn y transporte

mezrlado

Zona de
molienda

las poliolefinas (en forma de pellets) es realizada mediante
un dosificador volumétrico en la tolva 1, mientras que las
fibras naturales son adicionadas dentro del cuarto barril
por medio de otro dosificador volumétrico el cual se regula
para entregar la cantidad de fibra 6ptima necesaria para
la formacién de un biocompuesto con la concentracién
especificada. Una vez el material polimérico se encuentra
totalmente fundido, este se mezcla con mayor facilidad
con las fibras mejorando la dispersién de estas dentro de la
matriz haciendo la mezcla mas homogénea.

Debido a las caracteristicas propias de las fibras, se
debe de tener un riguroso control sobre las temperaturas de
operacién de la extrusora con el fin de evitar la degradacién
térmica de las fibras y no comprometer las propiedades del
biocompuesto. En procesos donde hay grandes cantidades
de relleno suele haber una cantidad de aire proporcional
a estas, por lo que se debe de tener un sistema de venteo
que permita la extraccién de estos gases y evitar que se
formen burbujas al interior del material. Por este motivo
la extrusora utilizada tiene dos zonas de venteo, una antes
de la adicién de la fibra y otra después de la mezcla entre
las fibras y la matriz. De esta forma los gases generados
durante el proceso son evacuados y disminuyen la
formacioén de burbujas dentro del material compuesto.

La incorporaciéon de fibras naturales a materiales
poliméricos permite mejorar ciertas propiedades del
material, mejorando comportamientos mecanicos y
logrando disminuir costos en fabricacién, en funcién de la
disminucién de la masa y la fraccion de fibra adicionada a
la matriz polimérica (Hidalgo, 2017). Esto se puede apreciar
en las gréficas desarrolladas con el software CES EduPack
ver figura 3.

Termoplastico CONTROL

o D=22mm

L/D= 40:01

——
Zona de.
alimentacién

Figura 2. Proceso de fabricacién de biocompuestos mediante extrusion doble tornillo
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Conclusiones

Elrefuerzo de matrices termoplasticas y termoestables
con fibras naturales atin tiene un amplio campo de
investigacién y desarrollo, lo cual le abre la posibilidad al
grupo GITEM para continuar con estos estudios al tiempo
que contribuyen a la disminucién de la masa del material
polimérico utilizado y los costos de fabricacion.
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Resumen

El poliestireno expandido es un polimero con gran
versatilidad de aplicaciones, una de estas es la fabricacion
de productos de un solo uso o desechables, el tiempo de
uso que prestan estos productos no supera el orden de
las semanas y el proceso de degradacién de este material
puede llegar a tardar hasta 500 afios. Por tanto se plante6 el
desarrollo de un material biocompuesto a partir del bagazo
de cafa de aztcar, el cual brinde la misma utilidad que el
(EPS) y que a su vez reduzca el tiempo de degradacién en
el medio ambiente. En el proceso de disefio de este nuevo
material se tiene en cuenta el analisis de las propiedades
fisicas y mecanicas.

Palabras claves: poliestireno expandido, bagazo de cafia,
impacto ambiental, biocompuesto.

Introduccion

El poliestireno expandido es un material polimérico
derivado del petrdleo, este material tiene una gran
variedad de aplicaciones y una de estas son los empaques
para alimentos. La inocuidad, las propiedades térmicas,
mecénicas y el bajo costo de produccién hacen que este
material tenga una gran participacién en el mercado de los
empaques y embalajes, siendo asf un material utilizado en
la fabricacién de productos de un solo uso o mas llamados
desechables, generando una gran cantidad de desechos los
cuales no son aprovechados en su totalidad mediante el
reciclaje.

La degradacion del poliestireno expandido en
condiciones como las que brinda un relleno sanitario puede
llegar a tardar hasta 500 afios, por lo que se determina una
relaciéon preocupante, ya que los productos desechables

27



Polimeros compuestos y nanocompuestos: 7-50

(Figura 1). ofrecen un tiempo de uso que va desde minutos
hasta semanas sin llegar a meses y el tiempo de degradacién
va desde décadas hasta siglos.

Figura1. Aplicaciones del (EPS)

Por tanto se hace necesario disefiar y obtener un
material que brinde las mismas o mejores propiedades
pero que el ciclo de degradacion en el medio ambiente sea
significativamente més corto.

El material propuesto como sustituto del (EPS) debe
cumplir con determinadas caracteristicas tales como:

e Inocuidad

e Impermeabilidad

* Resistencia al rasgado

*  Resistencia a compresion

e Resistencia a la traccién

Aislante térmico

Ademads de estas caracteristicas el material que se
propone como sustituto debe encontrarse en la naturaleza
en cantidades considerables, de fécil obtencién y con un
bajo costo.

Teniendo en cuenta lo anterior se propone como
material base para obtener un sustituto del (EPS) al bagazo
de cafa de azticar, ya que este es un desecho industrial que
se genera en grandes voldmenes en la industria panelera
y azucarera, el cual no se aprovecha en su totalidad en la
fabricacién de productos secundarios, la viabilidad de la
aplicacién de este material se debe determinar mediante

una comparacién de propiedades respecto al poliestireno
expandido (Tabla 1).
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Desarrollo

Composicion del bagazo de cafia de azticar; Humedad:
46-52 %; soélidos particulados: 40-46 %; y sélidos solubles:
6-8 %.

Los sdlidos particulados estan formados por dos
tipos de estructuras bien diferenciadas: las fibras y la
medula o meollo. Las fibras estin formadas por células
cilindricas y tejidos vasculares de paredes duras, las cuales
se encuentran en la corteza y en la parte interior. Por su
parte el meollo estd formado por células parenquimatosas
de forma irregular y de paredes finas con poca fuerza
estructural, que se encuentran en la zona central de la
cafia y son de caracter esponjoso pudiendo absorber hasta
20 veces su propio peso en agua. La parte fibrosa es muy
apropiada para la obtencién de pulpa para la fabricacion
de papel y la produccién de elementos aglomerados en
forma de tableros, sin embargo suele venir acompafiada de
una parte de la médula que es preciso separar en equipos
conocidos como desmeduladores. Los sélidos particulados
también estdn acompafiados de algunas cantidades de
elementos finos y otros elementos extrafios o suciedades
que acompafian a la cana durante la cosecha y el transporte
a la industria. Las proporciones de estos componentes son:
fibra: 60 - 65%; medula: 18 — 20 %; finos e suciedades: 10 -
12%.

Tabla1. Comparacién de propiedades
del poliestireno expandido

Caracteristicas (EPS) Bagazo
Densidad 35 Kg/m 70 kg/m
Permeabilidad 1-3% 90%
Temperatura de uso 80°C 110 °C
Color Blanco Amarillo
Conclusiones

Una de las desventajas que presenta el bagazo de
cana de aztcar frente al poliestireno expandido es la
permeabilidad o absorcién de agua, una posible solucién
a este pardmetro es la determinacién de un material
aglomerante inocuo e impermeabilizante que a su vez
permita la degradacion del bagazo.

Respecto a las propiedades mecédnicas el bagazo
presenta ventajas ya que este es un material conformado
por fibras alineadas las cuales mediante un proceso de
conformacion pueden generar membranas con mayor

resistencia al rasgado y a la traccion
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El bagazo de cafia presenta una humedad hasta del
52%, por lo tanto se le debe aplicar un proceso de secado
neumatico ya que al hacer un secado térmico se pueden
debilitar las fibras a partir de los 110°C.

La clasificacion del bagazo de cafia es un factor
determinante en el producto final, ya que las fibras largas y
gruesas poseen mas resistencia respecto al meollo.

Durante el proceso de transformacion del material
se debe reducir al maximo el tiempo que tarda el bagazo
en deshidratarse ya que la fermentacién que producen los
liquidos debilita las fibras.
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Resumen

El Acido Poli lactico (PLA) es uno de los polimeros
biodegradables con mayor proyeccién, sin embargo
algunas de sus propiedades son deficientes para la mayoria
de aplicaciones en las que este material tiene potencial
de reemplazo. Con el objetivo de mejorar el desempefio
del PLA se han desarrollado diversas estrategias como la
mezcla de este material con otros polimeros biodegradables
como el Polibutilenadipato-co-Tereftalato (PBAT) y la
obtencién de nano compuestos polimeros/arcillas. En
este trabajo se estudié la obtencién por termo compresion
y caracterizacion de peliculas basadas en mezclas PLA/
PBAT/arcillas organicamente modificadas. A partir
de estas peliculas fue posible termo formar productos
biodegradables con un gran potencial de aplicacion en
diversos sectores de la industria pléstica.

Palabras claves: polimeros biodegradables, arcillas, nano
compuestos poliméricos, termo compresion.

Introduccion

Elusodepolimerosbiodegradablesdeorigenrenovable
como el Acido Poli lactico (PLA) resulta promisorio como
alternativa para reducir el impacto ambiental generado
por los plasticos no biodegradables, contribuyendo asi al
desarrollo sustentable. Sin embargo, algunas caracteristicas
del PLA como su fragilidad, baja resistencia en fundido y
angosta ventana de procesamiento limitan el rango de
aplicaciones de este material (Jamshidian, Tehrany, Imran,
Jacquot & Desobry, 2010) Una estrategia utilizada para
superar estos inconvenientes es el desarrollo de mezclas
de PLA con otros polimeros biodegradables flexibles y de
mayor estabilidad térmica como el Polibutilenoadipato
—co-tereftalato (PBAT) (Jiang, Wolcott, & Zhang, 2006).
Por otro lado, la incorporacién de arcillas organicamente
modificadas (OMMT) a estas matrices poliméricas resulta
en la formacién de nano compuestos biodegradables,
los cuales poseen mejores propiedades, por ejemplo,
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mecénicas, térmicas y de barrera (Shahlari & Lee, 2012).
El objetivo de este trabajo fue desarrollar nanocompuestos
poliméricos por mezclado en fundido, usando PLA, PBAT
y diferentes arcillas, evaluando el efecto del tipo de arcilla
en las propiedades de los materiales obtenidos. Igualmente,
se pretende lograr un aporte sustentable al desarrollo de
productos biodegradables a partir de este nano compuestos
con posibles aplicaciones en la industria pléstica.

Parte Experimental

Los materiales utilizados fueron en este trabajo fueron
PLA “Ingeo™ 3251D” (NatureWorks, Estados Unidos),
PBAT “Ecoflex® F Blend “A1200” (BASF, Estados Unidos)
y Arcillas Montmorillonitas Cloisite ® natural (CNa) y
una arcilla Cloisite® modificada (C30B) (Southern Clay
Products Inc, Estados unidos). Las mezclas se realizaron
en una proporcion PLA 80/PBAT 20 y 5% (%p/p) de las
diferentes arcillas en mezclador discontinuo BRABENDER
(capacidad de cdmara 30 cm3). Las mezclas se realizaron a
180°C, con una velocidad de 60 rpm durante 8 minutos. A
partir de estas mezclas se prepararon peliculas mediante
por moldeo por termo compresion a 190°C. Estas peliculas
se caracterizaron mediante difraccién de rayos x (DRX),
microscopia electrénica de transmisién (TEM), ensayo
de traccién, calorimetria diferencial de barrido (DSC),
permeabilidad al vapor de agua (WVP). Los datos
experimentales de los ensayos de traccion y WVP fueron
sometidos a un andlisis de varianza (ANOVA) y se aplicé el
test de Tukey con un nivel de significancia del 95%.

Resultados y discusiones

La Figura 1 muestra los diagramas de difraccién de
rayos X realizados a las arcillas y a los nano compuestos
PLA/PBAT 80/20/arcillas. En estos diagramas se puede
observar un corrimiento del pico de difraccién de las
arcillas hacia angulos 26 ~ 2° en los nano compuestos.

80/20/C30B

C30B

d=12.17  80/20/CNa

Intensidad (U.A)

2 4 8 10

6
20(°)

Figura 1. Diagramas de difraccién de rayos X de las
arcillas comerciales Cloisite® CNa, C30B y sus nanocompuestos
80/20/CNa 'y 80/20/C30B.

En la Figura 2 se presentan dos micrograffas del
compuesto 80/20/C30B obtenidas por TEM. En estas
micrografias se pueden visualizar zonas claras las cuales
corresponden a la matriz PLA y zonas circulares oscuras las
cuales corresponden a la fase dispersa PBAT. Las laminas
de arcilla se visualizan dispersas en la interface y en la fase
PLA.

"
_-.’ ‘.‘

&

Figura 2. Micrografias TEM de la mezcla PLA/PBAT
80/20/C30B a 10000x (a) y 100.000x (b). Las barras indican
500y 50 nm respectivamente.

Los resultados del ensayo de traccién de los materiales
se muestran en la Tabla 1.

Tabla 1: Resultados del ensayo de traccién

Moédulo Tensil I'E\;,g:'r“zg Deformacion
(MPa) (MPa) (%)
PBAT 75 (2)? 9,5 (0,6)? 250,4 (25,9)?
PLA 1611(147)0 46,5 (7,0)° 4,1 (0,5)°
80/20 1352 (65)° 34,2(1,0)¢ 4,1(0,6)°
80/20/ . d ¢
CNa 1373 (61) 28,5(0,8) 3,0(0,1)
80/20/ X o §
C30B 1598 (51) 29,2 (0,9) 2,3(0,1)

Promedio (desv estandar); a-d letras diferentes en
la misma columna indican diferencias significativas
(p<0.05).

Los valores de los eventos térmicos del ensayo de
DSC y los resultados del ensayo de permeabilidad al
vapor de agua se encuentran resumidos en la Tabla 2. Con
el agregado de la arcilla C30B aumentaron los valores de
modulo tensil y estabilidad térmica en atmosfera oxidante,
mientras que los valores de permeabilidad al vapor de
agua disminuyeron.

Finalmente se evalué la posibilidad de obtener
productos a partir de mezclas y los nano compuestos
poliméricos desarrollados. Para lograr este objetivo se
realiz6 un termo formado al vacio de las obtenidas los
resultados se observan en la Figura 3. Se observa que la
adicién de PBAT y arcillas evité el rasgado de las piezas
durante el termo formado, y permitié la obtencién de
productos con propiedades mejoradas los cuales podrian
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ser una alternativa biodegradable en la industria del
pléstico.

Tabla 2. Propiedades térmicas correspondientes al segundo
calentamiento y permeabilidad al vapor de agua de PLA, PBAT,
la mezcla 80/20 y sus nanos compuestos.

Tg Tec Tm ooT WVP
°C °C °C °C medio (¥)
PBAT = = 121 234 3,12 (0,03)*
PLA 60 100 169 190 1,84 (0,01)°
80/20 59 98 168 211 1,81 (0,01)°
80/20/CNa 59 100 168 220 2,22 (0,09)¢
80/20/
C30B 56 95 166 236 1,46 (0,08)¢

*(x10Mg*s™*m™Pa’); a-d letras diferentes en la
indican diferencias

misma columna
(p<0.05).

significativas

Figura 3. Productos termo formados a partir de
las peliculas obtenidas
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Conclusiones

Se desarrollaron nano compuestos poliméricos por
mezclado en fundido de PLA, PBAT y dos tipos de arcillas
(natural y orgdnicamente modificada). Las caracterizaciones
realizadas mostraron que entre las dos arcillas usadas (CNa
y C30B), la C30B tiene una mayor afinidad con una mezcla
PLA/PBAT. A partir de los nanocompuestos obtenidos
fue posible obtener productos termo formados con
propiedades mejoradas los cuales podrian ser alternativas
biodegradables sustentables en la industria del plastico.
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Resumen

Se estudiaron las propiedades mecénicas y térmicas
de compuestos de polipropileno (PP) con carga de ceniza
de cascarilla de arroz (CCA), este tltimo se presenta como
subproducto de la Industria Arrocera Colombiana. Se
obtuvieron seis generaciones de PP mediante la técnica
de inyeccién los cuales fueron mezclados en proporcién
80:20 con la carga mineral utilizando 1.5% del agente de
acople (PP-g-MA) mediante la técnica de co-extrusion. La
nueva serie de materiales compuestos PP CCA mostraron
una interaccién entre el PP y CCA evidenciando que es
posible utilizar un residuo agroindustrial conservando
las propiedades de resistencia méxima y temperatura
de fusién de la matriz de PP con valores de 24,91 Mpa y
196,1°C, respectivamente.

Palabras claves: polipropileno, de cascarilla de arroz,
propiedades mecdnicas, propiedades térmicas, reprocesamiento.

Introduccion

En los dltimos afios, los investigadores se han
interesado en el uso de materiales econémicos que puedan
servir como carga en los polimeros, debido a que esta
practica es industrialmente conocida para disminuir costos
en la produccién, mejorar las propiedades de los polimeros
como resistencia, rigidez, dureza, propiedades térmicas,
entre otras (Saminathan, Selvakumar & Bhatnagar, 2008;
Dey, et al., 2011; Zhou, Ruan, Mai, Rong & Zhang, 2008;
Chen, Rong, Ruan, & Zhang, 2009 y Muksing, Nithitanakul,
Grady & Magaraphan, 2008). Los investigadores también
se han visto interesados en estudiar las propiedades de
materiales con diferentes carreras de proceso porque
muestra la importancia de la funcionalizacién en el material
reprocesado (Caicedo, Crespo, dela Cruz, & Alvarez, 2015).
Las propiedades en los polimeros con material particulado
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estan ligadas a su composicién y estructura, las cuales
a su vez se encuentran influenciadas por interacciones
interfaciales, que dependen del tamafio de la interfaz y de
la fuerza de la interaccién. Esto explica la incorporacién
de aditivos tales como agentes de acoplamiento (Caicedo,
Arce, Crespo, de la Cruz, & Ossa, 2015), tratamientos
superficiales y disminucién en el tamario de las particulas
de las cargas (Zhang, et al, 2010) para potenciar sus
propiedades. Asimismo, las cenizas de cascarilla de arroz
y bagazo de cafla por la caracteristica evidenciada en la
composicién quimica de alto contenido de silice, puede
actuar como carga en materiales poliméricos (Nakamura,
Okabe, lida, Nagata, & Nigo, 1999). Existen investigaciones
relacionadas con el uso de diversas cargas con contenidos
de silice, donde investigo sobre el efecto de la CCA en el
polietileno de alta densidad (HDPE) donde se evidencio
que con la presencia de ceniza de cascarilla de arroz en el
HDPE ocurrié un incremento en la resistencia a la traccién
y a la elongacion y que a medida de que se incrementaron
los porcentajes de CCA en la matriz se presentd este efecto
de incremento en la traccién y la elongacion hasta 1,5% en
pesoyen2,0y2,5% en peso de CCA se registré disminucién
de la elongacién del material . En otra investigacion, utilizé
polipropileno de baja densidad (LDPE) entre el 10 y 20% de
CCA donde obtuvo resultados similares en la resistencia a
la tensién, aunque se evidencio que entre mayor porcentaje
del CCA 1a viscosidad de las mezclas incremento (Alfaro,
Dias & Silva, 2013).

Parte Experimental

Materiales

Polipropileno copolimero random (PP-R) 02R01CA-1
producido por Propilco con un indice de fluidez de 1.6
¢/10 min, licocene PP-g-MA 7452 de Clariant, con un nivel
de injerto de 7%, punto de fusién de 156 °C, densidad de
0.91 g/cm’y alta cristalinidad. Las cenizas de cascarilla de
arroz fueron provenientes de una arrocera de la region.

Procesamiento

Los materiales se mezclaron en una extrusora doble-
husillo Modelo Haake Rheomex OS ptw en configuracién
paralelos co-rotantes. El perfil de temperaturas con
aumento gradual de 5 °C desde 155 °C hasta 200 °C en
el final de los tornillos, dividido en 10 zonas del cilindro,
cada zona cubriendo una longitud de 4D. Finalmente,
el material compuesto fue moldeado por inyeccién en
una méquina inyectora DEMAG de 150 ton El perfil de
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temperatura fue de 190 °C - 195 °C - 195 °C y 200 °C para la
boquilla. Las muestras fueron diferenciadas por el siguiente
simbolo PP CCA, donde PP indica la matriz utilizada de
polipropileno y CCA la carga mineral incorporada (ceniza
de cascarilla de arroz), n subindice corresponde al niimero
de ciclo de reproceso.

Caracterizacion y analisis

Andlisis  Termo  gravimétrico 'y
Calorimetria Diferencial de Barrido

Este andlisis se realiz6 en un equipo METTLER
TOLEDO TGA/DSC 1, modelo STARe System. En
presencia de una atmosfera de nitrégeno para un rango de
temperatura desde la temperatura ambiente hasta 500 °C,
con una velocidad de calentamiento de 10 °C/min.

Caracterizacion mecdnica

Las mediciones de las propiedades mecanicas de
tension se realizaron en una maquina universal Goodbrand
con una velocidad de ensayo de 500 mm/min y una
celda de carga de 500 kgf. Se determinaron los valores de
alargamiento (por extensién de las mordazas) a la rotura y
resistencia a la tensién. Los ensayos de flexi6n se realizaron
5 con una velocidad de ensayo de 5 mm/min y una celda
de 50 kgf.

Resultados y discusiones
Andlisis Térmico

Los resultados de los andlisis termogravimétricos
y de calorimetria diferencial de barrido de los materiales
de inicio y de los productos de reprocesamiento utilizados
como matriz para la generaciéon de los materiales
compuestos de CCA, se muestran en las Tabla 1y Tabla 2.

De acuerdo a los datos observados de la degradacion
inicial (~219-240°C) en todos los casos son menores que
las temperaturas utilizadas en el proceso de inyeccién en
los reprocesos de PP y de co-extrusion y en la generacion
de los materiales compuestos de CCA, no superé los
200°C garantizando la integridad de la mezcla de material
compuesto.



Memorias del Il Simposio de Materiales Poliméricos, Cali del 30 de Agosto al 1 de septiembre de

de)

,o

Tabla 1. Resultados de TGA y DSC obtenidos para el polipropileno reprocesado.

Temperaturas A
Muestra | Degradacion Inicial Fusién "
Degradacion Maxima (°C) U/g)
(°C) (°C)
PP, 2394 436,2 149,8 10991 57,85
PP, 231,2 428,9 151,3 9790 51,53
PP, 229,0 429,8 1484 61,45 32,34

6

Al comparar los resultados de las temperatura de
fusién de los materiales compuestos de CCA (~198°C) se
identifica un aumento de la temperatura de fusién con los
materiales de partida reprocesados (~150°C) debido a que

los materiales particulados acttian en ocasiones como sitio
de nucleacién para el PP (Ayswarya, Vidya Francis, Renju,
& Thachil 2012).

Tabla 2. Resultados de TGA y DSC obtenidos para los materiales compuestos de CCA.

Temperaturas
Muestra = Degradacion Inicial AHm (J/g)
Degradacion Maxima (°C)  Fusion (°C)
(°C)
PP-CCA 219,5 423,1 194,0 426,12
PP_-CCA 2291 390,3 2071 545,82
PP,-CCA 229,9 415,5 196,1 594,35

Andlisis Mecdnicos

EnlaTabla3seencuentranlosresultados deresistencia
maxima obtenida para los materiales reprocesados hasta el
sexto ciclo, donde se puede observar que no hubo cambios
apreciables en los valores, el cual es indicativo de integridad
para el reproceso de las generaciones de PP. Por otro lado,

se observa concordancia entre los resultados obtenidos
en el médulo de flexién, el cual refleja disminucién en la
ductilidad esta tendencia esta relacionada con el contenido
de cristalinidad.

Tabla 3. Caracterizacidn de las propiedades mecanicas de la matriz de polipropileno reprocesado.

Muestra Resistencia Resistencia maxima a Elongacion a Modulo de
max. (MPa) la rotura (MPa) larotura (%) Flexion (Mpa)
PP1 25,46+0,21 16,59+0,23 85,04+3,58 4,060,197
PP3 23,95+0,51 15,95+0,23 154,35+1,34 4,15+0,128
PP6 26,74+0,38 17,47+0,24 130,12+3,80 3,75+0,2

Losresultados del ensayo de traccién paralas muestras
de materiales compuestos PP CC son presentados en la
Tabla 4, alli se aprecia una disminucién en las propiedades
respectoal PP virgen y recuperado hasta la sexta generacion.
No obstante, las propiedades fueron conservadas a pesar
de la utilizacién de las diferentes matrices reprocesadas.

Estos resultados son de gran importancia porque indican
que es posible reincorporar un residuo industrial como la
ceniza de cascarilla de arroz, conservando las propiedades
de la matriz (PP reprocesado) y disminuyendo el consumo
de resina polimérica en la produccién en valores iguales al
20%.

Tabla 4. Caracterizacion de las propiedades mecanicas de los materiales compuestos de CCA.

Resistencia max.

Resistencia maxima a la rotura

Modulo de Flexion

Elongacion a la rotura

Muestra (MPa) (MPa)
PP ,CCA 22,66+0,71 15,88+0,50
PP.CCA 24,07+0,10 15,90+0,44
PP.CCA 24,91+0,04 16,23+0,33

(%) (Mpa)
46,86+3,99 2,88+0,348
48,82+1,24 2,820,355
49,97+2,45 2,90+0,343
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Al comprar los resultados de elongacién que se
presentan en Tabla 3 y Tabla 4, se evidencia una tendencia
de rigidizar el material al utilizar la ceniza de cascarilla de
arroz como carga en materiales compuestos con valores
promedios de elongaciéon del ~48%, mientras que los
valores presentados para los materiales reprocesados en
elongacion se encuentran en ~100%.

Conclusiones

Los materiales compuestos de CCA muestran una
ventaja con respecto a los PP reprocesados, en la reduccién
de uso de resina cercana al 20% conservando las resistencias
méximas promedio (~24 MPa), con respecto a la rigidez
del material se presenta un incremento en los materiales
compuestos de CCA evidencidndose en la disminucién de
la elongacion de estos materiales en un “40% con respecto a
los materiales PP reprocesados. Los resultados reportados
de AHm (J/g) confirman la tendencia de rigidez del
material compuesto de CCA, puesto que estos presentaron
AHm mayor.
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Modalidad: Poster

Resumen

En la presente investigacion se pretende obtener
microfibras de guadua para aplicarlas como refuerzo en
materiales compuestos a base de fibras naturales para
mejorar sus propiedades mecdnicas realizadas en un
reémetro de torque, teniendo como resultado (resistencia
a la compresién y modulo elastico). De acuerdo a la
metodologifa, se ha pasado la fibra por diferentes
tratamientos, para retirar la lignina de la fibra y obtener
celulosa. Pésteriormente se realizan los ensayos de SEM, IR
y TGA ala muestra tratada en la hidrolisis 4cida con H,SO,
hidrélisis alcalina con NaOH y el blanqueamiento con la
solucién buffer y clorito de sodio (NaClO,) para determinar
si los pretratamientos realizados a la fibra funcionaron.

Palabras claves: Celulosa, hidrélisis, lignina, materiales
compuestos, microfibras.

Introduccion

Entre las fibras naturales la de guadua se caracteriza
por su baja densidad (0,88 a 1,1 g/cm’), resistencia a la
tension (391-713 MPa) y moédulo eldstico (18-55 GPa),
propiedades que la hacen comparables con la fibra de
vidrio(Osorio, Trujillo, Vuure, & Verpoest, 2011). Por
lo anterior, la fibra de guadua se puede utilizar como
un material de refuerzo debido a sus propiedades de
flexibilidad y resistencia mecanica (Liu, Zhong, Chang, Li,
& Wu, 2010).

Una de las desventajas que posee el almidén de yuca
nativo, es que no aporta las propiedades requeridas para la
unién de materiales compuestos, por esta razén, el almidon
modificado ha sido mas factible en sus propiedades para
un mayor aporte de viscosidad al material compuesto.

El objetivo de este proyecto es determinar las
propiedades reométricas de un material compuesto a partir
de guadua angustifolia y almidén de yuca modificado.
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Parte Experimental

Acondicionamiento y pretratamiento de
la fibra

El tallo es cortado en trozos de 1cm y se llevan un
molino de cuchillas para reduccién de tamafio hasta
obtener un tamano aproximado de Imm. La fibra obtenida
se lava con agua destilada y se seca a 80°C en un horno de
conveccion forzada durante 24 horas.

El pretratamiento se realiza de acuerdo a la
metodologia propuesta por (Zhangetal., 2014) el cual consta
de tres etapas. Inicialmente se realiza una hidrdlisis alcalina
con NaOH al 4%, con una relacién 1:25 p/v a temperatura
de 80°C por 4 horas (por duplicado), Pésteriormente, se
realizé un blanqueamiento con NaClO, 1,7% y solucién
amortiguadora (NaOH + CH,COOH) por 6 horas para la
remocién de la hemicelulosa. La muestra final obtenida se
filtra al vacio y se lava con agua destilada hasta obtener un
pH entre 6 y 7,0. Finalmente, la muestra se seca a 50°C por
24 horas en un horno de conveccion forzada.

Hidrolisis dcida

Con el objetivo de reducir el tamafo, las fibras se
sometieron a un tratamiento con H,SO, al 55% p/Va 50°C
por 8 horas. A continuacién, la muestras se neutralizaron
con NaOH al 4% (pH entre 6 y 7,0). Finalmente la muestra
se filtr6 al vacio utilizando papel whatman niimero 41.
Finalmente, la muestra se lavé con agua destila y se llevan
a secado a 50°C por 24 horas.

Resultados y discusiones

Rendimientos

En la figura 1 se muestra un diagrama de flujo de las
masas obtenidas en cada uno de los tratamientos propuesta.

6,4 5,2 1,2

"

Tratamiento = Tr

Aserrin "
16g ->‘ alcalino ; a acido

3,2
Rendimiento 20%

Figura 1. Rendimientos obtenidos durante el tratamiento

De acuerdo a los datos presentados en la figura 1
el rendimiento de extraccion de fibras de celulosa esta
alrededor del 20%. En la etapa de hidrolis alcalina y
blanquemiento se pierde la mayor cantidad de masa
(alrededor de un 72%) que corresponde a la eliminacion
de lignina y hemicelulosa, grasas y otros componentes
menores.

Caracterizacion de las fibras

Andlisis termogravimetrico(TGA)

En la figura 2. Se muestra las gréficas obtenidas
del andlisis TGA y su respectiva derivada en funcién de
la temperatura de degradacién para fibras de guadua
sin tratar, tratada con NaOH, blanqueada y tratada con
H,SO,. En la gréfica de la primera deriva en funcién de
la temperatura se observa las diferentes temperaturas de
degradacion para cada uno de los tratamientos propuestos.
El pico alrededor de degradacién para celulosa esta
alrededor de 340°C (Rebouillat & Pla, 2013), el cual es mas
pronunciado para la muestra tratada con H,SO, debido a la
remocion de hemilcelulosa y lignina en comparacién con la
muestra sin tratar.

Guadua blanqueada
Guadua-H,S0,

Guadua NaOH 4 %
Guadua sin tratar

Masa [Y]

T T T T T T T T T T T T 1
100 200 300 400 500 600 700

Temperatura [°C]

Guadua blanqueada
Guadua-H S0,

Guadua NaOH 4 %
Guadua sin tratar

1ra Derivada

T * T ¥ T
200 400 600
Temperatura [°C]

Figura 2. Resultados analisis TGA
Andlisis infrarrojo (IR)

En la figura 3 se muestra los resultados dela anélisis
IR para muestras de fibra de guadua sin tratar y tratadas
con H,SO,: Las de absorcién que se obtuvieron a 3331cm’
corresponde al estiramiento de los grupos hidroxilo (-OH),
a su vez los picos a 2950 cm™ corresponde al estiramiento
C-H presente en la celulosa, hemicelulosa y lignina(Zhang
etal., 2014).
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—— Guada tratada H,SO,

—— Guadua sin tratar
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Figura 3. Resultados analisis IR

Los picos a 1238 cm™ corresponde a la vibracién
—C-O-C- presente en los enlaces entre el anillo aromético
y los grupos metoxilo en la lignina(Xie, Hse, Hoop, et
al., 2016). Los picos 1651, 1427, 1558 cm™ corresponde al
estiramiento C=C presente en los anillos aromaticos en la
lignina (Candra et al., 2016; Xie, Hse, Hoop, et al., 2016; Xie,
Hse, Li, et al., 2016; Zhang et al., 2014). En el espectro de
fibra tratada con H,SO, se evidencia la eliminacién de los
picos correspondientes a los estiramientos de los grupos
funcionales (1651, 1421 y 1238 cm™) indicando la remocién
de lignina y hemicelulosa por efecto del tratamiento
quimico. Ademas, hay un incremento en la intensidad de
los picos alrededor de 1028, 3335 y 2895 cm™ que indican la
presencia de celulosa.

Conclusiones

Selogré aislar celulosa a partir de aserrin guadua cuyo
rendimiento es aproximadamente del 20%. De acuerdo al
analisis TGA el punto de degradacion de la fibra luego del
tratamiento con 4cido presenta un punto de degradacion
aproximado a 340 °C, caracteristico de la celulosa.
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Modalidad: Péster

Resumen

En este trabajo se presenta los resultados parciales de
Carbonato de Calcio (CaCO,) obtenido a partir de residuos
de céscara de huevo: La materia organica se eliminé con
hidréxido desodio (NaOH) al 4 %, y lamodificacién quimica
se realizé con acido isoftalico en solucién con etanol. A
las muestras obtenidas se les realizo caracterizaciéon por
espectroscopia raman y andlisis termogravimétrico TGA.

Palabras claves: Material compuesto, solubilidad, modificacion.

Introduccion

Diversas investigaciones muestran que la adicién
de fibras sintéticas, bio-rellenos o cargas minerales
con un alto sobre matrices poliméricas mejoran sus
propiedades mecanicas. Algunos termoplasticos como
lo es el Polipropileno (PP), son reforzados con algunos
aditivos o cargas minerales con el fin de obtener materiales
compuestos lo cual trae consigo una mejora en sus
propiedades mecanicas, térmicas y de barrera, ademads
proporcionan grandes ventajas como lo es el costo-beneficio.
Una de las cargas minerales mas utilizadas en la industria
es el carbonato de calcio (CaCQO,), el cual incrementa
propiedades como la resistencia a la elongacion de quiebre,
impacto, moderada rigidez, y apariencia superficial, en
comparacién con otros refuerzos como las fibras(Lu, Lu,
Li, Xu, & Li, 2015). Sin embargo, uno de los factores que
incide en la interaccién entre la carga mineral y el PP es el
tamarfio de la particula y la baja interaccién molecular entre
el polimero y el CaCO,.(Eiras & Pessan, 2016).

La cdscara de huevo es rica en proteinas, ademas
de esto contiene un 95% de carbonato de calcio y 5% de
material organico (Niju, Kader, & Anantharaman, 2009).
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Recientemente, la cdscara de huevo se ha implementado
en la industria de los polimeros, ya que representa un
gran potencial para reducir el porcentaje de materiales
sintéticos que generalmente son usados. Por lo anterior,
esta investigacion plantea la obtencién de un material
compuesto a partir de PP y CaCO, modificado, obtenido
a partir de residuos de céscara de huevo para mejorar la
interaccién con la matriz polimérica e incrementar sus

propiedades.

Parte Experimental

Materiales

Las céscaras de huevo se recolectaron y lavaron y
se secaron en un horno de conveccién forzada a 100°C.
Finalmente, la muestra se molié utilizando un molino de
cuchillas y se tamizaron para seleccionar un tamafio de
particula de 63um.

Tratamiento con hidroxido de sodio

A la muestra se le realizo un tratamiento con
hidréxido de sodio (NaOH) a una concentracién del 4%
(P/V), con agitacién durante 30 min. A continuacién se
realiza filtracién al vacio. La muestra solida obtenida se
lleva hasta pH neutro con agua destilada. Finalmente la
muestra se lleva a un horno de secado durante 24 horas a
una temperatura de 100°C.

Modificacion con dcido isoftdlico

Una vez es tratada la muestra con NaOH se realiza
un proceso de modificacién. Se prepara una solucién de
acido isoftélico en etanol al 3%. La modificacién se realizé
mezclando la cascara de huevo tratado con NaOH y la
solucién de écido isoftdlico en relacién 1:20 en reflujo a
80°C durante 4 h. Finalmente la muestra se filtra y seca a
una temperatura de 100°C hasta peso constante.

Resultados y discusiones

Espectroscopia raman

Para verificar los resultados de la modificacion se
realiz6 un ensayo por espectroscopia raman utilizando
como fuente de excitacion un laser a una longitud de onda
de 532nm, obteniendo un espectro entre 100 y 3500 cm™.
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Para las céscara de huevo modificada con acido isoftalico el
espectro se obtuvo empleando un laser a una longitud de
onda de 780nm.

En la figura se presenta los resultados de los
espectros obtenidos para cascara de huevo nativa, la
cascara de huevo modificada con NaOH y la Céscara de
huevo modificada con 4cido Isoftélico. Ademas, se realizé
una comparacién con una muestra de CaCO, comercial.
Los picos encontrados en bandas de 286 y 1085 cm™ son
caracteristicos del CaCO,(Rungruang, Grady, & Supaphol,
2006; White, 2009) los cuales estdn presentes en el CaCO3
comercial y en la cascar de huevo modificada con NaOH.
Sin embargo, en la cascara de huevo modificada con acido
isoftalico se evidencia que la banda alrededor de 1604
cm™ disminuye su intensidad. Lo cual se puede explicar
por los cambios estructurales que se realizaron durante el
tratamiento con acido.
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Figura 1. Comparaciones espectros raman de la
cascara de huevo.

Andlisis termogravimétrico

En la figura 2 se presentan los resultados del anélisis
termogravimétrico el cual se realizé utilizando atmdsfera
de nitrégeno con una velocidad de calentamiento de
20°C/min hasta los 900 °C. De acuerdo con los resultados
obtenidos se graficé la primera derivada para determinar
los puntos de degradacion. Todas las muestras (ciscara de
huevo nativa, cdscara de huevo tratada con NaOH y CaCO,
comercial) presentan un solo punto de degradacién entre
820 y 850°C a excepcién de la muestra modificada con el
acido isoftélico, donde se observa dos picos de degradacion
(442,92 y 847.58 °C), resultado que puede sustentar la
posible modificacién del CaCO, con el 4cido isoftalico.
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Figura 2. Andlisis termogravimétrico de cdscara de huevo.

Conclusiones

De acuerdo a los resultados parciales, se puede
afirmar que el CaCO, obtenido a partir de residuos de
cascara de huevo se modificé utilizado acido isoftélico en
solucién con etanol al 3%. Para corroborar estos resultados
estd pendiente la realizacién de un FITR para verificar con
mayo precisién la presencia de grupos funcionales en el
CaCO, modificado.
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Modalidad: Poster

Resumen

En este trabajo se evalud el efecto de la concentracién
de nanoparticulas de almidén de platano nativo y
modificado cargadas con curcumina sobre las propiedades
fisicoquimicas de peliculas biodegradables de almidén y
Aloe vera. Se observo que al aumentar la concentracién
de curcumina no existe un efecto significativo sobre las
propiedades de barrera y mecanicas de las peliculas, pero si
un cambio considerable en su solubilidad en agua y color.

Palabras claves: peliculas  biodegradables,  almidon,
nanoparticulas de almidén, curcumina.

Introduccion

El recubrimiento de alimentos es un proceso que
consiste en aplicar una pelicula, revestimiento o un
compuesto sobre la superficie de un producto con el fin de
conservar sus propiedades fisicoquimicas y organolépticas.
Los recubrimientos funcionan como una barrera frente a
la atmésfera que permite proteger el producto recubierto
de la degradacion o pérdida de propiedades, lo cual
ocurre debido a la prolongada exposicién al oxigeno, a la
humedad, etc; dependiendo de su constitucién y de los
aditivos empleados, los recubrimientos pueden dotarse
con propiedades antimicrobianas, antifingicas, mejorando
el valor nutritivo de los alimentos y contribuyendo a la
conservacién de los mismos durante el almacenamiento.

Las nanoparticulas son particulas nanoscépicas que
cuentan con una o mas de sus dimensiones en la escala de
los nanémetros. Este enfoque ha tenido un creciente interés
enel dreainvestigativa, debido al cambio en las propiedades
que sufren los materiales cuando son llevados a tamafios
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nanométricos. Por lo anterior, su campo de aplicacion
es extenso, abarcando a la industria optoelectrénica,
alimentaria, farmacéutica, entre otras. Entre sus aplicaciones
se encuentran desde implantes médicos modificados hasta
telas que impiden el paso de agua o de microorganismos
y el desarrollo de nanocompuestos de carbono (grafeno,
fullereno).

El objetivo de este trabajo fue el desarrollo de
un nanocompuesto comestible capaz de conservar las
propiedades fisicas, quimicas y de barrera de los alimentos
durante el almacenamiento mediante un sistema de barrera
que limit6 el efecto negativo de los factores ambientales
que pudieron degradar el producto. Se pretendi6 generar
dicho nanocompuesto a partir de Aloe Vera, agua, glicerol
y nanoparticulas de almidén nativo y modificado, con el
fin de generar un nanocompuesto biodegradable, funcional
y econdémico que permitiera ser estudiado para futuras
aplicaciones a nivel industrial.

Parte Experimental

Se sinterizaron nanoparticulas de almidén de
platano nativo y modificado, de acuerdo a la metodologia
propuesta por Tan et al., (2009). En dichas nanoparticulas
se encapsulo curcumina.

Se desarrollaron peliculas de almidén de platano
guayabo (3%), Aloe Vera (50%), glicerol (1,5%) y se varié
la concentraciéon de nanoparticulas de almidén nativo y
modificado. Evaluandose el efecto de la concentracién de
estos nanosistemas sobre propiedades mecanicas como el
porcentaje de elongacién, propiedades de barrera como la
permeabilidad al vapor de agua, propiedades 6pticas como
el color en la escala CIE Lab y la liberacién de curcumina en
medios alimenticios simulados.

Resultados y discusiones

Luego de realizar los andlisis pertinentes, se encontré
que para las propiedades mecanicas la variacién en el
esfuerzo de tension y el porcentaje de elongacién no es
significativa, sin embargo, la concentracién de 0,05 present6
el balance mds favorable para estas propiedades.

Tabla 1. Parametros de color, transparencia e ISA de los
nanocompuestos con Cur-NpAN y Cur-NpAM

% Cur- Color ISA (%)
Transp L*
Np a* b* 25°C  95°C
0,01 19,09 48905 1843 2385 -0,245 0,912
AN 0,05 21,31 49845 11,80 14,59 -1,172 2,750
0,1 18,47 48,487 2021 21,56 -1,072
0,01 23,46 48505 26,53 29,04 -0,798 2,0257
AM 0,05 17,23 49,127 1597 33,19 -2,175 15,4271
0,1 12,52 47,988 3553 3363 -2935 91875

En cuanto a las propiedades de barrera, los resultados
de permeabilidad al vapor de agua dejaron en evidencia
que la adicién de nanoparticulas mejora considerablemente
este pardmetro, ademds la concentracién de 0,05% de
curcumina presentd los valores més bajos de PVA siendo
la més adecuada para los recubrimientos. Esto indica
que la presencia de componentes nanométricos reduce
drasticamente los espacios libres de la pelicula dificultando
asf la migracion de agua.

En relacién a las propiedades fisicas encontramos que
el espesor presenta una relacion directamente proporcional
con la concentracién de curcumina, un mayor espesor
mejora las propiedades de barrera pero afecta en gran
manera el color del recubrimiento y las propiedades
organolépticas del alimento, dado que la apariencia es
prioritaria se opté por una concentraciéon de 0,05 ya que
presento un espesor aceptable asf como una trasparencia y
coloracién adecuadas para su finalidad.

Basados en lo anterior, la determinaciéon de la
concentracién ideal se bas6é principalmente en las
propiedades fisicas de las peliculas obtenidas, debido a
que un recubrimiento mas eficaz pero poco agradable
para el consumidor no tendria acogimiento para futuras
aplicaciones. Por ello se tomé 0,05% de curcumina como la
concentracién ideal y con el balance més favorable para las
propiedades fisicas, de barrera y mecanicas de las peliculas
formadas.

Conclusiones

Fue escogida la concentracion de 0.05% de Cur-
NpAN y Cur-NpAM, ya que presenté un bajo valor de ISA
y PVA lo que permite que el nanocompuesto no se degrade
facilmente cuando se encuentre en contacto con el agua
y la humedad, brindando asi un mejor ambiente para la
conservacién de alimentos
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Hidrogeles base acrilica reforzados con
fibras vegetales

Modalidad: Video

Resumen

En la presente investigacion se pretende obtener
microfibras de guadua para aplicarlas como refuerzo en
materiales compuestos a base de fibras naturales para
mejorar sus propiedades mecdnicas realizadas en un
redmetro de torque, teniendo como resultado (resistencia
a la compresién y modulo elastico). De acuerdo a la
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Palabras claves: Celulosa, hidrélisis, lignina, materiales
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Los hidrogeles o superabsorbentes son polimeros
que presentan una estructura tridimensional entrecruzada
que permite absorber, almacenar y liberar de agua(Mohan,
Murthy, & Raju, 2006). Su aplicacién se ha enfocado a la
fabricacién de productos de higiene personal, y aplicaciones,
médicas, ambientales (remocién de metales pesados) y
en la agricultura. Las dreas de aplicacién agricola mds
importantes de los hidrogeles son jardineria, horticultura,
silvicultura (Vundavalli, Vundavalli, Nakka, & Rao,
2015). Los hidrogeles para aplicacién en la agricultura se
sintetizan a base de acrilatos, estos permiten incrementar el
agua disponible en el suelo, inducen al crecimiento rapido,
prolongan la supervivencia de las plantas bajo estrés
hidrico y permiten la liberacién contralada de fertilizantes
(Liu et al., 2013). Una de las principales limitaciones en el
uso de hidrogeles para aplicaciones agricolas es su baja
resistencia mecanica. (Sannino, Demitri, & Madaghiele,
2009)La presién que ejerce la planta y la capa de suelo
sobre el hidrogel influyen en la pérdida de la capacidad
de hinchamiento, elasticidad y rigidez. Para mantener la
elasticidad del polimero, se necesitan moléculas de cadena

47



Polimeros compuestos y nanocompuestos: 7-50

larga y un entrecruzamiento adecuado para disipar la
energfa mecanica; causada por la presién ejercida sobre
el hidrogel (Sannino et al., 2009). Una de las alternativas
para mejorar las propiedades mecanicas es la utilizacién
de fibras vegetales (Rodrigues et al., 2013)Por lo anterior,
se plantea esta propuesta investigativa obtener hidrogeles
reforzados con fibras vegetales que permita mejorar su
resistencia mecanica.

Parte Experimental

Sintesis de hidrogeles reforzados con
fibras vegetales

Los hidrogeles se sintetizaron por el método de
polimerizacién en solucién. La reaccién se realizé en un
reactor de tres bocas de 500 ml equipado con reflujo,
con entrada y salida de nitrégeno y agitacién magnética
de acuerdo a lo propuesto por (Zhong, Zheng, Mao, Lin,
& Jiang, 2012). Se prepararon lotes de reaccién de 200
ml, la cantidad de mondémeros se mantuvo constante
segin lo propuesto por (Spagnol et al., 2012)based on
poly(acrylamide-co-acrylate. Se prepararon suspensiones
de nanofibras vegetales (3%) en peso, con respecto a
la concentracién de monémeros) en 80 ml de agua y se
dispersaron utilizando ultraturrax a 10000 rpm por 30 min.
Por otro lado se mezclaron AM (acrilamida) con AK (acrilato
de potasio) con KOH 2,5 M. A continuacién se adiciono el
entrecruzante NMBA y el iniciador K25208. Finalmente, la
suspension de nanofibras y las soluciones de monémeros
se mezclaron y aforaron en un matraz volumétrico de 200
ml. La mezcla se llev6 al sistema de reflujo y se burbujeo
nitrégeno por 10 minutos a una velocidad de 20ml/min.
Pésteriormente, el sistema se llevé hasta una temperatura
de 70°C durante 6 horas para completar la reaccién de
polimerizacién. El producto final se lavé corto y se lavé con
etanol al 96% y se secd a 70°C hasta peso constante.

Capacidad y cinética de hinchamiento

Para determinar la cinética de hinchamiento se
utilizé la metodologia propuesta por (Cortés et al., 2007).
Se pesaron 0,2g de hidrogel seco sobre un tamiz malla 400
y se sumergieron agua destilada durante lapsos de 1, 2, 3,
5,15, 30, 60, 90 y 120 minutos, después de cada intervalo
de tiempo se eliminé el agua superficial con un pafio, y se
pesé el material hinchado. La capacidad de hinchamiento
se determiné de acuerdo a la ecuacion 1.
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Q p=Mi=Mo (D
Mo
Dénde: Q, es la capacidad de hinchamiento en el
tiempo t, M, es la masa del polimero en el tiempo t y Mo es
la masa del hidrogel seco.

Capacidad retencion de agua

Para determinar la cinética de retenciéon de agua
(Qp), las muestras de hidrogel se dejaron en hinchamiento
durante 24 horas a temperatura ambiente para asegurar que
se encuentran a su maxima capacidad de hinchamiento. La
capacidad de retencién de agua se determiné de acuerdo
a los propuesto por (Zhang et al., 2014), donde el hidrogel
hinchado sellevé a centrifugacion a 2000 rpm. La capacidad
de retencion se determind en intervalos de tiempo de 30s
durante 5 minutos y se calcul6 de acuerdo a la ecuacién 2.

Qr =

My

«100 (2)

eq

Donde M, es la masa del hidrogel totalmente
hinchado y M, es la masa del hidrogel centrifugado durante
los diferentes intervalos de tiempo. La cinética de retencion
de agua se determiné de acuerdo a la ecuacion 2.

Resultados y discusion

Capacidady cinética de hinchamiento

En la figura 2 se muestra los resultados de la
capacidad de hinchamiento para hidrogeles en los que se le
adicionaron 3% de nanofibras. Se observa que por efecto de
la adicién de nanofibras la capacidad de hinchamiento se
redujo (254,6 g/g) en comparacion con el hidrogel sin fibra
(426,08 g/g). Las tendencias de hinchamiento son similares
en los primeros 10 minutos. Hubo un aumento rapido en
el grado de hinchamiento durante los primeros 20 min de
inmersion.
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Figura 1. Capacidad de hinchamiento
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Capacidad de retencion de agua

La capacidad de retencién de agua en funcion del
tiempo se muestra en la figura 2 para hidrogeles sintetizados
con nanfibras vegetales al 3%. La retencién de agua de los
hidrogeles sin nanofibras disminuyé rdpidamente a partir
de los 60 s y pasado 5 minutos ha perdido més del 10% de
su peso, en comparacién con los hidrogeles con nanofibras
donde la pérdida de peso estd por debajo del 3%. Segtin
(Zhang et al., 2014), este comportamiento se debe a la forma
como se absorbe el agua en los hidrogeles, la cual existe
en tres estados: ligada, capilar y libre. El agua libre es el
mas facil de eliminar, en comparacién con el agua capilar
y ligada. Por lo anterior, a la adicién de nanofibras permite
una mayor retencién dado el incremento de los grupo -OH
de celulosa que incrementan las fuerzas intermoleculares
(puentes de hidrogeno) con el agua. Ademas, las nanofibras
dispersas en la red polimérica actlian como puntos de
reticulacion adicional impendiendo la la difusién de
las moléculas de agua hacia la superficie del hidrogel,
fendmeno conocido como tortuosidad.
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Figura 2. Capacidad de retencién de agua
Conclusiones

Se logro sintetizar hidrogeles base acrilica reforzados
con fibras vegetales cuyos resultados muestra que a pesar
de tener una menor capacidad de hinchamiento tienen
mayor capacidad de retencién de agua.
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