AW e A/ Vi~ ey,
}ﬁ\‘.‘aﬁ.‘g:r‘ifl‘ﬂ»)%".
4 @

¥ :,’. SETIA

lll Simposio 7;
DE MATERIALES

POLIMERICOS

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

Agosto al 1 de Septiembre de 2017, Cali - Colombia




111 SIMPOSIO DE MATERIALES POLIMERICOS

Suplemento | - e-ISSN 2256-5035

CONTENIDO

Aumento de productividad en la obtencién nanofibras poliméricas, mediante validacion
experimental del proceso de Electrohilado por centrifugacion

David Fernando Nieto, Andrés Ferney Largo, Edwin Yesid Gdmez

Seleccidn del plastificante seguin sus propiedades de barrera en la formulacién
de un Polimero Biodegradable

Ahudrey Leal Quintero, J. Xiomara Salazar Perdomo, Luz Stella Henao Diaz

Modelos reoldgicos asociados a la sangre
Luis Carrasco, Eduardo Molina, Rosa Rojas, Luz Castafieda

Caracterizacién mecanica y fisica de fibra de iraca y Carbonato de Calcio como aditivos
en un compuesto de matriz polimérica

Nicolas Macias, Oscar Cadavid, Luz M. Flérez, José H. Mina

Desarrollo de adhesivos termofusibles de poli(estireno-isopreno-estireno)
y sus caracterizaciones fisico-quimicas

Giovanni Ponce A., Luz Castaneda P.

52

53

56

59

63

66



Ingenieria de polimeros, procesamientos y reologia: 51-70

Aumento de productividad en la
obtencion nanofribras poliméricas,
mediante validacion experimental
del proceso de electrohilado por
centrifugacion

Modalidad: Péster

Resumen
David Fernando Nieto' En la actualidad se han realizado estudios y avances
Andrés Ferney Largo® en el desarrollo de nanofibras poliméricas, las cuales

Edwin Yesid G6 3 . . . ) S 1es
win TesidBomez impactan en el sector industrial a través de sus multiples

aplicaciones como materiales compuestos, biomedicina,
liberacién de farmacos, regeneracién de tejidos, textiles,
entre otras. Estas fibras pueden obtenerse a través de la
técnica de electrohilado y su método de aguja como el més
convencional, que a pesar de su versatilidad, tiene como
inconveniente la baja productividad (v/t) en la obtencién

' Universidad Pedagogica y Tecnoldgica de de dichas fibras. Por esta razén se propuso el desarrollo de
Colombia, Facultad Seccional Duitama, . . . ‘s .
Esaucth e Bisee Tdusiel Colemlsia, un equipo de electrohilado por centrifugacién que combina
david.nieto_23@hotmail.com las caracteristicas del método convencional con la aplicacion

de fuerza centrifuga, el cual superé su productividad en
una relacién de 200 a 1.

~

Universidad Pedagdgica y Tecnoldgica de
Colombia, Facultad Seccional Duitama,
Escuela de Diseno Industrial Colombia.
andresferney@hotmail.com Palabras claves: Centrifugacién, Disefio, Electrohilado,

Nanofibras, Polimeros.

w

Universidad Pedagdgica y Tecnoldgica de
Colombia, Facultad Seccional Duitama,
Escuela de Diseno Industrial Colombia.
edwin.gomez02@uptc.edu.co

Introduccion

Se tiene registro que en los tltimos 20 afios a nivel
mundial se vienen desarrollando nanofibras poliméricas,
las cuales estdn impactando en diferentes dreas industriales
a través de productos como cosméticos, sensores,
dispositivos paralaliberacién controlada de medicamentos,
materiales para regeneracion de tejidos, condensadores,
transistores, separadores de baterfas, almacenamiento de
energfa, prendas para vestir y tecnologia de la informacién,
entre otros (Agarwal, Wendorff & Greiner, 2008).

Estas aplicaciones tratan de aprovechar las excelentes

propiedades fisicas, quimicas, mecanicas y bioldgicas de
las nanofibras debido a su didmetro nanométrico, su alta
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relacién superficie/volumen y al perfeccionamiento que se
logra en su estructura interna.

Existen diferentes procesos para preparar nanofibras,
algunas de estos son: auto ensamble, extrusién continua,
sol-gel, electrohilado, entre otras. El proceso del
electrohilado es el método més usado en la actualidad
a nivel de laboratorio, especialmente el electrohilado
por aguja, debido a sus ventajas en la fabricacion de las
nanofibras y en el control de los pardmetros que inciden
en las propiedades de las mismas. Este proceso se basa
en la aplicacién de una diferencia de potencial entre el
sistema inyector del polimero, que se encuentra en estado
liquido y el sistema colector, que depositard el producto
final en forma de fibras; esta diferencia de potencial hace
que el polimero se estire por la superacién de su tension
superficial debido a la accién del campo eléctrico y se
transforme en fibras que se colectan en estado sélido. (Fig.
1) Las fibras conforman membranas que corresponden
a la clase denominada andamios celulares, conformada
por redes porosas de fibras superpuestas muy delgadas
(Gémez Pachon, et al., 2010).

. Colector
Solucién

Polimérica \

Fuente de
alto voltaje

Bomba
inyectora

Figura 1. (Representacion esquematica del sistema de electrohilado)
(s.f) tomado de http://tesis.uson.mx/digital/tesis/docs/20837/
Antecedentes.pdf

Segtin las investigaciones correspondientes a conocer,
medir y analizar la productividad del proceso de obtencién
de las nanofibras en un equipo de electrohilado horizontal
por aguja con el que cuenta la Universidad Pedagégica y
Tecnoldgica de Colombia (UPTC) se llegé a saber que para
la obtencién de una membrana de nanofibras de 50 micras
de espesor y 100 cm? demanda hasta 4 horas de trabajo

continuo.

Por estarazén es necesario adelantar los estudios tanto
en las nanofibras, como en sus técnicas de produccién de
forma simultanea, lo cual implica analizar el proceso actual,
proponer su mejora, renovacion y perfeccionamiento;
incrementando la productividad, eficiencia y asf mismo las

posibilidades en variedad de propiedades de los materiales.
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Parte Experimental

Por medio de documentacién, observacion, analisis y
desarrollo experimental, se planteé la hipétesis, “a mayor
ndmero de capilares, mayor volumen de fibras procesadas
y al aplicar fuerza centrifuga, mayor fuerza en contra de
la tensién superficial del polimero”; Pésteriormente se
propuso un dispositivo dosificador del polimero de tipo
rotatorio con 8 capilares y un sistema colector de tipo anular,
ambos concéntricos, para esto se construyé un banco de
pruebas (Fig. 2) donde se realizaron las comprobaciones de
tipo funcional necesarias para la validacién de la técnica de
electrohilado por centrifugacién.

Colector con
recubrimiento  Escobilla
de aluminio  eléctrica

Dosificador Multimetro

Fuente de

Base alto voltaje

Aguijeros de control
de diametro y posicion

Figura 2. Primer banco de pruebas construido para la realizacién
de pruebas y comprobaciones funcionales (2015). UPTC, Facultad
seccional Duitama.

Resultados y discusiones

En la primera etapa de pruebas se obtuvo una
membrana de fibras de 35cm de didmetro, resultado de
20 ml de solucién polimérica procesada en 6 minutos; la
cual fue sometida a andlisis por microscopia electrénica
de barrido (SEM) para ver su apariencia a mayor escala
y mediante software (Image J) realizar la medicion del
didmetro de las fibras obtenidas (Fig. 3) donde se obtuvo
en primera instancia un didmetro promedio de 0.85um 6
8500 nm.

Todo esto con el fin de comprobar el funcionamiento,
su capacidad de transformar el polimero en fibras y los
didmetros de las mismas, asi como el volumen de fibras
procesadas en relacion al tiempo demandado, con el fin de
tener mayor certeza en el aumento de la productividad en
el proceso antes de un prototipo final.
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Luego al poder controlar la variabilidad de los
pardmetros determinantes como fuerza centrifuga en
relacién a las rpm del dosificador, la intensidad del campo
eléctrico, solucién polimérica, entre otras, se logré obtener
una serie de muestras donde las fibras alcanzaron didmetros
muy similares a los del método convencional (Fig. 4).

10pm IDM-UKNAM

10.0kV LEI SEM WD 7.9mm

Figura 3. Microscopia (SEM) de membrana de PLA obtenida en la
primera etapa de prueba funcional del banco de pruebas #1 (2015).
UPTC, Facultad Seccional Duitama.

Figura 4. Microscopia (SEM) de la Muestra DB1 - 04 membranas de
PLA obtenida en la fase de pruebas del prototipo final.

Lo cual significa la implementaciéon de un equipo
de electrohilado por centrifugacién competente, que
aumenta la productividad en 200 veces a 1 comparado con
el electrohilado por aguja convencional y abre campo a
futuras investigaciones en las propiedades, aplicaciones y

procesos de obtencion de las nanofibras poliméricas.

Conclusiones

Se validé y comprobé el funcionamiento de la fuerza
centrifuga en combinacion a los pardmetros convencionales
de un equipo de electrohilado.

La implementacion de la fuerza centrifuga y el
dosificador rotatorio influyen en el aumento de la
produccion de nanofibras poliméricas.

Controlando la variabilidad de los pardmetros
determinantes en la produccién de las nanofibras se pueden
lograr multiples configuraciones y didmetros de fibras.

El prototipo de electrohilado por centrifugacion
construido supera en nivel de productividad (v/t) al
electrohilado por aguja en 200 veces a 1.
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sus propiedades de barrera en
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Modalidad: Poster

Resumen

En esta investigacion se estandarizan los factores
de extraccion de pectina de alto metoxilo e identificacion
del tipo y concentracién de plastificante en la formulacién
de un biopolimero. La metodologia para la obtencion
de pectina incluyé procedimientos quimicos, tales
como hidrélisis dcida con un proceso de sonicacién, el
producto final fue a un porcentaje de 60- 90 en grado de
esterificacién, caracterizado por métodos de titulacién.
Al obtener la matriz estructural, se procedié a evaluar
tipo y concentracién de plastificante, se identificé que
las menores concentraciones de alcohol polivinilico y
glicerina influyen sobre la masa solubilizada en agua, y
a mayor concentracién de plastificante el efecto se reflejé
beneficiando la permeabilidad al vapor de agua pero
afectando la capacidad de generar zona elastica y plastica.

Palabras claves: pecting,  plastificante, permeabilidad,
solubilidad, esterificacion, agro-polimero.

Introduccion

Con la nuevas medidas ambientales en Colombia que
buscan cumplir los estdndares de paises desarrollados, es
necesariodarnuevasalternativasaladisposiciénderesiduos
que generan en su proceso de industrializacién pequefas
y medianas empresas, entre ellas las despulpadoras de
frutas. Una de las propuestas es el desarrollo de polimeros
biodegradables a partir de desechos agroindustriales
ricos en polisacaridos como la pectina que se encuentran
en la mayor parte de los tejidos vegetales (Chariguaman,
& Jimmy, 2015). Se planteé aprovechar los residuos de
cascara de frutas ricos en pectina para la formulacién de
un agro-polimero con la visién de ir desplazando el uso de
plastico tradicional. En los biopolimeros se debe analizar
varias caracteristicas, la disponibilidad, propiedades
mecénicas, calidad dptica, requisitos de barrera (Vieira,
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da Silva, dos Santos, & Beppu, 2011), siendo afectadas por
pardmetros como el tipo de material utilizado como matriz
estructural, condiciones de fabricacién de pelicula y la
concentracién de aditivos (Imre B, 2013). En este sentido,
los aditivos plastificantes son utilizados para mejorar la
flexibilidad, resistencia y permeabilidad a gases, lo que
refuerza la importancia de iniciar la investigacién de
nuevas formulaciones de termopldsticos biodegradables
identificando la concentracién y tipo de plastificante a
utilizar.

Parte Experimental

Fase 1. Disponibilidad de Materia Prima. Se realiz6
una encuesta de tipo personal en donde se indagé sobre
el uso final de los residuos en la planta agroindustrial
a empresarios de pulpa de fruta en Bogotd D.C. quienes
fueron seleccionados mediante una btsqueda online.

Fase 2. Extraccion de Pectina. La cdscara fue desinfectada,
escaldada durante 15 minutos a 95°C. Posteriormente se
inici6 la hidrélisis donde el material troceado es calentado a
70°C en agua acidulada (1g /2 ml) a pH de 2,5a 3,0 por 120
min. Se determiné: grado de esterificacién por el método
de titulacién de Food Chemical Codex, grupos metoxilo y
acido galacturénico como lo especifica Alfonso, (2010).

Fase 3. Produccién de peliculas. Mediante la metodologia
de casting se elaboraron las peliculas plasticas desarrollando
una mezcla de pectina con el plastificante a concentraciones
de 5 al 15 en porcentaje a temperatura de + 70°C por 30
min con agitacién constante. Posteriormente se vierte la
solucién en moldes a una relacién de 0,6 g/cm? para el
secado de las peliculas a + 30°C y 65% HR durante 72hr.

Propiedades de barrera de peliculas
pldsticas

Solubilidad en agua. Se determind segin con la
metodologia de (Gontard, Guilbert, & CUQ, 1993) con
adaptacién. Las laminas cortadas circularmente con un
didmetro de 20mm, sumergidas en beakers con 50ml
de agua destilada y agitada a 25°C por 24h. Después
las muestras se secaron (105 + 2°C durante 24h) para
determinar el peso del material que no fue solubilizado. La
solubilidad se expresa de acuerdo con la ecuacion 1.

%S = (1 — (pi — pf/pf)) X 100

Permeabilidad al vapor de agua (Pva): Se determiné de
acuerdo con el método agua descrito por la norma ASTM
E96 en circunferencias con un didmetro de 30 mm. Se
evalu6 cada 24 horas durante seis dias. Segtin la ecuacion 2.

= & X
Pva= (tA) X (Ap) :
Resultados y discusiones

Disponibilidad de Materia Prima. En la figura 1,
se presenta la cantidad de céscara de Pasiflora edulis Sims
como fuente de pectina disponible por cada empresa, para
un total de 29571 kg/mes.

10000

Ka/mes

)
*

o
-

Empresas

Figura 1. Cascara de Pasiflora edulis Sims disponible por empresa

Extraccién de Pectina. El analisis estadistico arrojé que: la
interaccién de factores Frecuencia-tiempo de ultrasonido/
ph tienen un efecto significativo en grado de esterificacién
de la pectina. Para grupos metoxilo y acido galacturonico
la interaccién de frecuencia ultrasonido/ph si arroja
diferencias significativas en sus propiedades. En la figura 2
se muestra el tratamiento 20 khz por 15 min a ph 2,5 generé
una pectina de alto metoxilo 90% y 80% acido galacturonico.

12 KHz15 min2,5ph ==
12 KHz30 min2 5ph ==

12 KHz15 min3,0ph
12 KHz30 min3,0ph
20 KHz15 min25ph
2 min2,5ph
20 KHz15min3,0ph ===
20 KHz3,0 min3,0ph
0KHzOph ==

20 KHz 15min 0 ph
20 KHz 30 min 0 ph
12 KHz 15min 0 ph
12 KHz 30 min 0 ph
0KHz25ph
0KHZ 3,0 ph

Tratamientos

Qlll

B % Esterificacion W % G. Metoxilo I % A galacturonico

Figura 2. Caracterizacion de Pectina

Seleccién del Plastificante. En la tabla 1 se presenta
solubilidad en agua y permeabilidad al vapor de agua para
cada tratamiento siendo, pectinamezclada con glicerinay/o
alcohol poli vinilico a diferentes concentraciones 5, 10 y 15
%. Los resultados obtenidos muestran al tratamiento PVA
a 5% de concentracién donde se presenté menor material
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solubilizado en agua (40% masa no diluida) y al tratamiento
glicerina 10% con menor valor a permeabilidad al vapor de
agua. Las mezclas de plastificante afectaron la solubilidad
pero mantienen las propiedades en permeabilidad.

Tabla 1. Propiedades de Barrera en las peliculas plasticas

Tratamientos solubilidad Permeabilidad
% [%] [kg/(m*h*pa)]
G5 22,031 2,04E-10

G10 17,125 1,37E-10
G15 12,343 3,28E-10
P5 40,084 5,36E-11
P10 21,848 2,74E-10
P15 11,843 9,59E-07
A15 23,347 8,69E-11
G5P5 19,269 7,01E-11
G10P10 6,593 1,09E-06
G10P5 9,894 3,31E-07

La figura 3 muestra al tratamiento P5 y G5P5 con
un strain entre 2 a 4% donde se logré identificar la zona
pléstica y la zona eldstica. GI0P10 presento un strain de
20% perdiendo esfuerzo y deformacién a la rotura, lo que
indica no entrar en la zona plastica.

Stress (MPa)

~

50 00 0 o 60 80 T
Strain (%)

L] L —]
—

Paei- UL i e o -
) HSIK T MOAVLDL08 250N Priet 30RO 5407 m.

Figura 3. Diagrama esfuerzo deformacién
Conclusiones

Se identifico la disponibilidad de cascara de pasiflora
edulis Sims para la extraccion de pectina dando factibilidad
del desarrollo de agro-polimeros biodegradables. Los
resultados obtenidos permitieron estandarizar los
factores de operacién para la hidrolisis dcida asistida por
ultrasonido lo cual genera una pectina de alto metoxilo
(90%). Se detect6 que las propiedades fisicas de barrera son
inversamente proporcional, a mayor concentracién menor
permeabilidad al vapor de agua y mayor solubilidad de
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masa en agua, por tanto se debe identificar un plastificante
y/o compuesto que reduzca la solubilidad del biopolimero
en contacto con el agua sin afectar sus propiedades de
permeabilidad y propiedades mecénicas.
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Modalidad: Comunicacion Oral

Resumen

Este es un estudio exploratorio del comportamiento
reolégicodetipo desangre humana atemperaturas de 15,20,
28, 37 y 45 °C, usando un reémetro rotacional Rheolab QC.
Se obtuvieron datos de esfuerzo de corte en Pa y velocidad
de corte en (1/s), estos datos fueron correlacionados con
los modelos reolégicos de Herschel Bulkley I, Casson I,
Ostwald de Waele, Sisko, Steiger Ory y Ellis de Haven,
para obtener sus respectivos parametros. Su validez fue
comprobada a través de los indicadores estadisticos como
el indice de correlacién multiple y la varianza. Se comprobé
que para cada una de las temperaturas estudiadas la
sangre es un fluido no newtoniano con caracteristicas de
un plastico real; por otro lado, dado que la reologia de la
sangre estd relacionada con la circulacién de los glébulos
rojos, estos estudios podrian utilizarse para identificar
enfermedades ante cualquier cambio en la viscosidad de
la sangre.

Palabras Claves: fluidos no newtonianos; reologia; sangre.

Introduccion

La sangre humana es un fluido constituido por
diversos componentes en una fase “continua” denominada
plasma que estd formada por agua, iones, proteinas,
nutrientes, desechos, gases y diversos componentes en
suspension como los glébulos rojos, los glébulos blancos,
las plaquetas, el colesterol, entre otros. Las cantidades
relativas de estos constituyentes definen la reologia de una
muestra de sangre (Ortiz-Leén, Araya-Luna & Vilchez-
Monge, 2014; Berga, 1980). En tal sentido, en este fluido,
existe una relacion entre el esfuerzo de corte y la velocidad
de corte, se ha comprobado experimentalmente que dicha
relacién es no lineal. Este hecho caracteriza a la sangre
como un fluido no newtoniano.

Los fluidos no newtonianos se clasifican en dos tipos:
los independientes y los dependientes del tiempo. Una
serie de fluidos, entre ellos la sangre est4 clasificada dentro
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de los fluidos no newtonianos independientes del tiempo;
estos a su vez, se subclasifican en fluidos pseudoplasticos,
los cuales se caracterizan por la disminuciéon de la
viscosidad al aumentar la velocidad de corte y en fluidos
dilatantes caracterizados por el aumento de la viscosidad
a medida que se aumenta la velocidad de corte. En ambos
casos, los valores comienzan a reportarse desde el origen
de coordenadas (Carrasco Venegas, 2011).

Dentro de los fluidos no newtonianos independientes
del tiempo, se encuentran los fluidos denominados plastico
ideal y plastico real, el primero tiene un valor de esfuerzo
de cedencia, 7,y a partir de este valor la relacién entre el
esfuerzo de corte y velocidad de corte, sigue una relaciéon
lineal. El fluido denominado plastico real, también tiene
un esfuerzo de cedencia, a partir de este punto existe una
relacion no lineal entre el esfuerzo de corte y velocidad de
corte (Carrasco Venegas, Castafieda Pérez, & Altamirano
Oncoy, 2015; Rojas, 1999). Los modelos de fluidos no
newtonianos que fueron utilizados son:

Modelo de Herschel-Bulkley I: 7 =7, + £, ( v )l/m (1)

Modelo de Casson I: 7" = Té/" +u, (}'/)l/m ,n>1 m>1 (2)

Modelo de Ostwald de Waele-Nutting: 7 =k ( 4 )n (3)

Modelo de Sisko: 7 =A4.y+B. (}/)n Q)

Modelo de Steiger-Ory: 7 =Cxt+Ax7’ (5)
Ho

Modelo de Ellis de Haven: T = ] y,n>1 (6)
+

n=l

En cada caso se aplica una regresién no lineal para en-
contrar los pardmetros respectivos que correlacionen adec-
uadamente con los datos experimentales, ello se realiza con
la ayuda del software Polymath 6.

Parte experimental

El estudio reolégico se realizé en el Laboratorio de
Investigacién de la Facultad de Ingenierfa Quimica de la
Universidad Nacional del Callao, siguiendo el siguiente
procedimiento:

1.- Se tom6 200 mL. de una muestra de sangre (segtin
analisis clinicos correspondia a la de una persona sana),
y se colocé en el porta muestra del reémetro Rheolab QC
(marca Antén Para).

2.- Las temperaturas de trabajo se van fijando y se
ponen en marcha el redmetro, obteniendo los datos de es-
fuerzo de corte vs velocidad de corte y, opcionalmente la
viscosidad aparente.
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3.- Se realiz6 el tratamiento estadistico de los datos
obtenidos ajustandolos a cada uno de los modelos utiliza-
dos en este estudio.

Resultados y discusiones

Los resultados obtenidos de la lectura del reémetro se
reportan en las tablas 1, 2, 3y 4, a continuacion.

Tabla 1. Datos experimentales de esfuerzo de corte
y velocidad de corte

Esfuerzo Velocidad de corte (1/s)
de(;:)' te 20°C 28°C 37°C  45°C
1 1 7.33 4.71 4.2 6.72 3.78
1.5 17.4 14.2 12.3 14.7 13.1
1.99 30.6 26.1 24.1 26.1 243

2.49 471 409 388 405 38.9
2.99 66.3 59 56.6 58 56.6
3.49 879 803 775 78.5 77.7

A U1 A W N

Fuente: Elaboracion propia
En la figura 1 se observa el esfuerzo de corte y veloci-
dad de corte aplicado a la sangre a 15°C, 20°C, 28°C, 37°C
y 45°C.
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Figura 1. Esfuerzo de corte y velocidad de corte aplicado a la sangre

En las Tablas 2, 3 y 4 se presentan los pardmetros de
dos modelos obtenidos por el método de regresion no line-
al. También, con los pardmetros se obtienen los reogramas
respectivos en las figuras 2, 3 y 4.

Tabla 2. Modelo de Herschel-Bulkley |

15°C 20°C 28°C 37°C 45°C
A 0.257132| 0.4351388| 0.4197392| 0.0113791| 0.5114224
B 0.2293223| 0.2191854| 0.2565153| 0.3756052| 0.2128055
C 0.5900976| 0.6014206| 0.5707111| 0.5100339| 0.6071641
R72 0.9999955| 0.9998451|  0.999978| 0.9999713| 0.9997047
RA2adj 0.9999926| 0.9997419| 0.9999634| 0.9999522| 0.9995079
Rmsd 0.0007337| 0.0043183| 0.0016266| 0.0018594| 0.0059629
Variance 6.46E-06| 0.0002238 3.18E-05 4.15E-05| 0.0004267
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Figura 2. Esfuerzo de corte y viscosidad aparente vs velocidad de corte para el modelo de Herschel-Bulkley |

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 3. Modelo de Casson

15°C 20°C 28°C 37°C 45°C
A 0.2952584| 0.4748685| 0.4364669| 0.0138818| 0.6099531
B 0.304568| 0.0419146| 0.2759012| 0.4590128 0.029272
(& 0.421527 1.630014| 0.4986589| 0.4030528 1.946386
n 1.49638| 0.3137394 1.193486 1.268225| 0.2527464
R7A2 0.9999986| 0.9999928| 0.9999789| 0.9999714| 0.9999989
R”2adj 0.9999965| 0.9999819| 0.9999471| 0.9999286| 0.9999973
Rmsd 0.0004118| 0.0009338| 0.0015957| 0.0018551| 0.0003589
Variance 3.05E-06 1.57E-05 4.58E-05 6.20E-05 2.32E-06

Fuente: Obtenida por regresion no lineal de los datos experimentales

. 014
=
$ 012 \
—— 157 S —— 15
Q
< 0
—— 20°( b1 —8— 20
S 008
—8—28C S 28
S 006
37°C 2 37
0.04 .
—o—45%C —e—45
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Velocidad de corte (1/5) Velocidad de corte (1/5)

Figura 3. Esfuerzo de corte y viscosidad aparente vs velocidad de corte para el modelo de Casson |
Fuente: Elaboracion propia

Tabla 4. Modelo de Ellis de Haven

15°C 20°C 28°C 37°C 45°C
€ 5.29059 3.114924|  2.213742 3.778535|  2.332569
4.039951 3.910964| 3.864807 3.804791]  3.868901
n 2.287848 2.309605|  2.324169 2.280532|  2.319594
R"2 0.9981002 0.9980385| 0.9981768 0.9994647| 0.9979238
R"2adj 0.9968336 0.9967308| 0.996%14 0.9991079] 0.9965397
Rmsd 0.4957401 0.4699704| 0.4425925 0.2347852| 0.4724671
Variance 2.949099 2.650466|  2.350657 0.6614892|  2.678701

Fuente: Obtenida por regresion no lineal de los datos experimentales
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Figura 4. Esfuerzo de corte y viscosidad aparente vs velocidad de corte para el modelo de Ellis de Haven
Fuente: Elaboracion propia

Conclusiones

1.-De los modelos utilizados para la regresién no
lineal de los datos experimentales, el de Casson 1, segui-
do de Herschel-Bulkley 1y finalmente el modelo de Sisko,
en ese orden precision, dieron los mejores resultados. Los
modelos de Ostwald de Waele — Nutting y Steiger-Ory,
nos dieron resultados con precisién moderada. Resultados
menos precisos se encontraron con el modelo de Ellis de
Haven, tal como se deduce en los Graficos 2, 3 y 4.

2.- Con el uso de los modelos reolégicos y con los
datos experimentales obtenidos del reémetro, se ha dem-
ostrado que la muestra de sangre utilizada es un fluido no
newtoniano tipo pléstico real, con un esfuerzo de ceden-
cia o umbral antes de iniciarse el flujo, este valor segtin el
Modelo de Herschel-Bulkley I es la constante A para cada
temperatura (Tabla 2). Se observa ademds que la viscisidad
aparente presentan gran estabilidad frente a los cambios de
temperatura.

3.- Esta evaluacién inicial hecha a una muestra de san-
gre de una persona clinicamente sana, servira de base para
Pésteriores estudios reoldgicos de la sangre encaminados
a identificar enfermedades ante cualquier cambio en su re-
ologfa.
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Caracterizacidon mecanica y fisica de
fibra de iraca y Carbonato de Calcio
como aditivos en un compuesto de

matriz polimérica

Modalidad: Comunicacion Oral

Resumen

Los compuestos fibroreforzados de matriz polimérica
han sido ampliamente utilizados en varios sectores
Nicolas Macias' industriales, dadas sus propiedades especificas mejoradas,
Oscar Cadavid' su bajo costo y menor energia de produccion, sobre todo
Araz? X
Luz M. Florez cuando las fibras son naturales. En este caso, se presenta el
Luz Castaneda’ . . .,
desarrollo de un compuesto de matriz de resina poliéster
con carbonato de calcio y fibras de iraca, una fibra natural
usada tradicionalmente para tejido artesanal, presentando
la caracterizacién fisica, mecanica y morfolégica de los
componentes y del compuesto. Como resultado, se observé
un efecto negativo de la adicién de iraca en términos
" Universidad del Valle, Calle 13 # 100-00, mecanicos por la adhesion pobre, sin embargo, la resistencia
Cali, Colombia. E-mail: macias.nicolas@ . . ..
correounivalle edu.co a la} ﬂex19n de compu.estos laminados fue muy similar a la
resistencia de la matriz.

2 Universidad Autonoma de Occidente,

Calle 25 # 115-85, Cali, Colombia. E-mail: Palabras claves: adhesion,; densidad; distribucién; morfologia;
Imflorez@uao.edu.co volumen critico.
Introduccion

Los compuestos de matriz polimérica fibroreforzados
tienen aplicacion extendida por la combinacién de
resistencia mecanica relativamente buena y bajas
densidades, mésatn, el uso defibrasnaturaleshaimpulsado
el desarrollo de estos materiales con resistencias especificas
altas, de costo bajo, con cierto grado de biodegradabilidad
y menor energfa para su obtencién. (Alkbir, Sapuan, Nuraini
& Ishak, 2016)

En  particular, la Iraca (Carludovica
Palmataciclantanea), también conocida como jipijapa,
toquila, palmiche, nacuma, entre otros, es una planta
silvestre de tallo fibroso y delgado, de hojas abiertas como
abanico, muy utilizada tradicionalmente para el tejido de
sombrerosy otras artesanias de tejido fino. De esta planta, la
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parte aprovechable es el cogollo u hoja joven, que después
de un tratamiento de secado y coccion, es facil de trabajar y
resistente. Por lo que se podria plantear como un refuerzo
natural para una matriz polimérica.

Este es el primer reporte de caracterizaciones
mecanicas y morfoldgicas de la fibra de iraca, asi como
de su incorporacién como agente reforzante en matrices
poliméricas, en combinacién con una carga de carbonato
de calcio. Se presentan ensayos de tensién, flexién, impacto
y adhesion, y se hacen inferencias iniciales de la influencia
de la introduccién de estas fibras naturales en el compuesto.

Parte Experimental

Materiales

Las fibras usadas fueron obtenidas con extraccién
mecénica de cultivos de La Cruz, Narifio. Las fibras fueron
hervidas en agua por 2 h para la extraccion de materia
extrafia. Como carga se usé carbonato de calcio y como
matriz resina poliéster, ambos de uso comercial.

Caracterizacion fisica y morfoldgica y
mecdnica

La densidad de las fibras se determiné con la Norma
Técnica Colombiana NTC 907 (1996). La caracterizacién
morfoldgica se hizo con biomasa himeda por medio del
método de tincién, reportado por (Lépez, Cuaran, Arenas,
& Florez, 2014). Brevemente, diferentes reactivos son
usados en funcién del componente a determinar, como
celulosa, lignina, almidén, etc. Por tltimo, la fibra se observé
con estereoscopia y MEB.

La resistencia a la traccion de la fibra de determiné
segtin ASTM C1557 (2014), a raz6én de 2 mm/min, mientras
que el compuesto se caracterizé segtin las normas ASTM
D638 (2008), D256 (2006) y D7264 (2015), para traccion,
impacto y flexion. Ademds, se realizaron ensayos de Pull
out ASTM C900 (2015).

Resultados y discusiones

La densidad de la fibra es muy baja (0,938+0,002) g/
cm3, dada su porosidad en seccion transversal. La iraca esta
compuesta de fibras gruesas (3 mm entre una y otra aprox.)
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interconectadas por fibras mds delgadas, separadas entre
si 0,25 mm en una ldmina delgada. Esta estructura confiere
cierta irregularidad superficial (Fig. 1). Su microestructura
es tfpica de un tejido vegetal con células equiaxiales
producidas por el meristemo apical. En la prueba de tincién,
se not6 la presencia de celulosa (resistencia mecénica) y de
lignina (canales de alimentacion, color rosa, Fig. 1). (Alkbir
et al., 2016; Defoirdt et al., 2010). En cuanto a propiedades
mecénicas de la fibra, se observaron similitudes a las
fibras como la palma de aceite, la fibra de coco y algodén,
en términos de resistencia mecanica y mddulo elastico
especificos, y elongacion. (Alkbir et al., 2016)

Por otro lado, al realizar los ensayos de Pull-out se
hallé una longitud critica de 4 mm, con un valor de trabajo
promedio asociado para la extraccién de 18,97 m]. Para la
realizacion del material compuesto de fibra discontinua se
escogidé una longitud de 5 mm, de manera que el esfuerzo
soportado en el centro de la fibra correspondiera a su
resistencia maxima.

La resistencia a la traccién disminuy6 con todas las
adicionesde fibra y carbonato, siendo més perjudicialla fibra
(Tabla 1). Este tipo de comportamiento de disminucién de
resistencia mecanica por adicién de la fibra natural se puede
atribuir a tres aspectos: la distribucién y la alineacion
de la fibra, la compatibilidad y adherencia y el volumen
adicionado. Cuando la fibra se adiciond, la distribucién
no fue totalmente homogénea, debido a la diferencia
de densidades que obligé a la fibra a flotar. En segundo
lugar, la naturaleza hidrofébica de la matriz e hidrofilica
de la fibra condiciona el enlace interfacial y no permite
buena adherencia y, tercero, es posible que el volumen de
fibra estuviese muy por debajo del volumen critico del
compuesto (condicionado por la adhesién). Teniendo en
cuenta los resultados, se determiné un volumen éptimo de
fibrasdel 2%y de CaCO,de4,8%. (Zampaloni et al.,
2007)

Laresistenciaala flexiénse analiz6 con fibras alineadas
de manera biaxial, y con fibras entretejidas, disponiendo
tres capas en cada caso. El mejor resultado se obtuvo con
la fibra entretejida, dado que la resistencia apenas cayé un
15% respecto a la muestra de s6lo resina.

Conclusiones

Se observé una microestructura tipica de tejido
vegetal tipo hoja de la fibra de iraca, con propiedades
mecdnicas similares a la palma de aceite o fibra de
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coco. Cuando se incorporé con CaCO3 en resina
poliéster, se determinaron voltimenes 6ptimos de 2 y
4,8%, respectivamente. Ademads, la resistencia a la flexion
del compuesto con fibra entretejida fue muy similar a la de
la matriz, proponiendo una aplicacién de la fibra en este
sentido. Se debe considerar, sin embargo, tratamientos
superficiales para mejorar la adhesién fibra- matriz.

Iraca (hoja):
Compuesta Resistencia a
de fibras la flexion
gruesas y similar a
delgadas iz ¢

5 matriz con
Flbra.pomsa adicion de
de baja featianei . fibra
densidad. Densidad: 0,938 02 g/em’ E 0,175 pm i
Coitene Opax= 141,04 MPa.cm’/g Area trans.: 0,449 mm?® alineadas
celulosay

lignina.

A

Fig. 1. Resultados de la caracterizacion de la adicion de fibra de iraca
en un sistema compuesto polimérico.

Tabla 1. Resultados de caracterizacion mecanica de los sistemas
compuestos; C: CaCO3; F: Fibra; R: Resina.
Los numeros indican el contenido en volumen.

Tipo KXy (MPa) MR (%) Impacto(KJ/mz)
Resi- 41,35+4,30 14,67+3,28 1,032+0,479
na
RC2,3 26,87+5,95 5,03+£2,11 1,694+0,837
RC4,8 33,91+0,98 5,33+0,58 2,206+0,490
RC7,4 33,86+0,65 5,69+1,37 1,644+0,365

RF2 9,49+2,90 4,08+2,59

RF5 4,94+1,67 3,78+3,60

11,69+1,05 3,96+2,01 0,855+0,196
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Desarrollo de adhesivos termofusibles
de Poli(Estireno-Isopreno-Estireno) y sus
caracterizaciones fisico-quimicas

Modalidad: Comunicacion Oral

Resumen

La presente investigacién tuvo como objetivo

Giovanni Ponce A desarrollar adhesivos termofusibles, a partir de las
Luz Castafeda P resinas de colofonia, hidrocarbonada C5 y el copolimero
de Estireno-Isopreno-Estireno (SIS) a escala laboratorio.

Se analizé las propiedades térmicas de los materiales

de partida, utilizando Analisis Termogravimétrico con

Termogravimetria Derivativa (TGA-DTG) y Calorimetria

Diferencial de Barrido (DSC). Las propiedades térmicas

permitieron establecer éptimamente los pardmetros de

temperatura de mezclado (200-215°C), velocidad de giro (30

rpm) y tiempo de mezclado (5 minutos). Los compuestos

de partida fueron introducidos en la tolva de un reémetro

' Universidad Nacional Federico Villarreal, de torque, para la preparacion de los adhesivos, logrando
Facultad de Ciencias Naturales y ensayarse 26 mezclas de las cuales cuatro presentaron las
Matematica, Jr. Rio Chepén 290, El Agustino, . L. . .
Lifiie, (et mejores caracteristicas para ser utilizadas como adhesivos

hot melt, es decir: transparencia, flexibilidad y pegajosidad
al tacto. El analisis por espectroscopia infrarroja se utilizé
para verificacién de grupos funcionales de los cuatro
mejores productos elaborados. Los adhesivos fueron
probados en diferentes sustratos, mostrando una fuerza
adhesiva promedio de 3,2 Kgf, lo cual comparado con un
adhesivo de una marca muy conocida en el mercado, cuya
fuerza adhesiva es de 2,08 Kgf, nos indica que los productos
formulados tienen buena perspectiva en el mercado de
los adhesivos. Los resultados de los estudios reoldgicos y
térmicos realizados permitirdn disefiar adecuadamente su
produccién a mayor escala.

Palabras claves: SIS, DSC,TGA-DTG, sustrato, reologia..

Introduccion

En el Perti, mas del noventa por ciento delos adhesivos
utilizados en la industria son en base a disolventes
orgénicos volatiles. La exposicién a estos quimicos toxicos
afecta al sistema inmune, y a largo plazo pueden contribuir
al desarrollo del cancer, malformaciones congénitas y
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otras enfermedades. Los sintomas pueden variar desde
dolor de cabeza, depresién, estados gripales continuos,
entre otros (Castafieda, 2012).

Una alternativa al uso de adhesivos en base a
disolventes organicos son los adhesivos termofusibles,
los cuales son cien por ciento sélidos y estan exentos de
disolventes, por lo tanto, producirlos asegurard reducir
considerablemente la emanacién de gases téxicos al
ambiente y a evitar el riesgo ocupacional de los operarios
y usuarios, por ello se justifica el desarrollo de estos
adhesivos. Estos adhesivos, conocidos como hot melt,
se funden a determinadas temperaturas, se adhieren a
diversas superficies y pueden ser utilizados en sectores
como la construccién, como cintas adhesivas, industria
alimentaria, colchones, tapicerfa, entre otros (Castafieda,
Lazo Manrique, Cérdova Huaman & Bricefio Flores, 2013).
En esta investigacion se pretende desarrollar prototipos
de adhesivos termofusibles en base a Estireno-Isopreno-
Estireno (SIS, figura 1), teniendo como criterio para sus
formulaciones, sus propiedades térmicas, de movimiento
y de masa. Los productos que se obtuvieron serdn
caracterizados mediante sus propiedades fisicoquimicas,
los cuales a la vez, permitirdn definir su estructura
quimica, su fuerza adhesiva, propiedades reoldgicas, entre
otros (Castafieda, 2015).

Figura 1. Estructura quimica del copolimero de
estireno-isopreno-estireno.

Parte Experimental
Desarrollo de los adhesivos

Se formularon 26 mezclas a escala laboratorio,
a partir de copolimero SIS, resina colofonia, resina
hidrocarbonada C5, plastificante DOP, cera amarilla
y antioxidante BHT. El proceso fue realizado medi-
ante mezclado en caliente, utilizando un reémetro
de torque de doble tornillo que simulaba un reactor
con su mini tolva. Previamente se caracteriz6 térmi-
camente los siguientes insumos a fin de establecer las
condiciones éptimas de procesamiento: copolimero

SIS, resina colofonia y resina hidrocarbonada C5. El
equipo utilizado se muestra en la Figura. 2.

Figura 2. Reémetro de torque

Caracterizacion térmica mediante Anilisis
Termogravimetrico con Termogravimetria Diferencial
(TGA-DTG)

Se trabaj6é bajo atmosfera de nitrégeno de 20
ml/min, velocidad de calentamiento de 10°/min,
empezando desde temperatura ambiente hasta 500°C
para todos los materiales de partida con excepcién
de la resina hidrocarbonada C5 que se evalué
desde temperatura ambiente hasta 600°C, el equipo
utilizado se muestra en la Figura 3.

F

g
Y
¢

Figura 3. Equipo de anélisis TGA-DTG

Caracterizacion térmica mediante Calorimetria Diferencial
de Barrido (DSC)

La temperatura de transicién vitrea (T ), punto
de cristalizacion (T ) y punto de fusion (T ) se estudi6
mediante analisis DSC, bajo atmosfera de nitrégeno
entre 20 y 350°C para las resinas naturales y para el
copolimero SIS, con velocidad de calentamiento de
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10°/min, el equipo utilizado se muestra en la Figura

:-:a-.‘;‘ 1

Adhesivos desarrollados en base a SIS

Luego de 26 ensayos se establecieron 4 formulaciones:
SIS Al-c; SIS Al-cc; SIS A2-c y SIS A2-cc, las que se muestran

respectivamente en la figura 5.

Figura 5. Adhesivos desarrollados en base a SIS

Caracterizacion

A los productos obtenidos se les realizé andlisis
reolégicos, andlisis mediante espectroscopia infrarroja
(FTIR) y analisis de resistencia al desgarro para medir la
adhesividad.

Resultados y discusiones

Respecto al analisis previo mediante termogravimetria
diferencial la resina colofonia experimenta 1% de pérdida
de masa desde los 175°C, el copolimero SIS experimenta
0,25% de pérdida de masa a 292,7°C (Véase figura 6) y la
resina hidrocarbonada C5 desde los 45°C experimenta
1,79% de pérdida de masa (Sivakumar, 2016).

Respecto al andlisis previo por Calorimetria
Diferencial de Barrido, la resina de colofonia presenta
punto de fusién a 164,4°C y punto de autoignicién a 323°C,
aunque seguin la Corporaciéon Quimica venezolana C.A.,
(2007), esta debi6 expresar autoignicién a los 390°C, el
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copolimero SIS presenté pico de estado fundido a 203,1°C
(Véase figura 7) y la resina hidrocarbonada C5 muestra
punto de fusién a 160°C.
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Figura 6. Resultado TGA-DTG: a) la resina de colofonia;
b) copolimero SIS
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Fig 7. Resultados DSC: a) resina de colofonia; b) copolimero SIS

Los resultados obtenidos mediante los analisis
TGA y DSC se utilizaron para establecer las
condiciones de mezclado tales como: Temperatura
(T°), velocidad de giro (y) y tiempo de mezclado (t)
para la elaboracién de los adhesivos. Los parametros
Optimos de trabajo que permitian un mezclado
homogéneo de los materiales de partida, sin generarse
burbujas ni experimentando degradacién térmica,
fueron hallados y se especifican en la tabla 1.



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

Tabla1. Parametros de mezclado hallados a escala laboratorio para
desarrollar adhesivos termofusibles SIS

Parametros | SISAl-cc | SISAl-c | SISA2cc | SISA2c ‘
Temperatura | 215°C 215°C 215°C 215°C |
Velocidadde | 30rpm 30 rpm 30 tpm 30 rpm

giro
Tiempo 5 min 5min Smin | Smin |

Respecto al andlisis reolégico, las propiedades
viscoelésticas efectividad 'y el
comportamiento de los adhesivos termofusibles cuando
son sometidos a una fuerza de corte (1) expresada en N/
m? a una velocidad de giro (y) expresada en s™. En estos
andlisis se midieron las siguientes variables, g, K, n'y ,
donde: Factor de conversién gravitacional (g); Indice de
consistencia (K); Indice de comportamiento reolégico (n)
y Viscosidad (j1). Se eligié como rango de trabajo entre
230-260°C (Figura 8) para estudiar la influencia de la
temperatura sobre el comportamiento viscoeldstico.

determinardan la

C jiento de variacion dela paraadhesivo Al-c

S

1 (Nfm2)
‘m‘

—o—T=260C  —o—T=230°C o T=240°C —9—T=250°C

10 15 0 5
¥(1/s)

Comportamiento de variacion de a temperatura para adhesivo Al-cc

—e—260°C ® 230°C e 240'C e 250°C

¥(1/s)
Figura 8. Comportamiento viscoeldstico: a) Formulacion SIS A1-c;
b) Formulacion SIS A1-cc
Respecto a los espectros infrarrojos se determind
que los pegamentos no alteraron su composicién
quimica durante el procesamiento, comprendiéndose
que la elaboracién de los mismos comprende un proceso
difusional, en la figura 9 se observa los espectros infrarrojos

de dos productos finales.
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Figura 9. Comportamiento viscoelastico: a) Formulacion SIS A1-c;
b) Formulacién SIS A1-cc

Respecto a los analisis de resistencia al desgarre, se
muestran los resultados de resistencia al desgarro obtenidos
entre una muestra testigo de una reconocida marca
comercial y el adhesivo termofusible SIS Al-c elaborado
a escala laboratorio. Las pruebas fueron realizadas sobre
los sustratos mayoélica-PVC, eligiendo como temperatura
de aplicacion 260°C, porque los sustratos eran lisos y se
necesitaba baja fluidez del adhesivo. En la Figura 10 se
muestra el grifico comparativo de la fuerza adhesiva,
el adhesivo SIS Al-c se indicado como SIS, tiene mayor
fuerza adhesiva que el adhesivo similar de la reconocida
marca comercial.

Producto desarrolado enlaboratorio vs producto 3M

+~—SIS3 ~— SIS 2
——S8Is1
—— PRODUCTO 3M-A

—— PRODUCTO 3M-C
—— PRODUCTC 3M-B

0 10 20

o
o C}

50

(=]
-~
=]

3?'iempo (5)‘D

Figura 10. Resultados comparativos de resistencia al desgarre entre
el producto desarrollado a escala laboratorio vs producto testigo
indicado como 3M
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Conclusiones

Al conocer las propiedades térmicas de los materiales
de partida fue posible predecir las condiciones de
procesabilidad de las mezclas, incluso estimar si se pueden
dar reacciones de oxidacién debido a las altas temperaturas.

Las mezclas realizadas con DOP y cera amarilla
indicaron falta de afinidad quimica con el copolimero
SIS, el cual impedia realizar mezclas homogéneas, por
ello, los adhesivos que incluyeron estos compuestos en su
formulacioén, no presentaron buenas propiedades fisicas.

Los anlisis por Espectroscopia Infrarroja de los cuatro
adhesivos finales determinaron que los pegamentos no
alteraron su composicién quimica durante el procesamiento,
el proceso constituye tinicamente transferencia de masa y
no reacciones quimicas.

Los estudios reolégicos de los cuatro adhesivos
elaborados demuestran que a 260°C de temperatura, la
curva pseudopldstica es més semejante a la curva tedrica
en estos productos, pero esta forma ideal se comienza
a deformar desde los 12 s de velocidad de cizalladura
durante el andlisis reoldgico, concluyéndose con los
estudios reoldgicos que la velocidad de mezclado y el
tiempo de mezclado afectan a los tiempos de procesamiento
de estos adhesivos desde 260°C.

El adhesivo de la formula SIS Al-c demostré tener
mayor pegajosidad que el adhesivo de una reconocida
marca de prestigio, pues al realizarse el estudio comparado
de resistencia al desgarre, se obtuvo 3,1957 Kgf de adhesion
frente a 2,0835 Kgf del adhesivo comercial, concluyéndose
que el mejor adhesivo desarrollado en esta investigacion
tiene 1,53 veces mayor fuerza adhesiva, que el adhesivo
comercial de una reconocida marca con el que se comparo.

Los adhesivos preparados en esta investigacion dado
que son s6lidos no generan emisiones al ambiente como los
adhesivos preparados en base disolvente orgénico y por
eso son considerados de baja toxicidad.
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