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Presentacion

El Servicio Nacional de Aprendizaje SENA y el Sistema de Investigacién, Desarrollo Tecnolégico
e Innovacién - SENNOVA contintian apostandole a la innovacion, para contribuir al desarrollo del pais
gestionando de forma precisa y oportuna lo requerido por los grupos de investigacién y semilleros. En
esta oportunidad aprendices, instructores, investigadores y empresarios nacionales y latinoamericanos, se
reunieron en un espacio de divulgacion, donde se logré la comunicacién de los resultados propios de la
investigacion, el desarrollo tecnolégico e innovacién alrededor de la temdtica “Materiales Poliméricos”. El
Grupo de Investigacion en Materiales y Productos (GIDEMP) del Centro Nacional de Asistencia Técnica a la
Industria (ASTIN) del SENA en conjunto con la Universidad Auténoma de Occidente organizaron la cuarta
version del “Simposio de Materiales Poliméricos” los dfas 13 y 14 de septiembre de 2018 en la ciudad de Cal,
Colombia. En general, el evento fue un lugar de encuentro para investigadores, estudiantes y empresarios
alrededor del tema de los materiales poliméricos. El simposio conté con 49 participantes y la asistencia de 220
personas de Universidades (86), Comunidad SENA (101) y Profesionales del Sector Productivo (33) del pais
y Latinoamérica.

El Simposio tuvo cuatro momentos importantes: a) dos seminarios el primero fue de anélisis mecanico-
dindmico (DMA) a cargo del Dr. Abel Gaspar-Rosas director técnico y de ventas de exportacién de TA
INSTRUMENTS - WATERS LLC y el segundo en procesamiento y reologfa a cargo del Dr. Tim Osswald
de la Universidad de Wisconsin-Madison; b) ponencias magistrales y comunicaciones orales por parte de
18 participantes de Argentina, Colombia, Chile, Estados Unidos, Espafia. México y Venezuela. La sesién
de ponencias se dividié en sub-temas: Polimeros compuestos y nanocompuestos; Ingenieria de polimeros,
procesamiento y reologia; Métodos de sintesis novedosos para polimeros; Biopolimeros y Energfas renovables
y medio ambiente; c) un conversatorio que dio lugar a una discusién significativa entre la industria y academia
bajo el tema: Polimeros y medio ambiente: Los plasticos dentro de la economia circular: oportunidades
en Colombia" con panelistas expertos que trataron el tema desde diferentes perspectivas: José H. Mina
(investigador de UNIVALLE), Aura E. Narvdez (Subdirectora del SENA-ASTIN) y Dr. Daniel Mitchell
(Presidente ejecutivo de ACOPLASTICOS). Finalmente, d) un concurso de pésters y videos como medio de
divulgacién de resultados cientificos, en el cual se presentaron un total de 34 trabajos donde se consideraron
ademas 5 presentaciones orales.

El comité cientifico del evento resalté la participacion de todos, no obstante, se premiaron los siguientes
trabajos en cada una de las modalidades:

*  comunicacion oral “Residuos de poda de ardndano: una potencial fuente de celulosa” por parte de
Claudia M. Pacheco P (Universidad Bio-bio, Chile).

e Estudio antibacteriano de nanoparticulas metélicas sintetizadas mediante ablacién ldser sobre
polietileno residual como potenciales superficies bactericidas. Por parte de Johan Duque, Brayan
Moreno, S. Mejia Giraldo, Yenny Avila, Henry Riascos. (Universidad Tecnoldgica de Pereira).

e DPéster “Redes organicas: La evolucion de los polimeros” por parte de Andrés Rodriguez Camargo
de la Universidad Nacional de Colombia.

Esperamos que las memorias fortalezcan el trabajo en red, con el fin de potenciar el desarrollo de los
proyectos de investigacién. Agradecemos a los participantes por su contribucién con los trabajos,a SENNOVA
por el financiamiento, a las entidades que se unieron para premiar los trabajos presentados, finalmente
extendemos la invitacién para el V Simposio de Materiales Poliméricos.

Carorina Caicepo CaNo

Investigadora ASTIN

SENA Regional Valle

Editora Informador Técnico

Coordinadora Simposio de Materiales Poliméricos
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Generacidon de un material compuesto
a base de resina poliester reforzada
con residuos del maiz como alternativa
sustentable en la fabricacion de
embarcaciones para el lago de Tota.

Generation of a composite material based on polyester resin

reinforced with corn residues as a sustainable alternative in the
manufacture of boats for Lake Tota.
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Resumen

En el departamento de Boyaca la agricultura es muy importante para la economia de la regién; en el municipio
de Tota y sus alrededores esta actividad es la mayor fuente de ingresos y el maiz representa una cantidad
considerable de su siembra. En los tltimos afios se han realizado investigaciones de residuos generados en la
produccién del maiz, las cuales han arrojado resultados positivos en las nuevas aplicaciones que presentan para
materiales de construccién, por lo que se considera pertinente generar un material compuesto en base a una
resina poliéster junto con dichos residuos como una alternativa sustituta a la fibra de vidrio que actualmente
presentan las embarcaciones prestadoras de servicios turisticos de la regién del lago de Tota.

Palabras claves: Compuesto, embarcaciones, maiz, residuos, tota.

Introduccion

En Colombia el maiz concentra el 13 % del 4rea agricola y es de gran importancia socioeconémica y de seguridad
alimentaria por ser el primer cultivo de ciclo corto con presencia en 250 municipios que dependen en un 60 % de
esta actividad (Ministerio de Agricultura, 2017). En el departamento de Boyaca el 85,3 % del area en la cobertura
y uso del suelo estd dirigido para el sector agricola, en donde el maiz representa el 1,07 % de los cultivos
transitorios (Gobernacién de Boyacd, 2017), los cuales constituyen una parte importante para la economia en los
sectores aledafios al lago de Tota como lo son Aquitania y Cuitiva. En la actualidad los residuos generados por la
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producciéon de maiz son utilizados para el abono de los posteriores cultivos, para generar energias alternativas
o en el peor de los casos son desechados. Sin embargo, una investigadora de la Universidad de Cérdoba, junto
a otros cientificos estadounidenses y franceses, han conseguido producir nanocristales de celulosa a partir de
estos desechos. Los nanocristales se descubrieron hace unos afios y para algunos cientificos éstos podrian ser el
nuevo material de construccién del futuro gracias a su peso ligero y su flexibilidad, por lo que podrian utilizarse
como refuerzo y endurecimiento en materiales de construccién, mecénica y biomedicina (Unidad de Cultura
Cientifica y de la Innovacién (UCCi), 2018).

El lago de Tota es uno de los lugares turisticos mas importantes del departamento de Boyaca y de Colombia;
Al ser el lago mas grande del pafs, esta belleza natural fue premiada como uno de los destinos verdes mas
atractivos de las Américas por la feria internacional del turismo en Alemania y también fue incluido dentro
de los 100 destinos verdes del mundo por Green Destinations, lo que se traduce como un aspecto positivo
para el ecoturismo del pais. En la actualidad existen operadores turisticos que ofrecen la navegabilidad del
lago por medio de lanchas fabricadas en fibra de vidrio, el cual es un material que, a pesar de presentar las
propiedades adecuadas para la fabricaciéon y uso para estas embarcaciones, durante la produccién se desarrollan
contaminantes dafiinos tanto para el medio ambiente como para el operario. Por lo que se considera pertinente
generar un material compuesto en base a resina poliéster y residuos de la produccién del maiz, que presente
propiedades similares a la fibra de vidrio, siendo una opcién mas sustentable y amigable tanto para el hombre
como para el medio ambiente.

Objetivo General

Desarrollar un material compuesto en base a la resina poliéster y los residuos de la produccién de maiz que
cumpla las propiedades fisicas, mecdnicas y productivas necesarias para competir con los compuestos de fibra
de vidrio en la produccién de embarcaciones.

Objetivos Especificos

1. Elaborar compuestos con diferentes porcentajes entre las fibras de los residuos de maiz y la resina
poliéster con el objetivo de determinar cudl es la configuraciéon que presenta mejores propiedades.

2. Desarrollar pruebas fisicas, mecanicas y de impermeabilidad del compuesto seleccionado previamente
entre fibras de residuos de maiz y resina poliéster con la finalidad de compararlas con las propiedades
presentes en la fibra de vidrio

3. Evaluar la posibilidad de aplicacién de dicho compuesto a base de residuos de maiz y resina poliéster
en embarcaciones para el lago de Tota con la finalidad de establecer la factibilidad de su uso en dicha
aplicacion.

Método

La metodologia a utilizar en el presente proyecto inicia con la obtencién y utilizacién de las fibras que se
encuentran en los residuos generados en la produccién de maiz dentro del sector del lago de Tota, en donde se
divide por actividades pertinentes para cada uno de los objetivos especificos mencionados

10
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Objetivo 1

e Determinar cudles de los residuos que se generan en la produccién de maiz pueden utilizarse para
realizar un material compuesto en relacién con resina poliéster

e Recoleccién y secado de las fibras del maiz
e Establecer las variaciones en la composicién de la estructura de las fibras de maiz

e Utilizar una tabla de variacién en la cantidad de los materiales a utilizar (10 %, 20 %, 30 %, 40 % y 50 %)
para desarrollar las probetas.

e Someter cada una de las probetas a los siguientes ensayos basados en las normas ASTM 2018
v" Resistencia vs peso
v Tenacidad a la fractura
v" Resistencia a la fatiga
v" Resistencia a la absorcién de agua
v" Resistencia mecanica
v" Resistencia térmica
v" Cualidades adhesivas
v' Resistencia al intemperismo
v" Resistencia a otros liquidos y solidos
v" Flotabilidad del material
e Comparar y evaluar los resultados de cada una de las configuraciones realizadas
e Describir los hallazgos encontrados

e  Seleccionar la probeta con mejores caracteristicas y propiedades resultantes de las pruebas mencionadas

Objetivo 2

e Someter las probetas de fibra de maiz y fibra de vidrio a los siguientes ensayos basados en las normas
ASTM 2018

v" Resistencia vs peso
v" Tenacidad a la fractura
v" Resistencia a la fatiga

v" Resistencia a la absorcién de agua

11



Memorias del 1V Simposio de Materiales Poliméricos, Cali 13 y 14 de septiembre de 2018

v' Resistencia mecanica
v' Resistencia térmica
v" Cualidades adhesivas
v' Resistencia al intemperismo
v' Resistencia a otros liquidos y solidos
v" Flotabilidad del material
e Comparar y evaluar los resultados recolectados en base a las 2 probetas

o Describir lo hallazgos encontrados

Objetivo 3

e Establecer los procesos actuales para la construccién de embarcaciones en fibra de vidrio para una
embarcacion

e Evaluar la adaptabilidad del material compuesto en base a desechos de la produccién del maiz junto
con una resina poliéster, en la producciéon de embarcaciones.

Resultados y discusiones

Por medio de la presente investigacién, se espera establecer la viabilidad del uso de fibras naturales para la
produccién de embarcaciones y asi establecer una alternativa sustentable que remplace a la fibra de vidrio,
aprovechando los desechos generados en la produccién del maiz que permitan cumplir con las licencias
ambientales dentro del lago de tota, y amplié el panorama de usos de este tipo de materiales para la construccién,
con la finalidad de mejorar las condiciones laborales en la produccién y el impacto ambiental que actualmente
se genera.

Conclusiones

La sustitucién de la fibra de vidrio en las embarcaciones del lago de tota, por un material en base a fibras
naturales producidas por residuos de la misma region, se entiende como una forma sustentable y eficiente que
permite el desarrollo de los habitantes del sector, ya que se permitiria generar subeconomias relacionadas con el
sector agricola del cultivo de maiz al igual que los fabricantes de embarcaciones, los cuales serfan beneficiados
brindando un aporte al ecosistema de una belleza turistica natural tan importante como lo es el lago de Tota.

Agradecimientos

A cada uno de los integrantes de mi grupo de investigacion DITMAYV, los cuales han sido fundamentales y
trascendentales tanto en el desarrollo del proyecto como en mi formacién como profesional.
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Generacion de un material tri-compuesto
de concreto con fibras de phormium
tenaxy resina poliéster, como alternativa
sustentable para la fabricacion de
sistemas flotantes acuaticos aplicados
a alojamientos vacacionales dentro del
lago de Tota, Boyaca

Generation of a tri-composite concrete material with
phormium tenax fibers and polyester resin, as a sustainable

alternative for the manufacture of aquatic floating systems
applied to holiday accommodation within Lake Tota, Boyaca
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Resumen

(Es posible generar un material resistente a partir de fibras naturales? El hormigén es indispensable y esencial para
nuestras vidas, actualmente el 70 % de la poblacién mundial habita en edificaciones con estructuras de hormigén, ;Es
posible remplazar este material por un compuesto a base de fibras naturales? por supuesto, gracias a las necesidades de
aprovechar al maximo los recursos actuales se han logrado grandes avances en la evolucién de muchos materiales de
ingenierfa, tanto que ahora la innovacién en estos tienen como protagonistas a las fibras naturales capaces de generar
estructuras con propiedades mecénicas considerables en cuanto a compresién, traccién, dureza, resistencia al impacto y
permeabilidad. ;Se pueden aplicar fibras naturales como compuestos a sistemas flotantes en agua?

Palabras claves: Compuesto, fibra, material, resina, sustentabilidad.
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Introduccion

El Lago de Tota es un sector natural protegido por Corpoboyaca (Corporacién auténoma regional de Boyacd) lider del
desarrollo sostenible del departamento a través del ejercicio de autoridad ambiental (Corpoboyacd, 2016), por consiguiente
todas las licencias medio ambientales para uso y aprovechamiento del lago deben ser revisadas y aprobadas por dicha
corporacion. Actualmente este destino verde estd en la mira mundial por su riqueza natural, tanto asi que se ha convertido
en una joya del turismo natural de Colombia y gracias a esto, recibi6 la premiacién en la feria internacional del turismo en
Alemania (ITB Berlin 2018) como el segundo lago mas grande de América del Sur y tercer destino verde mas atractivo de las
Américas (Ministerio de ambiente y desarrollo sostenible, 2018).

Asi es como gracias a este titulo internacional, se ha producido una llegada masiva de turistas extranjeros y visitantes
nacionales curiosos por admirar, disfrutar y grabar una experiencia enriquecedora de contacto con la naturaleza a tal nivel
que este fenémeno se ha prestado para identificar oportunidades de planeacion y desarrollo turistico, puesto que, se quiere
usar controladamente las aguas del lago en programas recreativos y vacacionales que regeneren las actividades econémicas
del sector y que a su vez respeten y equilibren el ecosistema (Gobernacién de Boyacd, Colombia, 2016).

Ahora bien, si se pretende ingresar un cuerpo extrafo artificial a la laguna, este debe cumplir con toda la
reglamentacion ambiental para garantizar la conservacién de las propiedades y caracteristicas naturales internas y externas
del ecosistema, con base a esto nace la necesidad de prever y generar un material tri-compuesto respetuoso de las aguas a
base de policoncreto reforzado con fibras extraidas de la planta llamada Formio (Phormium Tenax) y resina poliéster, como
alternativa sustentable para la fabricacién de sistemas flotantes acuaticos que serdn aplicados a propuestas de alojamientos
vacacionales las cuales estdn visualizadas para su instalacién dentro del Lago de Tota.

Actualmente las fibras naturales son las protagonistas de la tendencia mundial por investigar y desarrollar materiales
sostenibles para ingenierfa. Estas evolucionan al ser sometidas a modernos procesos de refuerzo con cargas estructurales
heterogéneas de matrices mezcladas con resinas y aditivos que aumentan sus capacidades fisicomecénicas y a su vez los
hacen muy ttiles cuando se quiere remplazar un material tradicional generador de altos contenidos de CO, por un material
compuesto con miras a su sustentabilidad, ahora bien, la iniciativa para desarrollar esta propuesta de disefio radica en
la necesidad de experimentar con un material compuesto a partir fibras naturales extraidas de una planta perenne muy
comun en la regién del Lago de Tota llamada Phormium Tenax pero conocida en la jardinerfa como Formio o Lino de Nueva
Zelanda, las fibras de esta planta resaltan por su resistencia a tal punto que han sido usadas en la fabricacién de textiles,
cestas, esteras y redes de pesca, estas hojas se caracterizan por ser erectas y rigidas que crecen en forma de abanico sobre un
rizoma horizontal corto, grueso y carnoso que se ramifica (Harris y Woodcock-Sharp, 2000).

Con la utilizacién de esta fibra como elemento estructural (carga) en el material compuesto que se pretende desarrollar
va permitir generar un nuevo material con caracteristicas fisicomecanicas adecuadas para su posible aplicacién en
estructuras de tipo flotante para ser utilizadas en el Lago de Tota, una vez creado el material y realizados los ensayos del
mismo, se pasara a comparar el nuevo producto con una mezcla de hormigén elaborada con porcentajes tradicionales usados
en la fabricacién de sistemas o cdmaras flotantes de hormigén. Asi mismo, las pruebas de comparacién entre el material
compuesto y el cerdmico tradicional, serdn la base para determinar la idoneidad del material en cuanto a caracteristicas,
propiedades y del mas importante, el uso de este compuesto en la fabricacién de sistemas flotantes para habitacién humana.

Materiales y Métodos

Para el presente proyecto se plantea en primera medida, utilizar las hojas de Formio obtenidas de la regién del Lago de
Tota y sus alrededores, como materia prima para la extraccion de las fibras en estas contenidas, con el propésito de extraer
mediante técnica de raspado, en la que se utilizard una herramienta manual llamada cardadora y una descortezadora
de cabuya. (En dado caso que sea necesario extraer quimicamente por enriado, se contemplara el uso de procesos de
fermentacion microbioldgica (maceracion) de las hojas para separar los haces fibrosos de las porciones lefiosas del tallo).
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Una vez superada la etapa de extraccion de las fibras, se proporcionara la mezcla de concreto en relacién al porcentaje
de resina poliéster (50 %), una vez calculada esta mezcla (homogeneizada), se disefian las probetas con carga de concreto,
resina poliéster a las que se le generaran diferentes estructuras o cargas heterogéneas con la fibra de Formio (10 % al 40 %).
las 4 probetas de ensayos para este tipo de compuestos se deben realizar con base en la norma ASTM D.

Una vez curados completamente los materiales, finalmente se evaltia el comportamiento mecanico del compuesto
obtenido bajo las pautas actuales, realizando los ensayos de las probetas bajo las siguientes normas (ASTM International,
2018).

*  Ensayo de Resistencia a la Compresion: ASTM C-39
*  Ensayo de Traccién: ASTM D-638

* Ensayo de Flexion: ASTM D-790

* Ensayo de Resistencia al impacto: ASTM D-276

* Ensayo de Densidad: ASTM D-792

* Ensayo de Permeabilidad al Agua: ASTM DI-653

Resultados y discusiones
Los resultados que se pretenden alcanzar con el desarrollo de este material compuesto son:

*  Conocer y entender el comportamiento de un tri-compuesto entre concreto, resina poliéster y fibra de Formio en
un ambiente natural (Lago de Tota) donde serd completamente inmerso bajo agua dulce.

e Identificar aproximadamente el ciclo de vida de este material compuesto al estar sumergido en agua de
temperaturas oscilantes entre -3 °C y 12 °C

* Registrar el comportamiento de las mezclas en diferentes proporciones de concreto y resina poliéster en funcién
de la temperatura del agua a la que serdn sometidas.

*  Generar un avance en las investigaciones enfocadas a la creacién de materiales compuestos sustentables que
incorporan refuerzos estructurales a partir de fibras naturales extraidas de Formio.

Conclusiones

Gracias al desarrollo de proyectos como este, se puede concluir que la preparacién de un material compuesto con
refuerzo de fibra natural puede presentar varias aplicaciones para el sector industrial en el que sin lugar a dudas es clara una
oportunidad de ofrecer al mercado la opcién de obtener un material compuesto con diferentes caracteristicas y capacidades
fisicomecanicas, el cual permite usar materiales naturales que son propios de la regiéon andina donde afortunadamente
abundan en la exuberancia natural, estos a su vez brindan la posibilidad de que estos recursos se usen como materia prima
estructural para diferentes aplicaciones que viabilizan miles de combinaciones de cargas con fibras naturales a las que se
acceden con facilidad. Ya para finalizar, esta propuesta puede ser empleada como una guia basica para investigadores que
deseen incursionar en la configuracién de nuevos materiales de todo tipo y aplicacion.
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Resumen

Este proyecto presenta una visién industrial en conjunto con la agricultura. Para esto, se ha abordado un problema
general de interaccion entre productos (cadena agroindustrial de la planta de platano y reutilizacién de residuos poliméricos
convencionales e industriales) que funcionan dentro de un contexto sostenible y una propuesta ambientalmente amigable. Se
llevara a cabo el desarrollo de dos materiales compuestos ptimos (celulosa - platano) PET, celulosa (platano-PP) y Celulosa
— platano (Polvo poliéster de fibra de vidrio) obtenidos del proceso de extrusién monohusillo, caracterizados quimica,
espectroscépica y mecanicamente. Posteriormente, se llevard a cabo la construccion de un prototipo de teja en términos de
retiso ambiental, producidas con los materiales compuestos sintetizados con dimensiones comerciales y enriquecidas con
materiales organicos absorbentes que han sido probados anteriormente en el grupo de investigacion.

Palabras claves: Material compuesto, polimeros residuales, residuos agroindustriales e industriales, construccion.

Introduccion

La necesidad de desarrollar y comercializar materiales que contengan fibras vegetales ha crecido para reducir el
impacto ambiental y alcanzar la sostenibilidad. Se generan grandes cantidades de materiales lignoceluldsicos en todo el
mundo a partir de varias actividades humanas. Los materiales lignoceluldsicos estan compuestos de celulosa, hemicelulosa,
lignina, extractos y cenizas. Recientemente, estos constituyentes se han utilizado en diferentes aplicaciones; en particular, la
celulosa ha sido objeto de numerosos trabajos sobre el desarrollo de materiales compuestos reforzados con fibras naturales
con mejorfas en las propiedades mecéanicas, fisicas y térmicas (Singh, Gupta, Tarannum, y Randbwa, 2011). En el contexto
de innovacion, estos materiales lignoceluldsicos han sido aplicados en sistemas eficientes y sostenibles debido al crecimiento
de la conciencia ambiental a nivel mundial. Las fibras de celulosa proporcionan resistencia, y la lignina, otro biopolimero
hidrofébico, acttia como un adhesivo para unir las fibras en una matriz cerca de la superficie. En la actualidad, la produccién
anual de fibras naturales en la India es de aproximadamente seis millones de toneladas en comparacién con la produccién
mundial de alrededor de 25 millones de toneladas. En la laminacién a baja presion, el uso de fibras de vidrio es casi un
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monopolio. Enlos dltimos tiempos, la falta de competitividad de los componentes de pléstico reforzado con fibra de vidrio en
aplicaciones donde las caracteristicas de resistencia no son primordiales, ha llevado a los moldeadores a buscar un refuerzo
que proporcione las propiedades necesarias a la vez que reduce el costo. Esto ha dado lugar a un creciente interés en el
refuerzo de fibras naturales. Por esto, la diversificacién de las fibras naturales de los mercados tradicionales, no solo fortalece
la actividad en el drea de sustitutos de la madera y productos moldeados, sino que también conserva recursos forestales que
ayudan a mantener nuestro equilibrio ecolégico. Como recubrimientos se han usado diversos tipos de resinas matriciales
como las fendlicas (Sarkar y Adhikari, 2001), poliéster insaturado, éster de vinilo y epéxidos (Gassan y Bledzki, 1999). se han
utilizado en la fabricacién de compuestos de fibras como el yute (Gassan y Bledzki, 1997). Las resinas de poliéster insaturadas
se usan ampliamente como matrices compuestas debido a su bajo costo, baja viscosidad y resistencia 6ptima. Sin embargo,
son propensos a microfisuras y fallas secundarias de adherencia debido a su poca tenacidad, menor adhesién con fibras
y un alto volumen de contraccién durante el proceso de curado. Por lo tanto, las mejoras en las propiedades del poliéster
son altamente deseables para mejorar su tenacidad por técnicas de polimeros interpenetrantes. Las propiedades de los
polimeros con material particulado estdn determinadas por varios factores tales como las propiedades de los componentes
(matriz/carga), composicién y estructura, ademas de las propiedades de los componentes y caracteristicas mecénicas de
estos materiales se ven influenciadas significativamente por las interacciones interfaciales; las cuales dependen del tamario
delainterfaz y la fuerza de la interaccién (Raslam, Fathy, y Mahamed, 2018; Demjén, Pukénszky y Nagy, 1998). Esto explica
la incorporacién de aditivos tales como agentes de acoplamiento o compatibilizantes para mejorar atin més las propiedades
(Leong, Abu, Mohd, y Ariffin, 2004). Sin embargo, la dispersién homogénea de las particulas en la matriz termoplastica es
un proceso dificil (Ha y Xanthos, 2010) y continta siendo objeto de estudio. Por otra parte, y en consecuencia con los altos
costos de materias prima, asi como altos indices de contaminacién proveniente del plastico resulta importante desarrollar
nuevos materiales a partir de residuos post-industriales como el PET, PP y PPFV (polvo poliéster de fibra de vidrio) con
los que se logre ademds mayor rentabilidad econémica. De acuerdo a estudios previos, el polipropileno reciclado presenta
un bajo desempefio termo mecénico debido a las escisiones beta que ocurren en el proceso de degradacion, por lo cual es
de gran importancia disefiar, implementar y validar alternativas para dispersar cargas minerales en una matriz pléstica
(polipropileno) reciclada utilizando el proceso de extrusién monohusillo modificado para garantizar un éptimo mezclado
y desarrollo de nuevos compuestos poliméricos. En el caso de polietileno, la viscosidad compuesta no solo disminuye a
medida que la intensidad del ultrasonido (Hang, Xiating, Zhengrong y Zhang, 2017), la temperatura experimental y el
tamario de particula aumentan, sino que también disminuyen a medida que disminuye el contenido de carga (Dordinejad,
Sharif, Ebrahimi, y Rahedi, 2018). Esto abre muchas vias de desarrollo en procesos de transformacién. El reto innovador de
este proyecto en este aspecto constituye, desarrollar los materiales compuestos descritos y lograr una adecuada separacion,
distribucién y dispersién de sus componentes.

Materiales y Métodos

El residuo del pseudotallo del platano se obtiene fisicamente por convenio con las asociaciones de cultivadores de
platano de Risaralda. Los pseudotallos se cortardn en secciones de 30 cm, se lavardn con agua y se secaran al sol. Las fibras
se obtienen mediante un tratamiento con hidréxido de sodio al 10 % para eliminar ceras, pectinas y resinas contenidas en
el mismo, y posteriormente se desfibrardn en forma manual. La celulosa se obtendrd mediante el procedimiento reportado
en la literatura (Canché-Escamilla, De los Santos-Hernandez, Andrade-Canto y Gémez-Cruz, 2005), se llevara a cabo por
triplicado para cada uno de los residuos. Se variara el pH final de etapa de cloracién (9,2 y 8,4) asi como la concentracién de
NaOH (20 y 25 %) durante la hidrélisis alcalina, con el fin de determinar el efecto de estas variables sobre las propiedades de
la celulosa (Brienzo, Fikizolo, Benjamin, Tyhoda, y Gorgens, 2017; Shimizu, ef al., 2018). Las fibras se secardn a temperatura
ambiente y posteriormente se secardn en una estufa de vacio. Posteriormente estos materiales serdn mezclados con
polietileno, polipropileno residual y polvo poliéster de fibra de vidrio en una proporcién 20-80 con el material absorbente
en un porcentaje del 2 %.
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Tabla 1. Metodologia para caracterizacién y obtencion de materiales compuestos.

Variables a determinar

Tamano de material

Tratamiento del material lignocelulésico seco Iqel matlerllal. ird Analisis Reoldgico
molido ignocelulosico a partir de
Y TGA y DSC
Tratamiento con NaOH 1-499 pm
(Material lignocelulésico),
60°C,72h 500-1000 pm
Tratamiento con NaOH 1-499 pum Torque Méx,
(Material lignocelulésico), Tm, Tmax, T10, Hm Torque
110°C, 24 h 500-1000 pm estabilizacién
Material lignocelulésico sin 1-499 pm

tratar con NaOH, 60 °C, 500-1000 pm

Anélisis térmico TGA/DSC Analisis Mecanico SEM
(25°C - 400°C, 10 °C/min, N2) (resistencia a la traccion, (superficie de
orueh ! ! modulo young) fractura)
ruebas
Muestras Material polimérico (80 %) Fibra (20 %)

Fuente: Los autores.

Resultados y discusiones

Se considera que los materiales compuestos obtenidos presentaran propiedades mecénicas mejores que los materiales
de partida de forma independiente, celulosa, PET, PP o PPFV. Esto es propuesto, ya que la formacién de la teja implicara
una estructura de material compuesto, absorcién del material fotosensibilizador y recubrimiento con latex seco lo cual
podria aumentar la propiedad de flexion del compuesto, la resistencia a la flexién aumenta y el médulo de flexién (Gassan,
y Bledzki, 1999). En el aspecto de degradacion, la lignina con la exposicién a los rayos UV se afecta absorbiendo longitudes
de onda visibles cortas. La exposicién a los rayos UV también dafian el ligante de lignina, lo que lleva a la separacién de
las fibras de celulosa y a la erosién de la superficie en estos sistemas (Berdahl, Hashem, Levinson, y Miller, 2008). Por lo
tanto, la propuesta de este proyecto involucra la construccién de un prototipo de teja a partir de material compuesto, en
donde un recubrimiento con materiales absorbentes en la regién del visible como fotosensibilizadores permitird proteger la
estructura y funcionalidad de la teja como celda fotovoltaica (Hashem, y Touchaei, 2014). También es importante mencionar
que hay variables que determinaran el éxito del proyecto, y en este aspecto se considera que los analisis térmicos (TGA y
DSC) proporcionaran informacion indispensable para determinar las variables de proceso, evitando degradacion de los
componentes por separado o en mezcla y por esta razén el uso de sonicacién permitira mejorar el modelo. Se trabajard en
un disefio estructural del prototipo, teniendo en cuenta la circulacién del aire, superficie expuesta e inclinacién. Asi como la
conexién de los electrodos (catodo y dnodo) en el proceso fotovoltaico sobre el fotosensibilizador.
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Resumen

En esta investigacion se busca sintetizar polimeros sulfonados de estireno (PS-50) que se emplearan como matriz
polimérica y estabilizantes de nanoparticulas de bismuto (Bi) y estafio (Sn). Se obtuvieron nanocompuestos en dos pasos,
primero, con estireno mondmero grado industrial, se han sintetizado polimeros, a través de polimerizacién radicélica por
emulsion acuosa en presencia de persulfato de potasio grado analitico y variando el grado de sulfonacién con la finalidad
de encontrar condiciones éptimas que permitan estabilizar las nanoparticulas en la matriz, paso seguido se realizaron
soluciones de PS-SO, de (CIBi) y de (CISn) en dimetilformamida (DMF) para obtener nanoparticulas in situ.

Palabras Claves: Conductoes, nanocompuetos, nanoparticulas, polimeros.

Introduccion

Actualmente los materiales empleados para aplicaciones electroquimicas son materiales metalicos, que se caracterizan
por sus excelentes propiedades de conductividad térmica y eléctrica. En el caso de electrodos para deteccion de contenido
de sustancias en agua (Suarez, 2017) los electrodos empleados son principalmente de mercurio debido a sus propiedades
electroquimicas particulares, pero es un material toxico, ademas en temperatura ambiente su estado es liquido lo que limita
su uso para ciertas aplicaciones como el caso de mediciones en linea, por lo que es deseable reemplazarlo. (Otero, 2003). En
los tltimos afios (2011 en adelante) se ha venido estudiando el comportamiento de electrodos de pelicula de bismuto con
estafio (Xiong, Luo y Li, 2011; Pan ef al., 2012) y estafio (Tian, 2012) obtenidas in situ por electrdlisis o a partir de aleaciones
de soldadura de Bi-Sn, para el anélisis de metales en solucién. En general se ha encontrado que los electrodos con contenido
de estafio tienen un comportamiento similar al de los electrodos de bismuto. Los desarrollos més recientes de los electrodos
de bismuto se basan en la modificacién del metal en forma nanoestructurada, en combinacién con otros metales o con otros
materiales como grafeno o polimeros (Chen, et al., 2014; Li, et al.,2014).

En el presente trabajo se sintetizé poliestireno sulfonado a partir del cual se obtuvieron soluciones en las que se llevé
a cabo la sintesis in situ de las nanoparticulas de los metales empleados. En las figuras 1 y 2 se muestra la unidad repetitiva
del poliestireno (PS) y del poliestireno sulfonado PS-SO.
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Figura 1. Estructura quimica del PS Figura 2. Estructura quimica del PS-SO
Fuente: Los autores Fuente: Los autores

Materiales y Métodos

Se sintetiz6 PS de grado industrial a través de la técnica de polimerizacion via radicales libres, en emulsién acuosa con
presencia de persulfato de potasio, usando brij como agente surfactante y sulfonato de sodio como agente sulfonador. Se
obtuvieron nanoparticulas de (Bi) y (Sn) a partir de sus sales metélicas, con reacciones de reduccion in situ en presencia de
borohidruro de sodio y en soluciones de PS-SO.

Ademas, se realizaron peliculas de los nanocompuestos obtenidos para someterlos a caracterizacién bajo los ensayos
de Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR) y Microscopia electrénica de barrido (SEM). A los
polimeros sulfonados obtenidos también se les realizardn pruebas de solubilidad en solventes comunes de poliestireno y
viscosimetria con viscosimetro Cannon Fenske.

Resultados y discusiones

La figura 3 muestra el espectro de infrarrojo obtenido a partir de los nanocompuestos sintetizados.

Figura 3. FTIR de los nanocompositos de estafio (Sn)
Fuente: Los autores
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Se observan bandas de 3024, 3400 y entre 1400 - 1700 cm™, las cuales son caracteristica para el poliestireno. Encontramos
también éteres alifaticos entre las bandas de 1036 y 1182 cm™ caracteristico para el brij. Y las bandas del grupo sulfénico
entre 1600-1650 cm™ caracteristicas para el sulfato de potasio. Para los espectros de los nanocompuestos observamos ademas
de las bandas de absorcién caracteristicas para el poliestireno sulfonado anteriormente descritas, las bandas caracteristicas
de los grupos arométicos bencénicos en 560, 684 y 824 cm™. Eventualmente se compararan los espectros obtenidos con las
bandas de absorcién reales identificadas para el poliestireno y las nanoparticulas en sus estados puros. Posteriormente se les
realizara ensayo SEM a todas las muestras a fin de identificar la influencia que tiene el grado de sulfonacién de los polimeros
en el tamafio y la dispersion de las nanoparticulas en la matriz polimérica

Conclusiones

Se realiz6 la sintesis de nanocompuestos PS-50/5n y se realizaron anélisis de FTIR para determinar posibles cambios
en las bandas caracteristicas debidas a la presencia del metal. Es necesario seguir con la caracterizacion estructural y
funcional que permita concluir a cerca de los objetivos iniciales
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Resumen

El objetivo principal de este trabajo fue estudiar el efecto de la temperatura y tiempo de calentamiento y tipo de plastico
reciclado utilizado en la elaboracion de ladrillos, sobre su resistencia a la compresiéon, médulo de elasticidad, densidad y
absorcién de agua. Se utilizaron dos tipos de plastico: polipropileno y polietileno de alta densidad, y temperaturas de entre
150 y 200 °C y tiempos entre 120 y 180 min. Las caracteristicas fisicoquimicas de los ladrillos se analizaron en teniendo
en cuenta las normas ASTM D695, D570, D792, D635. Se determiné una temperatura de 170 °C y un tiempo de 150 min
permiten obtener ladrillos compactos, sin quema del plastico o emision de gases. Asi mismo, se concluy6 que los ladrillos de
plastico reciclado presentan una resistencia a la compresién mayor que los ladrillos convencionales, pero menor absorcién
de agua y densidad, especialmente en el caso de los ladrillos de polietileno.

Palabras claves: Polietileno, polipropileno de alta densidad, resistencia mecdnica.

Introduccion

La masiva fabricacién y el consumo elevado de pléstico dejan constantemente un excesivo volumen de desechos,
principalmente porque estos son utilizados para empaques de innumerables productos y se descartan al poco tiempo
de adquirirse (Haghighatnejad, Mousavi, Khaleghi, Tabarsa y Yousefi, 2016). Una alternativa para mitigar los impactos
ambientales causados por el desecho de materiales plésticos es su reciclaje; la finalidad de esta actividad es, por una parte,
evitar una mala disposicién de los residuos, y por otra, darles un valor agregado o utilidad (Rajendran, Scelsi, Hodzic, Soutis,
y Al-Maadeed, 2012). Existen diversos procesos de valorizacién del plastico reciclado: el recobro de energfa o incineracion,
pirolisis, hidrogenacién, gasificacién, despolimerizacién para sintetizar materiales puros que den lugar a nuevos polimeros
y calentamiento-extrusion para obtencién de nuevos materiales conservando la identidad del plastico reciclado. Este
ultimo, se puede resaltar entre los demds debido a que tiene el mas bajo costo energético y tiempo de procesamiento. Segtin
Luzuriaga, Kové, y Fortelny (2011), el polipropileno y el polietileno de alta densidad son plésticos que pueden ser utilizados
nuevamente (después de un ciclo) sin cambiar radicalmente sus propiedades mecanicas. La meta de este trabajo es estudiar
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el efecto de la temperatura y tiempo de calentamiento y tipo de plastico reciclado utilizado en la elaboracién de ladrillos,
sobre su resistencia a la compresién, médulo de elasticidad, densidad y absorcion de agua.

Materiales y Métodos

Elaboracion del ladrillo

Se utilizaron dos tipos de pléstico reciclado: polietileno de alta densidad (PEADR) y polipropileno (PPR). El material
reciclado fue cortado manualmente, fraccionado en una trituradora industrial y lavado con una solucién acuosa de cal viva
al 10 % en peso para retirar la suciedad. Finalmente se secé al sol hasta eliminar el agua libre. El pléstico triturado fue vertido
en moldes de acero inoxidable con dimensiones de 24 x 11,5 y 5,25 m®, e introducidos en un horno eléctrico a condiciones
ambientales (aprox. 28 °C). El horno se programé para calentar hasta temperaturas de 150, 170 y 200 °C en 45 min, y luego
mantenerse constante durante 120, 150 y 180 min. Transcurrido este tiempo, los moldes se retiraron del horno y se liberaron
los ladrillos de pléstico, los cuales se enfriaron naturalmente. Se obtuvieron ladrillos de PEADR, PPR, y una MEZCLA de
estos dos plasticos en relacion masica 1:1. Se utilizé como blanco de referencia un ladrillo convencional de arcilla de igual
geometria, adquirido en una ferreterfa local en Barrancabermeja, Colombia.

Caracterizaciones

Se evalud la resistencia a la compresién de los ladrillos de pléstico reciclado de acuerdo con la norma ASTM D695,
utilizando una maquina para ensayos de concreto (Modelo PC-180), compuesto por médulo de indicacién, prensa hidraulica,
bastidor de carga en acero 316 y plato de carga de 25 cm de didmetro. Los ladrillos fueron acomodados entre los platos de
carga por el lado de mayor drea y sometidos a un esfuerzo de compresién o prensado, hasta su fractura. Las velocidades la
prueba fueron: pretest de 1,3 mm/s, test de 1 mm/s y post-test de 1,3 mm/s. La resistencia a la compresion se determin
como la maxima carga realizada por la prensa durante el ensayo sobre el drea de contacto. La densidad de los ladrillos
se determind por desplazamiento de agua de acuerdo con la norma ASTM D792. La absorcién se determiné mediante el
seguimiento del peso antes y después de la inmersién de los ladrillos en agua destilada, utilizando una bascula de mesa (con
capacidad maxima de 10 Kg y legibilidad de 1 g), de acuerdo con lo reportado en la norma ASTM D570.

Resultados y discusiones

Se determind que la naturaleza del pléstico tiene influencia apreciable sobre el resultado del proceso de calentamiento;
el PPR requiere mas tiempo y /o temperatura que el PEADR o la mezcla de ambos materiales, para alcanzar la compactacién.
Esto puede estar relacionado con el hecho de que la temperatura de fusién de del PPR es mayor que la del PEADR, tal como
lo reporta Vasquez (2015). De acuerdo con esto, las condiciones de temperatura y tiempo de calentamiento adecuados para
la preparacion de los ladrillos son 170 °C y 150 min; a estas condiciones no se presenta generacién de gases ni quema del
material plastico.

En la Tabla 1 se presentan las propiedades de los ladrillos obtenidos a partir PPR, PEADR, MEZCLA y ARCILLA.
Se observa que aquellos fabricados a partir de plastico reciclado presentan mayor resistencia a la compresion que los
convencionales de arcilla; esto puede deberse a que antes de fracturarse el ladrillo de plastico sufre una importante
deformacién mientras que los ladrillos de arcilla no se deforman, y en efecto se fracturan mds rdpido, tal como lo confirma
el médulo de elasticidad. Asi mismo, los ladrillos de plastico presentaron menor densidad y absorcién de agua que los
convencionales. Por otra parte, se observa que el PEADR presenté la mayor resistencia a la compresién que el PPR y la
MEZCLA, asi como menor densidad y mayor absorcién de agua. Los resultados mostrados en la Tabla 1 son coherentes con
los reportadas en la literatura para dichos materiales (Al-Tulaian, Al-Shannag, y Al-Hozaimy, 2016). Durante la prueba de
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resistencia a la compresion se determiné ademas que los materiales plésticos se recuperan significativamente después de la
deformacién, mientras que los de arcilla no.

Tabla 1. Propiedades de los ladrillos obtenidos a partir de plastico reciclado y arcilla (comercial)

Material Resistencia a la compresion Médulo de elasticidad Densidad % Absorcion de agua
(Kg/cm?) (MPa) (Kg/L)

PPR 213,02 857,59 0,982 0,18

PEADR 221,02 426,54 0,773 0,19

MEZCLA 215,84 537,38 0,958 0,18

ARCILLA 139,21 = 1,62 2,28

Fuente: Los autores.

Conclusiones

Las condiciones de temperatura y tiempo de calentamiento del polipropileno y polietileno de alta densidad fueron
estudiadas. Los ladrillos de cualquiera de estos dos plasticos reciclados alcanzan la compactacién completa sin generacién
de gases o quema del material a 170 °C y 150 min, utilizando un horno de calentamiento y moldes metélicos. Los ladrillos
obtenidos a partir de plastico reciclado por una parte superan la resistencia mecéanica de los ladrillos convencionales de
arcilla, y por otra, presentan menores valores de densidad y absorcién de agua.
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Resumen

La evaluacion de propiedades en los materiales a escala micrométrica o nanométrica ha permitido caracterizar y
encontrar defectos propios que permiten medir la calidad de diferentes materiales organicos e inorgénicos. En este trabajo
se planteé analizar la superficie de cristales de azticar como una estructura organizada y proponer asi un mecanismo de
cualificacién de la calidad intrinseca al proceso de su elaboracion. Para esto se emple6 técnicas no destructivas de microscopia
6ptica diferencial (DOM) y microscopia de fuerza atémica (AFM). Como resultado se encontré que la velocidad de
cristalizacion afecta significativamente el tamarnio y la estabilidad superficial del cristal de aztcar en una forma inversamente
proporcional. Ademas, mediante el empleo de AFM se puede diferenciar y establecer mecanismos de cualificacion de la
calidad de los cristales analizados, tanto para definir un nivel de calidad en el proceso de cristalizacién, reconocer el nivel
de impurezas minerales presentes y el nivel de irregularidades presentes.

Palabras claves: Calidad estructural, cristalizacién, microscopia.

Introduccion

La evaluacion estructural ha sido y aun es una de las técnicas fisicas empleadas en la industria para poder encontrar
defectos en la forma como se disponen los materiales e incluso para verificar el nivel de calidad de una estructura, objeto, e
incluso empaques (Obiols et al., 2017). Ademas, este tipo de técnica puede emplearse hasta un nivel nanométrico para poder
determinar caracteristicas fisicamente no visibles por el ojo humano, como es el caso de evaluacién a nivel industrial en
herramientas (Gao, Rohani, Gong y Wang, 2017) e incluso formas de organizacién a nivel celular (Chen et al., 2005; Zhang
et al., 2015; Fan y Ross, 2016; Uchihashi, Watanabe, Fukuda, Shibata, y Ando, 2016; Ozkan ef al., 2017). En el caso especifico
del azticar, el cual es un edulcorante de origen natural, sélido, constituido en forma de cristales mediante procedimientos
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industriales donde el paso critico se centra en la cristalizacién de la solucién de sacarosa que se concentra y posteriormente
se enfrfa hasta que la concentracién del soluto sea superior a su solubilidad a dicha temperatura, haciendo que el soluto
salga de la solucién formando cristales casi puros (Geankoplis, 2006). Sin embargo, la decisién de que un conjunto de
cristales sea considerado como apto para comercializarse no sélo se centra en su rendimiento y pureza, sino que también
entra en consideracién factores como el tamafio y forma de los mismos; ya que siempre se desea que los cristales tengan
tamario uniforme, para evitar compresiones en el empaque, para facilitar la descarga, el lavado y el filtrado de los equipos
empleados, para un comportamiento uniforme en su uso y un mejor precio de venta a nivel internacional; dado que algunas
veces, los mercados solicitan cristales grandes aun cuando los pequefios puedan ser igualmente titiles. A pesar de esto y de
que Colombia tradicionalmente es un pais con historia en la produccién de aztcar, los criterios para definir la calidad del
aztcar cristalizada son bastante subjetivos, donde se ha optado por emplear alternativas de cualificaciéon por colorimetria
(nivel de pureza del aztcar blanco o para aztdcar morena), por granulometria (para determinar el lote de produccién),
o raramente se emplea técnicas de andlisis quimico que ofrecen criterios confiables y precisos (Nagy et al., 2013), pero
son mds costosas y destruyen las muestras analizadas causando un subproducto quimico. Es en este punto donde si se
toma los cristales de azticar como una estructura organizada, se puede plantear el uso de técnicas fisicas de andlisis en su
estructura superficial y asi obtener pardmetros de medicién y cualificacion de su calidad (Ma, Liu, y Wang, 2016); dado que
un cristal de azticar se puede definir estructuralmente como un poliedro de caras planas y vértices agudos formado por las
moléculas de interés, las cuales guardan una distribucién ordenada y repetitiva con angulos entre sus planos. De esta forma
el objetivo de este estudio se centré en la observacién micro-estructural mediante DOM y AFM para determinar pardmetros
de evaluacién en la calidad del aztcar, y asi poder relacionar la estructura superficial con su composicién y con la calidad
inherente al producto cristalizado.

Materiales y Métodos

Las muestras de cristales de aztcar se seleccionaron de diferentes procedencias, tipos de azticar (azticar blanca y
morena) y tipos de presentacion existentes (empaques de 500 g y empaques de dosificacién personal de 2 a 5 g). Para cada
marca se seleccionaron varias muestras de diferentes empaques y partes del empaque, con el fin de evitar la variacion durante
el proceso de empaquetamiento. Asi mismo, se generd cristales de sacarosa mediante cristalizacién rapida (sobresaturacion
y enfriamiento a temperatura constante de 8° C), como también cristalizacién lenta (saturacién y enfriamiento a temperatura
constante de 20° C) empleando un biorreactor de 5 litros liflux Llflus GX para obtener variacién de las propiedades de los
cristales obtenidos y diferenciar las propiedades fisicas afectadas por la velocidad de cristalizacién (Ma et al., 2016). Una vez
obtenidos los cristales de azticar, estos se removieron mediante vaciado y remocién del reactor, tal como se muestra en la
figura 1. Este proceso se efectué con el fin de obtener cristales estindares que no han sido sometidos a proceso de rozamiento
por el empaque o transporte. En cuanto a la evaluacién de la morfologia de los cristales se opt6 por emplear microscopia
dptica diferencial (DOM) en 10X en campo claro para observar las irregularidades en la superficie de los cristales. En este
caso se empleé un Microscopio Motic BA410E acoplado a un sistema 6ptico de deteccién Moticam de 10 MegaPixeles,
iluminacién de una lampara de haluro de tungsteno de 12 a 100 voltios, con un caiién de convergencia de luz y una lente
ocular. La microscopia de fuerza atémica (AFM) se realizé utilizando el microscopio NaioAFM de Nanosurf con una punta
BudgetSensor ContactAI-G, con valores nominales de frecuencia de resonancia de 190 Khz y constante elastica de 0,2 N/m
en modo contacto. Las mediciones fueron realizadas en un minimo de dos de las caras de cada cristal, tomando areas de
evaluacién de 1600 nm? a 2500 nm? Ambas microscopias se utilizaron para evaluar los cambios estructurales superficiales
de los cristales de azticar, sus correspondientes variaciones dependiendo de la marca de procedencia, basdndose en el
cambio de la conformacion de las moléculas y el arreglo espacial propio de cada aztcar, para de esta forma definir la técnica
y los parametros de observacién mas adecuados para poder establecer un método de cualificacion de la calidad en base a la
estructura de cada muestra.
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Figura 1. Modelo de cristalizacion lenta empleado a temperatura controlada mediante sistema de baches.
Fuente: Los autores.

Resultados y discusiones

Las muestras observadas mediante microscopia dptica diferencial revelaron que no existen variaciones visibles notorias
para lograr la discriminacion entre procedencias o métodos de elaboracion, debido a que en la totalidad de las muestras la
composicién quimica es de sacarosa; motivo por el cual la relacion de la luz en cada muestra es igual, tal como se observa
en la figura 2. Asi mismo, se observa en la mayoria de las muestras analizadas existe un grado de porosidad bajo debido
al proceso de absorcion de humedad o fracturas por rozamiento entre cristales, factores que no pueden ser considerados
como pardmetros de discriminacion o cualificacién de la calidad. En cuanto a la relacién de tamafio, se logré identificar que
esta es dependiente de la estabilidad o la velocidad de conformacién de los cristales, donde cristales de tamafio mediano a
grande (+2.2 mm) mostraron caracteristicas definidas de poliedros al presentar caras planas y vértices agudos (Figura 2A),
lo cual incentiva al crecimiento ordenado de los cristales y un mayor tamatio final (Geankoplis, 2006; Velazquez, Bolafios-
Reynoso, Rodriguez, y Alvarez-Ramirez, 2010). En el caso de cristales comerciales de menor tamatfio (Figura 2B) se observé
que existen conformaciones de mayor irregularidad, lo cual incide en el arreglo molecular de la sacarosa y el consecuente
tamario del cristal.

A) B)

Figura 2. Andlisis estructural mediante microscopia 6ptica diferencia en 10X de muestras de aztcar. A) Azlcar cristalizada en el laboratorio a
velocidad lenta, B) Muestra de aztcar comercial.
Fuente: Los autores.

En el caso del andlisis por microscopia de fuerza atémica (AFM) se encontré que existen variaciones estructurales
entre las muestras analizadas. Especificamente en el caso de las muestras analizadas de la primer procedencia se encontré
diferencias estructurales, las cuales pueden ser observadas una vez las estructuras de los polisacdridos ya estan fijas
(Fishman y Cooke, 2009). En las muestras de cristales de azticar de la primer procedencia (Figuura 3A) se encontraron
variaciones estructurales a un menor tamafio de cristales y se observé mayor ntimero de irregularidades en su conformacién;
mientras que las muestras de la segunda procedencia (Figura 3B, y Figura 3C), presentaron cristales de mayor tamafio con
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menor variacion en la conformacién estructural superficial, siendo las muestras de las muestras de la tercer procedencia,
las muestras que obtuvieron un mayor tamafio de cristal en promedio (1.4 mm), en forma conjunta a un menor nimero de
irregularidades superficiales). Por lo cual, el tamario del cristal esta relacionado de forma directa con su calidad estructural,
siendo inversamente proporcional al grado de irregularidad en la superficie estructural del cristal.

Figura 3. Analisis estructural mediante microscopia de fuerza atémica de muestras de azlcar blanca de empaques de 500 g de diferentes
procedencias. A) Procedencia 1, B) Procedencia 2, C) Procedencia 3.
Fuente: Los autores.

En las muestras de azticar morena, a diferencia de las otras, se observé un tamafio de cristal mucho mayor, aun con
la presencia de irregularidades superficiales notorias, sin embargo, la alta concentracién de particulas fue indicativo de
la carga mineral procedente de la cafia, causantes del color y sabor caracteristico de este tipo de azticar. Los minerales se
adhieren a la superficie del cristal a manera de impurezas, los cuales no afectaron en la continuidad de la formacién de los
cristales, mostrando que la presencia de este tipo de minerales no afecta el proceso de cristalizacién que ocurria alrededor
de ellos, tal como se logra observar en la figura 4.

Fig. 4, Andlisis estructural mediante microscopia de fuerza atdmica de muestras de azticar morena de empaques de 500 g procedente de
diferentes procedencias. A) Procedencia 1, B) Procedencia 2, C) Procedencia 3.
Fuente: Los autores.

Para el caso de los cristales de azticar en presentaciones de sobres personales o “sachet” de 2 a 5 g de contenido se
observo cristales de menor didmetro de particula (0,65 mm a 0,94 mm) y altas variaciones estructurales en la superficie
de los cristales como se ilustra en la figura 5. Particularmente en las muestras de la primera procedencia se encontré una
menor variacion de la superficie de los cristales respecto a los empaques de mayor contenido, razén por lo cual se puede
afirmar que durante el proceso de empaque no existe separacién de los cristales segtin el tipo de presentacién. Sin embargo,
en las muestras de la segunda procedencia (Figura 5B) y tercera procedencia (Figura 5C) se encontré una clara alteracion
de la superficie de las muestras, con altas variaciones estructurales e irregularidades en la conformacién de los cristales,
motivo por el cual se puede asegurar que estas marcas si fraccionan el contenido de cristales de aztcar de menor tamafio y
regularidad dirigidos a los sobres de menor contenido o de uso personal.
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Figura 5. Analisis estructural mediante microscopia de fuerza atémica de muestras de azlcar blanca de empaques de 5 g procedente de
diferentes procedencias. A) Procedencia 1, B) Procedencia 2, C) Procedencia 3.
Fuente: Los autores.

En cuanto al nivel de estabilidad estructural que presentaron las muestras de aztcar, se observé que la velocidad de
cristalizacién define la estabilidad de la estructura cristalina. Entre mas lento es el proceso de cristalizacién, la estructura
conforma capas mds uniformes y estables, mostrando una menor separacién entre los muestreos realizados por el equipo
para una misma capa, como se muestra en la figura 6. Muestras de azticar procesadas mediante cristalizacion rapida
mostraron un comportamiento de separacién mds pronunciado entre capas como se muestra en la figura 6B concordante
con la mayoria de las muestras de las marcas evaluadas en este estudio; lo cual representa que la inestabilidad estructural
de los cristales y su consecuente tamario puede ocasionarse a acelerada formacién de los cristales durante su formacion.

Figura 6. Representacion tridimensional de la estructura de cristal de aztcar conformado mediante cristalizacion: A) lenta, B) Répida.
Fuente: Los autores.

Conclusiones

El andlisis por DOM no ofrecié pardmetros claros para evaluar el nivel de calidad del aztcar en relacién a su
conformacién o proceso de elaboracién. Sin embargo, el analisis mediante AFM mostr6 que la velocidad de cristalizacion es
decisiva en la calidad y el tamafio del cristal a obtener. A medida que se reduce la velocidad de cristalizacién se incrementa
la calidad y el tamafio del cristal a obtener; sin embargo, esto afecta de forma directa el tiempo de proceso a niel industrial.
Ademas, las presentaciones de azticar en empaques de 500 g mostraron una menor cantidad de irregularidades superficiales,
en relacion a presentaciones de aztcar personales, demostrando que existe una relacién inversa no solo entre el tamafio del
cristal y su estructura superficial, sino también con la calidad que se dispone para estas presentaciones. Mientras que en
el caso de las presentaciones de azticar morena se logré observar que existié mayor cantidad de incrustaciones minerales
en la superficie y dentro de los cristales, sin embargo, este fendmeno no alterd el proceso de ordenamiento de las capas de
sacarosa y por ende el tamafio final del cristal de aztcar.
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Resumen

La meta de este trabajo fue el mejoramiento de las propiedades mecanicas de un biopléstico a base de almidén
mediante la adicién de diéxido de titanio (TiO,). Los materiales se sintetizaron por mezclado con glicerol y agua a 70 °C bajo
condiciones de agitacion constante, y se moldearon naturalmente en cajas Petri hasta obtener ldminas. La caracterizacion
se realizé por analisis de perfil de textura para determinar sus propiedades mecanicas, espectroscopia infrarroja para
determinar sus grupos funcionales y absorcién de agua para evaluar su permeabilidad. Se determiné que el uso de TiO,
mejora la resistencia mecanica y el médulo de elasticidad en un 30 y 17 %, respectivamente, y disminuye su capacidad
de absorcién de agua en un 40 %. Esta modificacién en el comportamiento puede estar relacionada con la naturaleza
hidrofébica del TiO,.

Palabras claves: biopolimeros, polisacdridos, resistencia mecdnica, absorcion de agua.

Introduccion

Los bioplésticos son matrices poliméricas que pueden poseer las mismas caracteristicas de resistencia mecénica,
inerticidad y permeabilidad que los plasticos, pero ademds tienen la capacidad de degradarse rapidamente, evitando asi su
acumulacién. Estos pueden ser sintetizados a partir de diferentes sustratos como proteinas (colageno, queratina, gelatina,
gluten de maiz o de trigo, proteinas de leche o de soya), polisacaridos (almidén, derivados de celulosa, quitosano, alginatos,
carragenatos y pectinas) y lipidos (ceras, 4cidos grasos y monoglicéridos) (Pathak, Sneha, y Mathew, 2014). Dependiendo
del sustrato se pueden obtener diferentes propiedades plésticas o elasticas, no obstante, existe un acentuado interés en la
comunidad cientifica por el uso de polisacéridos como el almidén, ya que su biodisponibilidad es considerablemente superior
ala de sus homélogos, y por tanto su accesibilidad. Se ha reportado que las peliculas a base de almidén exhiben propiedades
fisicas similares a las peliculas de polimeros sintéticos; son transparentes, no tienen olor ni sabor, son semipermeables al
diéxido de carbono y resistentes a la transmision de oxigeno. Ademds, son biodegradables, con una buena disponibilidad
y bajo costo (Lucas et al., 2008). No obstante, en la actualidad, las propiedades fisicas de los bioplasticos no satisfacen los
requerimientos de la industria. Por esta razén, el sector agroindustrial dedicado al desarrollo de nuevos materiales para
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empaques se ha enfocado en la bisqueda de aditivos que permitan mejorar las propiedades mecénicas. En este sentido, el
objetivo de este trabajo es estudiar el efecto de la adicién de TiO, sobre las propiedades mecanicas e hidrofobicidad de un
bioplastico a base de almiddn, para su potencial uso en el drea de empaques en el sector agroalimentario.

Materiales y Métodos

Sintesis de biopolimeros

Inicialmente se realizé una mezcla de 10 g de almidén comercial (Laboratorios Ledn), 5 g de glicerol (Merck), 85 mL de
agua destilada y 3 g de TiO, (P25-Evonik) en un vaso precipitado de 250 mL. Esta mezcla se calent6 hasta su gelatinizacion
(80 °C por 60 min) bajo condiciones de agitaciéon constante (200 rpm) utilizando una plancha de calentamiento y agitacion
(Thermo). Luego, al gel resultante se verti6 en cajas Petri de vidrio de 10 cm de didmetro y luego se secé a 70 °C durante 4
h utilizando un horno de secado por conveccién forzada (Binder). Finalmente, las muestras de biopolimero se almacenaron
en un desecador. El anterior procedimiento fue adaptado del reportado por Guevara, Velasco, y Rincén (2017).

Caracterizaciones

La absorcién de agua sera calculada como la diferencia en el peso de las muestras poliméricas antes y después de ser
remojadas en agua. Las propiedades mecanicas de las muestras poliméricas se determinaron mediante pruebas de tensién
hasta el rompimiento utilizando un analizador de textura TA-TX Plus, Stable Micro Systems, dotado con una celda de carga
de 5 kg. Para esto, muestras poliméricas de 1 x 10 cm se elongaron a lo largo con velocidades pre-test de 2 mm/s, test de
1 mm/s y post-test de 5 mm/s. El esfuerzo se determiné como la fuerza de tensién dividida en el area transversal de las
muestras de polimero. La elongacién se determiné como la deformacién dividida en la longitud inicial de la muestra. Las
muestras poliméricas fueron analizadas por espectroscopia infrarrojo (FTIR) utilizando un espectrémetro Shimatzu. Para
la prueba, una muestra de 1cm x lem se fue atravesada por el haz de luz IR. Los datos fueron analizados con el software
IR-Affinity.

Resultados y discusiones

En el analisis FTIR (Figura 1a) se observa una gran banda entre 400 y 900 cm™ que puede estar asociada con la presencia
de TiO, y una region de pequefios picos entre 900 y 1500 cm | los cuales son caracteristicos de los polisacaridos y proceden
de las deformaciones de tensién del C-O-C y a flexién del OH, ya que la estructura del almidén presenta interacciones
C-O con diferente ambiente quimico (C-O-C, CH,OH y COH) . Adicionalmente, en el espectro se encuentra un pico a 2380
cm’ correspondiente CO, adsorbido y una banda entre 3000 y 3400 cm™ relacionados con las vibraciones del grupo OH
provenientes de grupos alcohol o agua adsorbida. Todos los picos observados estédn asociados tanto al aditivo como a estdn
la estructura de la amilosa y amilopectina. En la Figura 1b se presenta el andlisis de textura de los materiales poliméricos.
Se observa que el perfil generado en todos los casos presenta una forma creciente correspondiente al estiramiento del
material polimérico y un decrecimiento abrupto atribuido a la ruptura de las muestras; de acuerdo con Ashok, Abhijith, y
Rejeesh (2018), este comportamiento se atribuye a materiales pléasticos. Se observa que la incorporacién de TiO, en la matriz
polimérica de almidén mejora su resistencia a la tensién y su capacidad de elongacién o deformacién. Estos resultados son
similares a los reportados por Oleyaei, Zahedi, Ghanbarzadeh, y Moayedi (2016). De acuerdo con estos autores el incremento
en la resistencia de los materiales puede ser debido al mejoramiento de las interacciones al interior de la red polimérica
mediante el establecimiento de enlaces covalentes y puentes de hidrégeno entre el TiO, y las moléculas de almidén.
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Figura. 1. Analisis (a) FTIR del bioplastico a base de almidén y TiO, y (b) esfuerzo de tension de las muestras de bioplastico a partir de almidon
Unicamente y de la mezcla de almidon y TiO,
Fuente: Los autores

Enla Tabla 1 se presenta la comparacién de la resistencia mecénica y absorcién de agua de los polimeros obtenidos en
este trabajo frente a otros reportados. Se observa que la adicion de TiO, mejora la resistencia mecanica de los materiales a
base de almidén, tanto de este como otros trabajos. Las comparaciones presentadas en la Tabla 1 dejan entrever la cercania
que existe entre las propiedades mecanicas de los bioplasticos (especialmente los obtenidos en este trabajo) y los plésticos
sintéticos convencionales. Si estos resultados se extrapolan al sector industrial, tal evidencia adquiere un cardcter mas
valioso puesto que los bioplasticos son de origen natural, renovables y cero contaminantes, en efecto, el costo ambiental y
energético de su procesamiento disminuyen dramaticamente

Tabla 1. Comparacion de propiedades mecénicas de materiales bioplasticos y plasticos.

Material ESfuerz(:n‘:;;e“Sié“ Absorci:’:)z )de agua FUENTE
Almidén 4,79 46 Este trabajo
Almidon/TiO, 6,19 26 Este trabajo
(Ghanbarzadeh, Almasi,

Bioplastico de almidén 4,42 14,9 y Oleyaei, 2014)
Biopléstico de almidén 2,66 28,08 (Oleyaei et al, 2016)
Polipropileno 37,3 - (Ashok et al., 2018)
PTFE 18,7 <0,01 (Ashok et al., 2018)
PVC (Polivinilcloruro) 51,7 0,06 (Ashok et al.,, 2018)

Fuente: Los autores

Conclusiones

Una ruta econdmica y sencilla para la obtencién de materiales bioplasticos a partir de almidén, es mediante su
polimerizacién en presencia de glicerol y agua. En este trabajo se demostré que el uso de TiO, como aditivos durante la
polimerizacion mejora tanto la resistencia mecénica (30 %) como la permeabilidad del material (43 %). Estas modificaciones
en el comportamiento de los bioplésticos son atribuibles al mejoramiento en la reticulacién de la matriz polimérica debido a
la formacién de uniones o entrecruzamientos entre los aditivos y las cadenas de almidén. Los bioplasticos desarrollados en
este y otros trabajos en comparacion con los plasticos convencionales a base de petréleo exhiben una relacién de resistencia
mecénica aproximada de 1 a 10, lo que pone a los materiales basados en biomasa muy cerca de los requerimientos mecanicos
del sector industrial productor de plastico.
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Resumen

Este proyecto evalda la resistencia a la compresién de bloques de concreto al sustituir arena por plasticos reciclados
mecénicamente en la fabricacion de bloques de concreto de acuerdo a la 4026. Se construyeron bloques con agregados de
Polipropileno - PP, polietileno de alta densidad - PEAD, polietileno de baja densidad - PEBD y polvillo que es un residuo de
la industria de reciclaje. La maxima proporcién de agregacion en el PEAD es del 16%, PEBD es del 8%, del PP es del 20% y
del polvillo es del 12%. Se encontr6 que solo el PP y el PEBD agregado en un 5% supera el fraguado a los 28 dfas. Ademas,
la resistencia a la compresién solo alcanza los 2+0,3 MPa.

Palabras claves: Bloques, Pléstico reciclado, Polietileno de alta densidad, Polietileno de baja densidad, Polipropileno.

Introduccion

El empleo de bloques de concreto con agregados plasticos en obras de ingenieria en paises desarrollados ha alcanzado
una importante expansién tanto en calidad como en la variedad de usos que ofrece. En Colombia, las investigaciones se
basan en la utilizacién del polietileno (PE), Tereftalato de polietileno (PET), cloruro de polivinilo (PVC), para la construccién
de bloques ya son los més empleados en la industria ya que su agregacion modifica ciertas propiedades fisicas y mecénicas
como peso en las estructuras fabricadas (Garcia, Bracho, y Lépez, 2017), aumento en la resistencia a la compresion y
proporcionar aislamiento térmico y actstico. De acuerdo a los estudios previos realizados, se construy¢ la tabla 1.

Tabla 1. Resistencia a la compresion de bloques con agregados plasticos.

Material Forma % agregado Resistencia a la compresion
PP Fibras Incremento del 67% (Acosta, y L. Benitez, 2014)
Escama 12,5,25y37,5%  con 12,5% 3,46 MPa (Caballero y Florez, 2016)
Escama 27% 2 MPa (Garcia etal., 2017)
FET 2mm 1,45 -2,18 MPa
40 - 20% (Giraldo y Prieto, 2015)
5mm <3,71 MPa

Fuente: Los autores
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La tabla anterior evidencia que aun cuando es posible elaborar los bloques huecos de concreto estos no alcanzan la
resistencia a la compresién de 7 MPa requerida por la norma NTC 4026. Con base en los hallazgos previos, este proyecto
busca evaluar la resistencia a la compresién de bloques de concreto con agregados de pléstico reciclado de PP, PEAD, PEBD
y un polvillo residuo del reciclaje en la industria.

Materiales y Métodos

Para el desarrollo del proyecto, se construy6 un disefio de experimentos de comparacién simple empleando 4 diferentes
materiales en dos proporciones diferentes (12 y 20%) satisfactoria en otros estudios reportados (Garcia et al., 2017), para el
desarrollo de las corridas experimentales se empleé cemento gris marca comercial, arena del municipio de Juan De Acosta
- Atlantico, agua, Polipropileno, Polietileno de Alta Densidad, Polietileno de Baja Densidad y Polvillo con distribuciones de
tamario entre 2 y 5 mm. Las pruebas se realizaron en una empresa fabricante de bloques del municipio de Juan de Acosta
siguiendo sus protocolos de procesamiento.

El procedimiento consiste en realizar la operacién de pesado y mezclado de cada uno de los componentes para luego
introducir y compactar en la maquina vibro compactadora limpia y seca previamente, posteriormente desmoldar los bloques
y ubicar al sol. Las pruebas de resistencia se realizaron de acuerdo a la norma NTC 4024 en un laboratorio certificado a los
28 dias de elaboracién.

Resultados y discusiones

Durante la realizacién de los bloques se vio la necesidad de hacer reproceso debido a fallas en el desmolde, los bloques
elaborados fueron de volumen de 390x180x140 mm? siendo el espesor de cada una de las paredes de 25 mm. Los resultados
obtenidos de ensayos a compresion de los especimenes, se presentan en la tabla 2.

Tabla 2. Resultados de ensayos a compresion en bloques de concreto con agregados plasticos

Plastico % agregado No. Reprocesos  Densidad (kg/ Resistencia
m3) ( MPa)
20 2 N/A N/A
gl 16 2 N/A N/A
12 2 1571 N/A
20 3 N/A N/A
PEBD 16 3 N/A N/A
(Amorfa) 8 1 N/A N/A
5 1 1863 2,3

PP 20 1 1625 2,24
(Esférica) 12 1 1778 1,98
Polvillo 25 1 N/A N/A
(polvo) 12 1 N/A N/A

Fuente: Los autores
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Se encontré que los bloques realizados con PEAD (Escama) y el polvillo no sobrepasaron la etapa de curado,
presentando fractura estructural por lo cual no fue posible medir la resistencia a la compresién. Aunque fue posible realizar
bloques de concreto con agregados plésticos reciclado, es necesario seguir explorando las variables de geometria, tamarfio
de los pellets y la cantidad agregada con miras a alcanzar la resistencia estandar de 7 MPa (NTC 4026) para cada uno de
los tipos de plastico. La resistencia a la compresién para los tres tipos de bloques satisfactorios presenté valores iguales de
2+0,3 MPa.

Hay una tendencia a que las pruebas que tuvieron éxito al pasar una sola vez por la vibro-compactadora, lograron
superar la etapa de curado. Como sucedi6 con el PP a 20 y 12% y, el PEDB a 5%.

La temperatura, la exposicién a los rayos del sol, el viento y la humedad relativa son factores externos que se deben
tener en cuenta, ya que pueden afectar la resistencia del concreto (Caballero y Florez., 2016).

Conclusiones

Con la ejecucion de este proyecto se concluyé que, si es posible realizar bloques de concreto con agregados plésticos
reciclado. La méxima resistencia a la compresién alcanzada fue 20,3 MPa, se encontré que para el PP si es posible realizar
bloques entre 20 y 12% de agregado, para el PEBD solo es posible con agregados de 5% y para el polvillo y PEAD no es
posible realizar bloques agregando entre 20 y 12%. La forma y granulometria en la que se encuentra el plastico reciclado
puede ser un ruido no controlado en los experimentos, esto influye en la cantidad que se agrega en el bloque a fabricar y
debe ser estudiado en trabajos futuros.
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Resumen

En este trabajo se desarroll6 una dispersién polimérica acrilica estirenada con propiedades elastoméricas, obtenidos
por polimerizaciéon en emulsion semicontinua, usando monémeros acrilicos como 2-etilhexil acrilato, Butil acrilato, metil
metacrilato y estireno, con el objetivo de evaluar las propiedades fisicoquimicas y mecénicas del copolimero obtenido,
al modificar concentraciones de iniciador, monémeros reticulantes y temperaturas de transicién vitrea. Se encontré, que
las dispersiones elaboradas con Tg de Fox de -4 °C, presenta los mejores resultados fisicoquimicos y de comportamiento
elastomérico en los ensayos de tensién-deformacién, especialmente para la muestra 11, obtenida a una concentracién de
iniciador del 0.3% y mondmeros entrecruzantes del 1%, el cual deja abierta la posibilidad de ser una matriz ligante para la
fabricacién de masillas Joint Compound.

Palabras claves: Estireno acrilico elastomérico, Polimerizacion en emulsion.

Introduccion

Las dispersiones para recubrimientos elastoméricas tienen actualmente un mercado amplio e importante, ya que,
dadas sus caracteristicas las hacen de gran interés en el acabado y la rehabilitacién de fachadas deterioradas, debido a que
tienen la facilidad de absorber parte del movimiento de la pared sin que en esta se generen grietas que dafien la estética de
la misma, asi como, evite la entrada de agua y el deterioro final del acabado. Dentro del abanico de familias de productos
fabricados, las emulsiones acrilicas estirenadas es uno de los mercados mas amplios e importante, debido a que son la base
para la formulacion de pinturas y otros tipos de recubrimientos. Estos productos gozan de alta aceptacién en el mercado,
pero se quedan cortos en cuanto a oferta de prestaciones establecidas para diferentes usuarios y aplicaciones, por lo que
es de gran importancia para el mercado, el desarrollo de productos acrilicos estirenados elastoméricos, ajustados a las
necesidades y condiciones de uso del cliente y el usuario final.

En el mercado colombiano existen algunos productos con caracteristicas elastoméricas, pero estos productos
principalmente se han basado en formulaciones de muy baja Tg y no estructurados como elastémero real, en el sentido
de contar con eslabones en las cadenas poliméricas que generen una estructura de un reticulo. Lo que deriva en un mayor
grado de fluencia y en la necesidad de hacer mezclas con otras dispersiones poliméricas de mayor Tg, para lograr una
baja tactocidad modulando también la elongacién y elasticidad principalmente debido a efectos de gel. En respuesta a lo
anterior, el presente trabajo tuvo como objetivo desarrollar una dispersién acrilica estirenada elastomérica, modulando sus
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prestaciones en funcién de su formulacién, asi como de las condiciones finales de uso, basado en el know-How desarrollado
por Global Latices SAS.

Materiales y Métodos

Copolimerizacion de la dispersion acrilica estirenada

Para dar inicio a una etapa de semillado, en un reactor de polimerizacién de 2 L, se agregé una mezcla de surfactante
no iénico y aniénico, persulfato de sodio y antiespumante, los cuales se agitaron a 250 rpm y a 82 °C, luego, se adicion6 el
7% de una pre-emulsiéon de monémeros como estireno, 2-etil hexil acrilato, Butil acrilato, dcido metacrilico entre otros. Una
vez alcanzada la temperatura, se terminé de agregar en paralelo el resto de la pre-emulsién y persulfato de sodio durante
un tiempo de 4 horas. Pasado el tiempo de dosificacién, se mantuvo agitacion por 20 min mas a 80 °C agregando en paralelo
persulfato de sodio y metabisulfito de sodio y posteriormente se realizé un ajuste de pH con amoniaco y se adicioné biocida,
para finalmente dejar enfriar la dispersion.

Caracterizacion

Las dispersiones fueron caracterizadas mediante ensayos de estabilidad globular, tamario de particula, porcentaje de
solidos totales, viscosidad, porcentaje de absorcién de agua y adhesion a sustratos. Ademas, mediante DSC se determinaron
las temperaturas de transicion vitrea, asi como también, se evalué el comportamiento mecanico mediante ensayos de tensién
deformacién en un equipo universal de ensayos.

Diseno experimental

Se desarrollaron dispersiones con temperaturas de transicién vitrea tedricas de -30, -10 y -4 °C, usando concentraciones
de persulfato de sodio (SPS) de 0,3% y 0,6% en peso respecto a monémero, con una mezcla de monémeros acrilicos como
entrecruzantes a concentraciones de 0,5% y 1% en peso respectivamente. Donde el tratamiento estadistico de los resultados
fue realizado mediante un andlisis multifactorial y de regresion

Resultados y discusiones

Cuando las dispersiones poliméricas no tienen la suficiente estabilidad coloidal, esto se refleja en diferentes aspectos
tanto en el proceso de fabricacién de las dispersiones como en la formulacién de productos derivados y en el uso final.
Donde los problemas de estabilidad en los sistemas de polimerizacién en emulsién estan dados por perdida de la barrera
de surfactantes que protegen a las particulas poliméricas en la dispersion formada los cuales pueden obedecer a diferentes
factores, tales como: adicién de cargas minerales, cambios en el pH, adicién de floculantes y grandes esfuerzos de cizalla,
siendo el potencial Z, la medida de la estabilidad estas de las particulas. Los resultados presentados en la Tabla 1, indican
que, de todas las dispersiones preparadas se debe esperar una buena estabilidad globular, debido a que su carga se encuentra
por debajo de -30 mV y en un caso levemente por debajo.
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Tabla 1. Resultados obtenidos en la medida de las propiedades fisicoquimicas para cada dispersion sintetizada.

Muestras TgdeFox Entrecruzante A.A(%)  Tgexperi- Adhesion N/ Pz (mV)
(°C) (%) 24h mental °C cm2
1 -30 0,5 0,3 4,19 £0,2 -20,1 0,602+0,11 -40,8 +0,3
2 -30 0,5 0,6 2,89 +0,5 -17,6 0,483 + 0,004 -41,6 £0,5
3 -30 1,0 0,3 4,97 £04 -20,2 0,523 +£0,12 -36,1+0,3
4 -30 1,0 0,6 5,20 £0,5 -18,2 0,746 + 0,07 =372 a1l
5 -10 0,5 0,3 3,99 £0,2 51 0,763 £0,02 -35,8+£0,9
6 -10 0,5 0,6 4,87 +04 1,6 0,985+£0,11 -41,1+£2,5
7 -10 1,0 0,3 510+0,3 3,2 0,752+0,14 -27,6 +4,0
8 -10 1,0 0,6 521+0,5 4,8 1,035+ 0,04 -35,3 £3,7
9 -4 0,5 0,3 3,68 £0,2 1 0,928 +0,10 -50,3+14
10 -4 0,5 0,6 3,74 +0,1 11,1 1,056 £0,12 -54,6 £1,4
11 -4 1,0 0,3 3,09+0,4 11,3 1,126 +£ 0,02 -54,4£2,5
12 -4 1,0 0,6 513 +0,2 10,8 0,977 +£0,02 -43,7 £3,0

I): Viscosidad; Tp: Tamafo de particula; Pz: Potencial Z.
Fuente: Los autores

Un porcentaje alto de absorcién de agua esta dado en parte, por el contenido de mondmeros polares presentes en su
composicion (Reyes-Mercado, Vazquez, Rodriguez-Gomez, y Duda, 2008), asi como el contenido de productos solubles en
agua como los surfactantes (Harvey y Carlson, 2010). Los porcentajes de agua segtin la tabla 1, apenas superan el 5% para
algunas muestras, mientras que otras dispersiones, tienen valores cercanos a 3%, los cuales estan dentro del rango para este
tipo de productos segtin las normas NTC 1772 y ASTM D570-98.

Entre las distintas dispersiones preparadas se obtuvieron tamafios de particulas en un rango de 95 a 116 nm
predominando en este tipo de dispersiones un sistema polimodal. Sin embargo, algunos graficos de distribucién del tamafio
presentaron un semi hombro, el cual permiti6 inferir para algunas dispersiones, la existencia de un sistema bimodal, los
cuales son responsables de los indicies de viscosidad tan bajos para algunas muestras (menores a 300 cPs), siendo este tipo
de sistemas los principales responsables de la variacién de los valores de viscosidad en los procesos de produccién de este
tipo de dispersiones (Moayed, Fatemi, y Pourmahdian, 2007).

La adhesi6n a sustrato por su parte, se debe basicamente a un fenémeno fisico por anclaje o difusién de los polimeros,
y quimico por adsorcién termodindmica sumado a fuerzas de Van der Waals e interacciones electrostaticas (Madrid, 1990).
Los resultados de la tabla 1, dan cuenta de la influencia de la Tg de Fox sobre la fuerza maxima realizada por unidad de area,
para el desprendimiento de la cinta papel para juntas. Donde se pudo evidenciar que entre mayor es la Tg de Fox (-4°C),
mayor es la adherencia de la dispersién sobre la cinta papel.

En la tabla 1, se puede observar la diferencia entre las temperaturas de transicién vitrea tedricas y experimentales,
aunque las temperaturas calculadas con la ecuacién de Fox son solo una aproximacion, esto no significa que deba ser igual,
debido a que la variacién de la Tg se debe a fenémenos fisicos y quimicos (Flores et al., 2011; Spence y Ford, 1998), siendo,
por ejemplo, la velocidad de reaccién una de ellas, ya que se generan microdominios donde la polimerizacion no ocurre
de forma alternada como se esperaria dada la polaridad de los monémeros, si no que por lo contrario, ocurre en bloques,
generando dominios duros y blandos.
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Figura 1. Comportamiento mecanico del esfuerzo - deformacién aplicado a cada muestra.
Fuente: Los autores.

Respecto a los ensayos mecanicos, el comportamiento més viscoeldstico se puede evidenciar en las muestras 1y 12, y
una tendencia menos viscoelastica para las demés muestras, donde el ensayo 1 tiene una mayor tendencia al comportamiento
elastomérico respecto al demds ensayos, con una mayor resistencia a la traccién y mayor una zona de fluencia respecto
a la muestra 12. Sin embargo, las concentraciones de monémeros entrecruzantes y temperatura de transicién vitrea son
diferentes para estos dos ensayos, por tanto, estas influyeron significativamente frente a las propiedades mecanicas en cada
muestra obtenida.

Conclusiones

Se lograron obtener dispersiones con buena estabilidad coloidal, porcentajes de absorciéon de agua, tamarios de
particulas, viscosidad, adhesion a sustratos y comportamiento elastomérico en los ensayos de tensién-deformacion,
especialmente para la muestra 11, obtenida a una concentracién de iniciador del 0.3% y monémeros entrecruzantes del 1%,
el cual deja abierta la posibilidad de ser una matriz ligante para la fabricacion de masillas para Joint Compound.

Agradecimientos: A la Universidad del Quindio y la empresa de Global Latices SAS, donde en este tiltimo, se desarroll6 el
proyecto.
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Introduccion

El sector textil tradicionalmente ha tenido un peso muy significativo en los sistemas productivos de los siguientes
paises: China, la Unién Europea resaltando a paises como Italia, Alemania, Espafia, Francia y los Paises Bajos, seguido de
la Unién Europea se encuentran India y Estados Unidos y, a partir de 2016 Turquia, Corea, Pakistdn, Hong Kong, Vietnam,
Marruecos, Bangladesh, incrementaron de forma importante su participacion en el mercado mundial textil, tanto en tejidos
como en prenda acabada. Algunos paises que estan también creciendo rapidamente son: Perd, Brasil e Indonesia (Estatista,
2015). Por su parte, México se coloca como el quinto proveedor a nivel mundial en el ramo textil, siendo el tercer generador
mas importante del PIB. Para los mexicanos la industria textil es soporte econémico debido a la alta generacién de empleo,
para el primer cuatrimestre del 2018 logré una cifra extraordinaria de crecimiento de exportaciones (26 % respecto al periodo
pasado). Cabe mencionar que las empresas basan su produccion en las fibras sintéticas, prendas de vestir, calzado, articulos
para bafio y telas. Sin embargo, la competitividad y productividad de este sector requiere de un trabajo mancomunado con
la ciencia y la tecnologfa para generar innovacién tanto en proceso como en producto, asi como la bisqueda de nuevas lineas
alternativas y, por tanto, de nuevos nichos de mercado, que acentuarén la progresiva incorporacion de nuevas técnicas y
materiales tecnolégicamente avanzados, asi como la orientacion hacia los nuevos subsectores del textil técnico.

Por su parte, en México, el Sistema de Centros Publicos de Investigacién del Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia
(CONACYT) impuls6 el modelo de Consorcios como una opcién agil, eficiente e integral para generar infraestructura y
capacidades que conlleven al crecimiento de sectores industriales clave, el florecimiento de las zonas econémicas especiales,
el disefio de politicas ptiblicas, y asi hacer mas efectivo el aparato cientifico y tecnolégico del pais. El Consorcio de Investigacion
y de Innovacién del Estado de Tlaxcala (CITLAX); es un Consorcio que apoya los sectores quimico, automotriz y textil con
oferta de investigacion aplicada, desarrollos tecnolégicos sustentables, ciencia basica y formacién de recursos humanos. Estd
apalancado por diferentes centros ptiblicos de investigacion CONACYT (Figura 1) entre los que se encuentran: el Centro de
Investigacién en Quimica Aplicada (CIQA); la Corporacién Mexicana de Investigacién en Materiales (COMIMSA); el Centro
de Investigacion y Desarrollo Tecnolégico en Electroquimica (CIDETEQ), Centro de Innovacién Aplicada en Tecnologfas
Competitivas (CIATEC), Instituto Nacional de Astrofisica, Optica y Electrénica (INAOE).

48



Ingenieria de polimeros, procesamientos y reologia: 46-56

Figura 1. Logotipo de CITLAX y vinculacién de centros de investigacion.
Fuente: Consorcio de Investigacién y de Innovacion del Estado de Tlaxcala

El objetivo propuesto por el equipo de gestién de CITLAX comprende la realizacién de estudios de investigacion en
polimeros con el objeto de atender las necesidades planteadas en la Agenda Estatal de Innovacion del Estado de Tlaxcala
(Conacyt, 2015). De esta forma, parte del equipo operativo que tendrd lugar en este proyecto, se propone incrementar
capacidades de I+D+i para beneficiar al sector textil automotriz. La ubicacién de este consorcio en la zona centro de la
Reprblica Mexicana, especificamente en el estado de Tlaxcala, lo cual permitira identificar las fortalezas, las debilidades y
los desafios estratégicos con el fin de brindar a los fabricantes, las empresas comerciales y los inversores garantia en la toma
de decisiones y localizar oportunidades en este mercado de rapido crecimiento para el mundo. Es importante mencionar
que a través del consorcio se prestara servicio y capacitacion de vanguardia para conseguir mejoras de las condiciones socio-
econdmicas a través de soluciones tecnoldgicas, sustentables, incluyentes y accesibles para las comunidades de la region,
del pafs y Latinoamérica. Por su parte, el CIQA como socio del CITLAX desde 2016 ha destacado con avances sustanciales
a través de proyectos relacionados con la elaboracién de fibras inteligentes nanoestructuradas para diferentes aplicaciones
industriales que actualmente dan soporte a la linea de I+D+i de textiles técnicos (Valdez Garza et al., 2016). En la actualidad
se formulan y ejecutan proyectos para énfasis en aplicaciones en interiores automotrices en la linea Combinada de Extrusién
de Filamentos (LCEF) donde se obtienen fibras multifilamento extruidas o co-extruidas y tela no tejida de polimeros a nivel
de planta piloto.

Textiles Técnicos

La ciencia y tecnologfa nos acercan a interesantes oportunidades de negocio que permiten articular a los diferentes
sectores para lograr el alto nivel de exigencia del mercado conforme a especializacién de productos y tecnificacién. Lo
anterior, ha permitido la migracién de la industria textil a nuevos nichos de mercado, especialmente de aplicaciones textiles
para fines médicos, de higiene, deportivos, la construccién, la agricultura, el transporte, la proteccién y seguridad personal,
el medioambiente, los empaques y muchos otros propésitos en el curso de las operaciones de fabricacién (como filtros,
ropa de méquinas, cintas transportadoras, sustratos abrasivos) o los cuales pueden ser incorporados en otros productos
industriales (componentes eléctricos y cables, juntas y diafragmas flexibles, o aislamiento actistico y térmico para aparatos
domésticos e industriales) (Byrne, 2000). Otros términos son ampliamente utilizados en diferentes contextos para relacionar
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un conjunto de aplicaciones como textiles inteligentes, textiles de rendimiento, textiles funcionales, textiles de ingenierfa y
textiles de alta tecnologfa.

Textiles para el Sector Automotriz

En el sector automotriz los materiales textiles en general tienen una destacada importancia, pues se aplican en diversos
elementos funcionales, que van desde la propia estructura del medio (casco, carroceria, fuselaje, etc.) hasta los elementos de
seguridad y el confort de los pasajeros, pasando por todos aquellos relacionados con la mecanica y el sistema de traccién. Se
destacan tres grandes dreas de utilizacion de los textiles técnicos para automocién y transporte: decoracion e interiorismo,
seguridad de los pasajeros y los de uso industrial que se subdividen en materiales compuestos, en los que los textiles acttian
de refuerzo, otros elementos como filtros, separadores de baterfas, etc., y materiales para embalaje y transporte de mercancias
y fluidos. La exigencia de otras propiedades adicionales (ademés del aspecto, color, tacto y durabilidad), como, por ejemplo,
un determinado comportamiento frente al fuego, mantiene una cuota de mercado para ciertos materiales, donde es el
caso de la fibra de lana, esencialmente por sus nobles caracteristicas de tacto y confort para el que se ha establecido una
normativa de proteccién contra incendios. Asi, para tapicerias, revestimientos de murales y del suelo, reposacabezas, etc.,
se exigen propiedades especificas de reaccién al fuego, baja toxicidad, repelencia a manchas, antimicrobianas, antiestaticas,
resistencia a la abrasion, proteccién de rayos UV, resistencia al agua, buena solidez del color, flexibilidad, durabilidad
cuidando mantener proporcién entre ligereza y seguridad.

Elementos y Materiales Textiles en Automoviles

En el interior de los automoviles la tapicerfa representa la mayor proporcién de textiles (~80 %) (Cunko, 2006), en
su mayorfa de origen sintético, pero las cubiertas mds recomendables a utilizar son de materias primas naturales, debido
a que brindan una sensacion cémoda al tacto. No tienen caracteristicas antialérgicas, no producen electricidad estatica,
son aireados y cémodos, tienen muy buenas caracteristicas fisico-mecénicas, etc. En cuanto a la fabricacién de tela, la no
tejida tiene mejores propiedades de adhesion que la tejida y, por lo tanto, la aplicacién del aglutinante es mds uniforme.
También poseen un mayor grosor para un peso por unidad de longitud resultando mas voluminosos y cémodos. Ademas,
tienen una superficie mas uniforme, lisa y aleatoria; se utilizan en forros para los techos, las sillas de auto, los filtros, el
aislamiento actstico. De esta forma, los elementos de seguridad en automéviles como las bolsas de aire y cinturones de
seguridad corresponden al 14 % y 4 %, respectivamente, de los textiles en el automévil donde los materiales més utilizados
presentan disyuntiva por mostrarse como una mejor opcién en cuanto a la relacion costo/beneficio, estos corresponden
a hilos de poliamida (PA) 6,6 y poliéster (Wilson, 2016; Nystrom, y Olsson, 2013). Estas no son fibras equivalentes, y las
diferencias en la capacidad térmica, tenacidad, médulo y otras propiedades dan como resultado un rendimiento diferente
del tejido. No obstante, la poliamida 4,7 presenta una mayor conductividad de calor (punto de fusién a 285 °C) que otros
tipos de poliamida (punto de fusién a 235 °C) o por ejemplo hilos ignifugos de Aramida (Diirkopp Adler Co., IMB, 2006). En
general, las telas de las bolsas de aire estdn hechas de hilos multifilamento de los materiales antes mencionados que pueden
presentar recubrimientos, los mas comunes son silicona y neopreno.

Conclusiones

Los materiales poliméricos representan un gran potencial dentro de los textiles técnicos al permitir multiples y eficientes
funcionalidades. El incremento de desarrollo tecnolégico relacionado con la versatilidad de los polimeros compuestos,
técnicas de procesamiento y caracterizacién permite una vasta posibilidad de inimaginables aplicaciones. Estrategias como
el CITLAX promueven estos importantes avances tecnoldgicos para el sector productivo y comunidad cientifico-académica.
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Resumen

En esta investigacién, nanofibras de celulosa (CNF) de Chusquea quila fueron usadas como refuerzo del cido polilactico
(PLA) en la fabricaciéon de membranas en electrospinning. El objetivo de este trabajo fue analizar la incidencia de las CNF
en las propiedades mecanicas del PLA. Para demostrar lo anterior, fueron elaboradas membranas sin adicién de CNF
y membranas con CNF en porcentajes de 1%, 3% y 5% con respecto al peso del PLA. Las CNF y las membranas fueron
caracterizadas morfoldgicamente. Ademas, las CNF fueron acetiladas para lograr dispersién en el PLA. Asimismo, las
membranas fueron sometidas a ensayos de traccién y resistencia al desgarro. Se encontré que la adicién del 1% de CNF
refuerza el material ante esfuerzos de traccién y desgarro.

Palabras claves: Acetilacion, acido polildctico, chusquea quila, electrospinning, nanofibras de celulosa.

Introduccion

El creciente interés por sustituir los polimeros derivados del petréleo, radica en que estos materiales derivados de
recursos fésiles son una gran fuente de contaminacion desde su produccién y hasta el fin de su ciclo de trabajo, son materiales
toxicos al medio ambiente y las especies vivas del planeta, ademds sus propiedades de degradacién son pocas (Singh,
Wani y Langowski, 2017). Los biopolimeros pueden ser una alternativa a los polimeros sintéticos, ya que son materiales
provenientes de recursos renovables (Ebnesajjad, 2013). Los biopolimeros por su procedencia presentan propiedades de
degradacion, inocuidad con el medio ambiente y seres vivos. Asimismo, se busca potenciar su comportamiento mecénico
y de barrera para ser competitivos frente a los polimetros sintéticos (Thakur, 2014). Biopolimeros como el acido polilactico
(PLA), el cual va tomando trascendencia industrial ya que cuenta con interesantes propiedades que pueden ser comparadas
con las de los polimeros sintéticos, cuenta con productos elaborados cuyos residuos pueden ser tratados con los residuos
organicos para ser convertidos en biomasa (Serna, Rodriguez y Alban, 2003; Sin, Rahmat y Rahman, 2012).

El refuerzo con particulas o nanoparticulas procedentes de recursos renovables es una alternativa interesante para
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mejorar las propiedades fisico-mecanicas de los biopolimeros. De acuerdo a lo anterior, la nanocelulosa puede usarcé para
elaborar biocompuestos con el propésito que la matriz como el refuerzo mitiguen el impacto ambiental, y a su vez potencie
las propiedades fisico-mecanicas del material (Thakur y Singha, 2013). Las fibras vegetales son la principal fuente natural
de celulosa, son biocompuestos que se dan de forma natural. Los tejidos vegetales estan compuestos principalmente por
celulosa, la cual acttia como material de refuerzo en gran variedad de especies (arboles, plantas, entre otros.) (Faruk, Bledzki,
Fink y Sain, 2012). En este sentido el uso del bambi el cual es una fuente importante de celulosa y teniendo en cuenta que
es una especie de alto crecimiento puede verse como materia prima para obtener nanofibras de celulosa (Lu, et al., 2014). En
el caso de la Chusquea quila, es un bamb1 que tiene alto crecimiento incluso robando terreno a especies endémicas y el cual
no tiene un uso comercial. Ademads, resientes estudios realizados en el Centro de Biomateriales y Nanotecnologia de la UBB
demuestran su gran potencial como materia prima para la obtencién de nanocelulosa (Oliveira, 2014).

Por otra parte, el uso de técnicas de fabricacién como el electrospinnin cumple un requisito bésico para el desarrollo
de nanomateriales ya que por medio de este se pueden fabricar materiales fibrosos nanoestructurados (Restuccia, et al.,
2010). Esta técnica puede ser 1til en la fabricacién de productos que pueden tener uso importante en industrias como la
de alimentos, las membranas fabricadas son fibrosas y por lo tanto porosas, caracteristica importante en los bioempaques
activos (Mitchell, 2015).

Con esta investigacion se pretende proponer una alternativa frente a los polimeros sintéticos, incursionando en el
estudio de biomateriales compuestos, fabricados por métodos y materias primas limpias, induciendo el uso de biopolimeros
y nanotecnologia proveniente de recursos renovables.

Materiales y Métodos

Acido polilactico de Natureworks® (PLA polymer 2002D, USA). Las nanofibras de celulosa (CNF), fueron obtenidas
a partir de pulpa Kraft blanqueada de Chusquea quila suministrada por el Centro de Biomateriales y Nanotecnologfa de la
universidad del Bio-Bio y NaOH grado anélisis de Merck KGaA, Darmstadt, Germany. Para la acetilacién de las CNF, 4cido
acético glacial y anhidrido acético grado andlisis de Merck KGaA, Darmstadt, Germany, 4cido tartarico de Furet Ltda., Chile
y acetona grado andlisis de Winkler Ltda., Chile. Como diluyentes del PLA se usaron cloroformo grado analitico de Merck
KGaA, Darmstadt, Germany y acetona grado analitico de winkler Ltda., Chile.

Obtencion de CNF de Chusquea quila

Las CNF se obtuvieron por medio de tratamiento mecanico de alto cizalle y homogeneizacién. La pulpa de Chusquea
quila fue sumergida en agua destilada con NaOH (5 % p/v) por 12 horas. Luego, la suspension fue llevada a disgregacion-
dispersion mecanica en equipo Ultra Turrax por 10 min a 14000 RPM. Seguido, las fibras son puestas en molino coloidal
(Masuko Supermasscolloider series Microdesfibrador), con separacién de discos de 0,5 pm, se realizaron pasadas continuas
por 2 horas a 1500 rpm. Posteriormente, las microfibras fueron pasadas durante 2 horas y continuamente en equipo de
cizalle de alta presion (MICROFLUIDIZER LM10) a 1000 bar y se obtuvo un gel compuesto de nanofibras de celulosa. Por
tltimo, el gel es llevado a centrifugacion en ultracentrifuga (YINGTAI INSTRUMENT) a 12000 rpm por 30 minutos.

Acetilacion

La acetilacién usada consta de tres etapas (Figura 1). Etapa 1, las CNF son tratadas con 4cido acético en placa magnética
a temperatura ambiente y luego centrifugadas. En la etapa 2, las CNF son vertidas en una mezcla de anhidro acético con
un biocatalizador, la mezcla es agitada magnéticamente con temperatura de 120 °C por 3 horas, luego es ultracentrifugada.
En la etapa 3, la muestra acetilada es sumergida en acetona y puesta en agitacién a temperatura ambiente y luego
ultracentrifugada.
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Figura 1. Etapas de acetilacion de las NFC
Fuente: Los autores

Fabricacion de membranas

En la elaboracion de membranas sin adicién de CNF se usaron 10 mL de soluciéon compuesta de pellets de PLA,
disueltos en cloroformo/acetona (2:1) procurando que el contenido de polimero fuera del 10% de la solucién. La solucién
fue cargada en una jeringa y llevada al electrospinning, con parametros de fabricacion: distancia inyector-colector de 20 cm,
24 kV de voltaje y 1 mL/h de flujo de solucién. La fabricacién de membranas con reforzamiento sigui6 el proceso descrito
anteriormente con adiciéon de CNF en porcentajes de 1 %, 3 % y 5 % con respecto al peso del polimero.

Caracterizacion de fibras y membranas

La morfologia y didmetro de las CNF fue observada en microscopio de fuerza atémica (AFM). Las membranas y las
fibras que la forman fueron observadas en microscopio electrénico de barrido (SEM).

Caracterizacion mecdnica

Se realizaron pruebas de traccién segtin norma ASTM D882-12 y pruebas de resistencia al desgarro segtin norma
ASTM D1938-14. Los resultados fueron comparados entre membranas de PLA y PLA-CNF. Esta prueba fue analizada
mediante un disefio experimental factorial con tres factores y dos variables de respuesta. El analisis de varianza ANOVA se
realizé con un nivel de confianza o = 0,05.

Resultados y discusiones

La Figura 2 muestra CNF con didmetros promedio 30,3 nm. El tamafio es inferior a 100 nm por lo cual se considera
una nanoparticula.

Figura 2. Imagen AFM de CNF y tamafio de particula.
Fuente: Los autores
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En la Figura 3, se muestran las imdgenes SEM de membranas en base a PLA y PLA-NFC. Se observa que las membranas
son formadas por fibras que poseen morfologia definida sin grandes alteraciones en su estructura y que la deposicién de
fibras en el colector es aleatoria, es decir, no son fibras orientadas.

Figura 3. Imégenes SEM de membranas de a) PLA, b) PLA-CNF 1 %, c) PLA-CNF 3 %y d) PLA-CNF 5 %.
Fuente: Los autores
En la Figura 4, se observa que la adicién de CNF cambia las propiedades del material. Al adicionar el 1% y el 3 % de
CNF las membranas consiguen mayor resistencia al esfuerzo. Sin embargo, esta resistencia decrece al aumentar el porcentaje
de CNF (Figura 4 a). Las CNF aumentan la deformacién del PLA, mejorando la elasticidad del mismo y disminuyendo su
moédulo concediendo caracteristicas de ductilidad (Figura4 by 4 c).

Figura 4. Resultados prueba de traccion en membranas de PLA y PLA-CNF. a) Esfuerzo, b) Modulo elastico MOE y c) Deformacion
Fuente: Los autores

La Figura 5, muestra el comportamiento de las membranas ante esfuerzos cortantes y de rasgado. La adicién del
1 % de CNF aumenta la resistencia al desgarro en el material, sin embargo al aumentar el porcentaje de adicién de CNF la
resistencia decrece.

Figura 5. Resultados de la prueba de Resistencia al desgarro en membranas de PLA y PLA-CNF
Fuente: Los autores

55



Memorias del 1V Simposio de Materiales Poliméricos, Cali 13 y 14 de septiembre de 2018

Conclusiones

Los resultados indican que la adicién 1 % de CNF en la fabricacién de membranas en base a PLA refuerza el material
mejorando sus propiedades mecénicas ante esfuerzos de traccion y desgarro. Las propiedades decrecen al aumentar el
porcentaje de adicion de CNF, sin embargo el modulo elastico cambia concediendo caracteristicas de ductilidad, también,
el material puede aumentar su deformacién concediendo elasticidad al mismo. Las membranas obtenidas con propiedades
mejoras pueden tenerse en cuenta como empaques activos en la industria alimenticia.
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Resumen

Los metalizados a sustratos poliméricos surgen con el propésito de proteger y mejorar propiedades superficiales;
donde los métodos de obtencién en general son econdmicos, pero con coste ambiental alto por la materia prima
(H,CrO,) que usan y residuos generados, siendo perjudiciales para la salud. Esta investigacion propone una
soluciéon mediante recubrimientos por PVD-magnetrén sputtering. Se utilizé sustratos de ABS, caracterizdndolos
fisicoquimicamente mediante DSC y TGA. Posteriormente se deposité Cr/CrN(2.6pm), activando la superficie
por bombardeo i6nico a diferentes tiempos de activacién (t ). Se evalué las propiedades mecanicas, triboldgicas
y de adherencia mediante técnicas de nanoindentacién, pin-on-disc y scratch, encontrando un aumento de la
dureza, carga critica de falla, resistencia al rayado y disminucion de desgaste a medida que el t , incrementa.

Palabras claves: ABS, adhesién, metalizado, Sputtering.

Introduccion

Los plasticos metalizados son usados en diferentes aplicaciones, desde empaques para dispositivos en microelectrénica
hasta recubrimientos usados en industrias automotriz, aerondutica y espacial (Grimberg, Bouaifi, Draigefates, Soifer, y
Weiss, 1994). No se requieren propiedades con altas durezas y altas resistencia al desgaste para las mdltiples posibles
aplicaciones (Mittal, 2013). La combinacién de alta resistencia (recubrimientos duros de materiales metélicos y/o cerdmicos)
y baja densidad (sustrato pléstico) hace nuevas oportunidades y posibilidades en aplicaciones para plasticos metalizados
(Mittal, 1998). EI CrN es un excelente recubrimiento por su alta dureza, alta resistencia al desgaste y a la corrosién, bajo
coeficiente de friccion, estable quimicamente y con un llamativo color plata (Cabrera et al., 2011). Con el fin de depositar CrN
en sustratos poliméricos de acrilonitrilo-butadieno-estireno (ABS), encontramos varios desafios reportados, uno de ellos es
la adhesién del recubrimiento con el sustrato: en donde puede ser superado mediante una activacion de superficie (métodos
quimicos o fisicos) y el depdsito de una capa de acople que fortalecen el enlace con el sustrato polimérico (Kupfer y Wolf, 2000;
Charbonnier y Romand, 2003). Otro desafio reportado es referente a la temperatura, el recubrimiento debe ser depositado
a bajas temperaturas, por debajo de su transicion vitrea, de modo que el sustrato polimérico no presente alteraciones como
deformacién o degradacién. La activacion de superficie puede promover diferentes mecanismos de adhesion (adhesién de
tipo mecanica, quimica y polar) en funcién del método que se lleve a cabo. Por ejemplo, el galvanizado es el método mas
implementado, pero usa reactivos téxicos como el H,CrO,, que involucra el cromo hexavalente (Cr VI), sustancia que ha sido

59



Memorias del 1V Simposio de Materiales Poliméricos, Cali 13 y 14 de septiembre de 2018

demostrada como generadora de diferentes tipos de cancer y mutaciones, ademads de ser altamente contaminante (Kupfer,
Hecht y Ostwald, 1999). Nuestra investigacién propone dar una solucién a este problema mediante recubrimientos por
PVD (deposicion fisica en fase vapor) especificamente con la técnica de magnetron sputtering asistida con RF, técnica que
ha sido muy llamativa y estudiada tltimamente. Utilizamos sustratos de material polimérico como el Acrilonitrilo-Butieno-
Estireno (ABS), al cual se le realizo una caracterizacion fisicoquimica mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC) y
termogravimetria (TGA). Posteriormente se realiza el depésito de Cr/CrN(2.6um) realizando una activacién de superficie
por bombardeo i6nico a diferentes t ,. Se evalu las propiedades mecanicas, triboldgicas y de adherencia mediante técnicas
de nanoindentacién, pin on disc y scratch, encontrando una mejora de la dureza, aumento en la carga critica de falla,
disminucién de desgaste y aumento a la resistencia al rayado en la medida que el t , varia de 0 min a 20 min.

Materiales y Métodos

Se depositaron monocapas de CrN en sustratos de ABS (70 mm *10 mm * 5 mm), los cuales fueron limpiados con
propanol en un bafio de ultrasonido durante 20min. Los recubrimientos fueron obtenidos por la técnica de magnetron
sputtering asistida por RF (13,56MHz). Para este proceso se utilizé un blanco de Cr de 4” de didmetro y alta pureza (99,9
%). Los pardmetros de deposicién utilizados fueron: una potencia de 350W, sin aplicar temperatura al sustrato, una mezcla
de gas de Ar(90 %)/N,(10 %) con una presién de trabajo de 6x10-3 mbar. Con el fin de estudiar la influencia del tiempo
de activacion por plasma y la adhesién, previo al depésito, variamos los tiempos de activacién desde Omin hasta 20 min
trabajando en una atmosfera saturada de nitrégeno (25 sccm) y usando un voltaje polarizacién bias aplicado al sustrato
de -100 V. Se realizé ensayos de espectroscopia Raman a los sustratos sometidos a los diferentes tiempos de activacion.
Se realizé una caracterizacién morfolégica por AFM y SEM para determinar la rugosidad cuadratica media (RMS) y la
calidad de los recubrimientos, respetivamente. Adicionalmente, se determiné la dureza de las diferentes muestras por
nanoindentacién. Para determinar propiedades triboldgicas y adherencia se realizaron ensayos de pin-o-disc y rayado.

Resultados y discusiones

La activacién por plasma en sustratos ABS, consiste en aplicar una potencia hasta alcanzar la energfa de disociacién de
los enlaces c-c del butadieno (monémero del ABS). Creando radicales libres que reaccionan con la atmosfera de nitrégeno
formando grupos aminas y amidas. Estos grupos pueden crear enlaces mas fuertes con el cromo usado como capa de
acople para mejorar la adherencia. Sin embargo, en este proceso es posible degradar o dafiar la estructura del polimero si
la potencia aplicada es mas alta que la requerida (Kaminska y Kaczmarek, 2002). Por esta razdn, se realizé espectroscopia
RAMAN para los diferentes tiempos de activacién (T, ) del sustrato ABS (Figura 1 a)). Los espectros RAMAN muestran los
picos caracteristicos para los tres componentes, una banda asociada al grupo nitrilo correspondiente del acrilonitrilo a 2238
cm™, el anillo aromatico del componente estireno a 1603, 1584 y 1003 cm™, y el doble enlace del butadieno a 1667cm-1, similar
alo reportado por otros autores (Lobo y Bonilla, 2003). En los espectros no se evidencia dafios asociados al proceso descrito.

En la figura 1 b) y c), se observa micrografias SEM correspondiente a las muestras recubiertas con dos T, . Estas
micrografias evidencias agrietamientos en toda la superficie de las muestras, esto puede ser relacionado a la acumulacién
de estrés en el sustrato debido al proceso de obtencién del mismo (proceso de inyeccién) y la baja energia superficial del
ABS. Sin embargo, cuando se incrementa el T__ es posible observar como decrece la porosidad, aglomeraciones y defectos
superficiales, aunque las grietas contintian. Fue posible determinar el espesor mediante SEM transversal de las muestras,
t=2,6 um. Para estudiar la adherencia de los recubrimientos de CrN en sustratos de ABS y el efecto del T_ se desarrollaron
ensayos de pin on disc usando un pin de AL,O,, con un radio de 4mm con una carga de 5N y una distancia total de recorrido
de 1000 m. En la figura 1 ¢) y d), se muestra las micrografias de las muestras ensayadas por pin on disc. En estas es posible
evidenciar material particulado (debris) sobre la superficie, debido a la abrasién generada entre el pin (material duro) y la
muestra durante el ensayo. Adicionalmente, es posible apreciar cuando decrece el ancho de camino con el aumento del T, ,
desde 0,78 mm hasta 0,56 mm, representado hasta un 28 % menos de desgaste y mejora en la adherencia con el tratamiento.
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Figura 1. (a) Espectro RAMAN para cada muestra a los diferentes T__. (b) Imagenes SEM paraT =0 min (c)y T =20min (d).Imagenes SEM de la
huella de desgaste generada en el ensayo de pin on disc para los T_ =0 min (e) y T _ =20 min.
Fuente: Los autores

Conclusiones

La deposicién de recubrimientos mediante la técnica PVD magnetron sputtering es una potente alternativa para
modificacion superficial (metalizado) de materiales poliméricos. Fue posible probar el efecto del t_, de superficie mediante
bombardeo i6nico en el desempefio final de los recubrimientos de CrN en polimeros ABS. Para todos los t , de superficie,
los recubrimientos de CrN presentan agrietamiento e incluso otros defectos superficiales (poros y clusters). Sin embargo,
cuando se incrementa el t_, (0 min -20 min) la pelicula empieza a ser mas uniforme y densa, disminuyendo estos defectos
superficiales alrededor de un 50 %. Se encuentra que uno de los parametros que influye drasticamente en las propiedades de
estos recubrimientos es el tiempo expuesto al voltaje de polarizacién negativo r.f. aplicado al sustrato. El resultado obtenido
nos dice que el tiempo mas apropiado de voltaje de polarizacién de -100 V es de 20 min donde nos produce capas con
mejores propiedades mecénicas. De los analisis de las pruebas mecdnicas y triboldgicas de los recubrimientos obtenidos a
los diferentes t , por técnicas de nanoindentacién, pin on disc, rayado, encontramos, un incremento de la dureza, aumento
a la resistencia al rayado en la medida en que el t , varfa de 0 min a 20 min. Se puede evidenciar un aumento en la carga
critica de falla de los recubrimientos y disminucién de desgaste a medida que se incrementa el tiempo de bombardeo iénico.
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Resumen

Se estudi6 la degradacién de copolimeros de etileno norborneno en presencia de agentes prodegradantes. Se emple6
la técnica de termogravimetria - cromatografia de gases/ espectroscopia de masas (TGA-GC/MS) complementada con
espectroscopia de infrarrojo (IR) y se encontré que los datos arrojados por el analisis de TGA — GC/MS sugirieron que
los productos evolventes de la reaccién de termo oxidacién son fundamentalmente compuestos de 5 a 8 carbonos de tipo
alquenos u oxigenados, mientras que el FTIR mostré que durante el proceso degradativo de forman cetonas, aldehidos,
alcoholes, dcidos carboxilicos y éteres. Aunque se demostré que la presencia de agentes prodegradantes facilita la reaccién
de degradacién, los copolimeros en presencia de agentes prodegradantes, no evidencian biodegradabilidad

Palabras claves: Copolimeros de cicloolefinas, mecanismo de reaccidn, agentes prodegradantes, TGA-GC-MS..

Introduccion

Los copolimeros de cicloolefinas (COC) son materiales amorfos basados en olefinas lineales y olefinas ciclicas. Debido
a la presencia de grupos voluminosos en la cadena principal, se obtienen materiales que no poseen orden molecular,
son translicidos, rigidos, con altas temperaturas de transicién vitrea (T,), mayor resistencia térmica y mecdnica, bajas
contracciones, baja absorciéon de humedad y baja birrefringencia Estos materiales han encontrado diversas aplicaciones
tecnolégicas, sin embargo, su baja absorcién de humedad y excelentes propiedades dpticas, los hacen una interesante opcién
como materiales de empaque, por lo que es de interés estudiar su comportamiento degradativo (Shin, Park, Liu, y He, 2005).

Degradabilidad de Polimeros

Es conocido que los materiales poliméricos sintéticos con cadenas alifdticas saturadas, que no poseen heterodtomos
como el oxigeno o grupos funcionales como hidroxilos o dcidos, no se consideran materiales biodegradables, es decir,
que su descomposicién en condiciones ambientales requiere largos tiempos de degradacién (Ammala et al., 2011). Como
solucion se ha probado la introduccién de grupos funcionales oxigenados en las cadenas poliméricas, o la adicién de agentes
oxidantes que aceleren el proceso de degradacién(Ammala et al., 2011; Roy, Surekha, Rajagopal, y Choudhary, 2007; Roy,
Surekha, Raman, y Rajagopal, 2009). El presente trabajo tiene como objetivo proponer el mecanismo de reaccién de la
degradacion de copolimeros etileno — norborneno y relacionarlo con el comportamiento observado durante el seguimiento
realizado a la termoxidacién.
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Materiales y Métodos

Se emplearon dos grados comerciales de copolimeros etileno norborneno, fabricados por Advanced Polymers GmbH
bajo el nombre comercial Topas, con diferencia en el porcentaje de unidades ciclicas que contiene cada uno en la cadena
principal, siendo este contenido de 55 % mol (A) y 38 % mol (B). Como agentes prodegradantes se emplearon estearato de
hierro (F) y estearato de manganeso (M), fabricados por Santa Cruz Biotechnology, Inc.

Se extruyeron peliculas de los copolimeros puros y formulados de 50 pm + 0,5 um de espesor. Para esto se emple6 un
extrusor mono husillo KILLION modelo KTS-100. Las formulaciones obtenidas se reportan la Tabla 1.

Tabla 1. Composicién de las peliculas COC - prodegradante empleadas en estudio. Contenido de norborneno en la cadena principal de la resina
base (N), tipo de prodegradante (P), contenido de prodegradante (C).

Formulacion N (%emol) P C (% m/m)
A 55 - -
AF2 55 Estearato de hierro 0,5
AM2 55 Estearato de manganeso 0,5
B 38 - -
BF2 38 Estearato de hierro 0,5
BM2 38 Estearato de manganeso 0,5

Fuente: Los autores

Determinacion del Mecanismo de Reaccion

Con la finalidad de proponer las posibles reacciones de termo oxidacion de los copolimeros etileno norborneno puros
y en presencia de agentes prodegradantes, se realizaron ensayos de TGA-GC/MS y FTIR. Durante el TGA-GC/MS, el
polimero fue sometido a calentamiento desde 0 a 600 °C, en presencia de 2 % de oxigeno, obteniendo informacién acerca de
los productos de descomposicién de la degradacién una vez que comienza la pérdida de peso de la muestra. En cuanto al
FTIR, las muestras se calentaron de 50 °C a 550 °C extrayendo muestras cada 25 °C a las que se les realizo el ensayo. Asi se
obtuvo informacién de los grupos funcionales que se forman antes del inicio de la descomposicién y de lo que permanece
en la muestra una vez ha comenzado la pérdida de peso a través de la liberacién de volatiles.

Resultados y discusiones

La tabla 2 muestra los productos mas probables de la degradacion de acuerdo con la comparacién de los espectros de
masas con la base de datos NIST.
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Tabla 2. Compuestos identificados en los espectros de masas de B, BF2 y BM2, a través de la biblioteca NIST.

Compuesto Identificado

Estructura Quimica

Muestra Rel-enTIC  Temperatura
(min) en TGA (°C)
B 77,263 397
86,237 442
86,266 442
86,335 442
86,715 442
BF2 81,266 416
86,231 442
86,269 442
86,338 442
86,718 442
BM2 81,263 416
86,231 441
86,266 441
86,338 441
90,274 461
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Tabla 2. Compuestos identificados en los espectros de masas de B, BF2 y BM2, a través de la biblioteca NIST.La Figura 1 muestra los espectros
IR de la formulacion AM2. Se observa la banda en la zona de los carbonilos, ubicada en 1715 cm™, correspondiente con el estiramiento de
los enlaces C=0. Esta banda crece durante todo el seguimiento, indicando la formacién de enlaces C=0O, como producto
del proceso termo oxidativo. La banda ubicada en 1456 cm™, correspondiente con la flexién del enlace C-H (Al et al., 2016),
se mantiene hasta los 475 °C, sin embargo, a los 500 °C es posible notar que practicamente desaparece, asi como las bandas
alrededor de 2900 cm™, correspondientes con el estiramiento del enlace C-H (Miwa, Kikuchi, Ohtake, y Tanaka, 2011). Esto
puede indicar la ruptura de la cadena debido al progreso de la termo oxidacién, en la que se da la transformacién de unos
grupos funcionales en otros, y la generacién de productos volatiles de bajo peso molecular. Este fenémeno fue observado
previamente (Dixit, Dixit, y Verma, 2016), para la termo oxidacién de desechos de PE mezclados con fibras naturales de

yute.

Figura1. Espectros IR de la formulacion AM2, sometida a las temperaturas de descomposicion.

Fuente: Los autores
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Conclusiones

La reaccién de termo oxidacién ocurre via radicales libres a través de la escision molecular y el entrecruzamiento,
simultdneamente, en al menos tres etapas.

El TGA-GC/MS permiti6 concluir que los productos evolventes de la termo oxidaciéon son moléculas carbonadas de 5
a 8 carbonos, de tipo alquenos y oxigenados.

Los grupos funcionales que se forman durante la termo oxidacién son: aldehidos, cetonas, acidos carboxilicos, alcoholes
y esteres.
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Resumen

Para mejorar las propiedades de las poliolefinas se implement6 la funcionalizacién. El presente trabajo procesé
polipropileno con anhidrido maleico como agente compatibilizante utilizando una extrusora convencional. Se caracterizé
la muestra con andlisis de FTIR, evidenciando presencia de grupos carbonilos en la matriz polimérica, e indice de fluidez,
indicando que el material reprocesado tuvo mayor grado de injerto cambiando de MFI 153 a 142 g/10 min. Se procesé
Masterbatch con fibra de vidrio, al 3, 6 y 9 %, de PP-AM. Las pruebas mecanicas demostraron el aumento de resistencia al
impacto, tension y elongacion méxima a la cedencia un 4,6 %. La prueba del médulo de Young y 1 % secante increment el
moédulo elastico un 9,3 %. La espectrofotometria corroboré un bajo indice de amarillamiento.

Palabras claves: Polipropileno, anhidrido maléico, perdxido, funcionalizacion, extrusora y modificacion.

Introduccion

La no polaridad de las poliolefinas da como resultado una excelente resistencia quimica, aunque también representa
una desventaja en aplicaciones que requieren afinidad y adhesion entre estas y moléculas polares (Diop y Torkelson,
2013).Se ha usado la funcionalizacién como un método de modificacién para potencializar diferentes tipos de polimeros
termoplasticos. Este método consiste en la insercién de grupos funcionales via radicales libres usando un peréxido como
iniciador (Guzman y Murillo, 2014). La insercién se da con la reaccién entre el polimero y un monémero vinilico, como
lo es el anhidrido maleico, el cual es uno de los mas utilizados a nivel mundial (QYResearch Maleic anhydride grafted
compatibilizer Research Center, 2014) debido a que es un poderoso receptor de electrones, capaz de formar injertos en la
cadena polimérica (Rosestela, 1999). La modificacién quimica cobra gran importancia, ya que resulta ser una forma rapida
y econémica de sintetizar polimeros con las propiedades deseadas. Es por esto que realizar este tipo de procesamientos en
extrusoras monohusillo no disefiadas para procesos de alta mezcla, se convierte en un atractivo para la industria al existir la
posibilidad de producir este injerto a gran escala con equipos usualmente utilizados en produccién de compositos.
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Materiales y Métodos

Materiales

Polipropileno homopolimero con indice de fluidez 3.0 (g/10min) asi como el paquete de aditivos estabilizadores
estindar, el peréxido en estado liquido usado, 2,5-dimetil- 2,5di(terc-butilperoxi)hexano (DHBP) y el Polybond 7200
(Muestra A), material usado para hacer la comparacién del proceso metodolégico. Fibra de vidrio usada como relleno para
el proceso de obtencion del Masterbatch en la caracterizacion del material.

Método

Se homogenizd resina de polipropileno con los aditivos estabilizadores, peréxido y anhidrido maleico en un mixer.
El material obtenido se aliment6 a la tolva, sometiéndose a un proceso de fundicién en la extrusora monohusillo durante
5 minutos, con una temperatura 200-230-220 °C a lo largo de las zonas de la extrusora y a una velocidad de 202 rpm.
Se realiz6 un proceso de molienda (Muestra B). Se alimenté nuevamente a la tolva de la extrusora (Muestra C) material
proveniente de la primera extrusién con las mismas condiciones Se pesaron las cantidades de resina, fibra de vidrio y
polipropileno funcionalizado con anhidrido maléico para la obtencién del Masterbatch. Cada muestra se extruy¢ a las
condiciones aplicadas en las extrusiones anteriores. Se procedié a realizar un proceso de dilucién utilizando polipropileno
homopolimero en el Masterbatch obtenido en la etapa anterior. Se caracterizé la muestra obtenida.

Resultados y discusiones

Andlisis FTIR

La figura 1 muestra la comparacion entre los espectros. De acuerdo a la literatura reportada para los espectros de
transmitancia de este tipo de moléculas la banda de 1.860 cm-1 se manifiesta debido a la accién de los grupos carbonilicos
(Gallego, Lépez, y Gartner, 2006; Chongprakobkit, Opaprakasit, y Chuayjuljit, 2007). Labanda de 1.780 cm-1 es caracteristica
de los grupos carbonilicos para el anhidrido injertado como un anillo (Gartner, Suarez, y Lépez, 2008). La banda de 1.710
cm-1 corresponde a los grupos carboxilicos extendidos sobre la cadena polimérica insertdndose en forma de 4cido (Hoyos,
Fina, Carniato, Prato, y Monticelli, 2011).

Figura 1. Espectros FTIR para cada muestra obtenida.
Fuente: Los autores.
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Andlisis MFI

La figura 2 muestra la comparacion entre los indices de fluidez para el Polybond 7200 (Muestra A), el polipropileno
obtenido en la primera extrusién (Muestra B) y el polipropileno re-extruido (Muestra C) donde se observa una disminucién
del indice de fluidez en la muestra C, lo que indica que esta posee una mayor viscosidad.

Figura 2. Resultados de indices de fluidez de las muestras estudiadas.
Fuente: Los autores

Resistencia al impacto

En la figura 3 se muestra la media de la energfa absorbida para cada muestra y se evidencia que al aumentar la
cantidad polipropileno funcionalizado con anhidrido maleico al Masterbatch, aumento la resistencia al impacto.

Figura 3. Variacion de la resistencia al impacto de acuerdo al porcentaje de polipropileno funcionalizado.
Fuente: Los autores
Elongacion mdxima a la cedencia

La figura 4 se evidencia que a mayor resistencia a la tensién menor elongacién, dicho comportamiento propio del
material se puede observar en la tendencia creciente al aumento de la elongacién para las muestras con PP-AM laboratorio
(D-C3, D-C6, D-C9).
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Figura 4. Variacion de la elongacion maxima a la cedencia de acuerdo al porcentaje de polipropileno funcionalizado.
Fuente: Los autores

Modulo de elasticidad o médulo de Young

Enla figura 5 se puede observar que los resultados del médulo de Young entre una muestra y otra son estadisticamente
iguales, es decir, presentan una distribuciéon normal.

Figura 5. Variacion del mddulo de Young de acuerdo al porcentaje de polipropileno funcionalizado.
Fuente: Los autores.

Modulo de flexion 1% secante

La figura 6 evidencia que los resultados entre las muestras analizadas son estadisticamente iguales lo que proporciona
confiabilidad en las propiedades del material sintetizado en este estudio.
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Figura 6. Variacion del mddulo de flexion 1 % secante de acuerdo al porcentaje de polipropileno funcionalizado.
Fuente: Los autores.

Indice de amarillamiento

En la figura 7, la cual representa el modelo de color CIELAB, se puede observar que a medida que se aument6 el
porcentaje de anhidrido maléico en las muestras, se obtuvo una tendencia a la zona de color -b*.

Figura 7. Representacion del modelo de color CIELAB (L*a*b *) para cada muestra estudiada.
Fuente: Los autores.

Conclusiones

1. Es posible desarrollar la funcionalizacion de polipropileno con anhidrido maléico en una extrusora convencional
bajo pardmetros cémo los establecidos en este estudio.

2. Reprocesar el material sintetizado de PP-AM, disminuy6 levemente en valor de MFI 153 A MFI
142 g/10 min y por ende aumentd el peso molecular y la viscosidad del producto.

3. Alaumentar el porcentaje de PP-AM a 3 %, 6 %y 9 % en un masterbatch con fibra de vidrio, aument¢ la propiedad
de resistencia al impacto en el compuesto final hasta en un 4,6 %.
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4. Elagente compatibilizante aumentd la tension y a su vez la rigidez del material, asi como disminuy6 su elongacién,
hasta en un 9,3 % comparado con las muestras sin dicho agente.
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Abstract

Edible films and coating-forming suspensions based on potato starch were successfully produced. Films showed
a homogenous and compact structure and excellent transparency. Moreover, they showed typical infrared spectra and
thermal degradation patterns as glycerol-plasticized starch films. Andean berries were dip-coated by immersion in the
potato starch-based coating solutions. These coatings were well adhered and gave the fruit surface a bright appearance.
These preliminary studies suggest that the use of potato starch-based coatings and films constitute a promising strategy for
the preservation of Andean berries during postharvest.

Palabras claves: Andean Berry; Edible coatings; Films; Postharvest; Starch

Introduction

Andean Berry (Vaccinium meridionale Swartz) is a wild shrub native to Andean South America, which grows between
2000 and 3800 m above sea level (Celis, et al., 2017). This fruit is well known because is a rich source of compounds associated
with health benefits such as anthocyanins, antioxidants and vitamins (Garzén, Narvéez, Riedl, & Schwartz, 2010)total
phenolic content, anthocyanin content, and antioxidant activity. In addition, high-performance liquid chromatography with
photodiode array detection (HPLC-DAD. However, Andean berry deteriorates rapidly during postharvest.

The application of edible coatings on fruits and vegetables allows to extend their shelf life because these materials
act as an external protective layer slowing the respiration rate and reducing moisture and solute migration, gas exchange,
oxidative reaction rates, as well as suppress physiological disorders (Aloui & Khwaldia, 2016). Several polymers from
natural origin have been used for the fabrication of edible coatings including starch, alginate, chitosan, pectin and cellulose
derivatives, among others. Among them, starches are well known for their good film-forming properties and functionalities
(Lopez-Cérdoba, Medina-Jaramillo, Pifieros-Hernandez, & Goyanes, 2017).

Boyacéa (Colombia) is one of the most important producers of several types of potatoes including the native Andean
potatoes, which are gaining growing interest in the last years. This tuber represents an important source of starches which
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can be used for several food and nonfood applications (Tong, Ahmed, Pang, Zhou, & Bao, 2018). In the current work, edible
films based on potato starches were obtained and characterized by SEM, UV-Vis, TGA and FTIR. Moreover, the same
formulations were used as coating-forming suspensions and applied on Andean berries.

Material and methods

Starch was isolated from potatoes variety Diacol capiro purchased at a local market in Duitama, Boyaca (Colombia).
Films were obtained by solvent casting process as reported in previous works (Lépez-Cérdoba et al., 2017) and characterized
by scanning electron microscopy, Fourier transform infrared spectroscopy, thermogravimetric analysis (TGA) and UV-Vis
spectroscopy.

Andean berries (Vaccinium meridionale Swartz) were obtained from a local supermarket from the same batch. Visual
inspection was conducted to ensure consistent ripeness and absence of major defects or physical damages that could
interfere with the experiments. Fruits were dip-coated by immersion in the coating solutions for 90 s, drained of excess
coating, and air-dried at room temperature during 24 h.

Results and discussion

Figure 1 shows SEM images of the surface cross-sections of the glycerol-plasticized potato starch films. It can be seen
that the films showed an ordered and homogeneous structure (without pores or cracks).

Figure 1. SEM micrographs of surface cross-sections of glycerol-plasticized potato starch films.
Source: The authors

Films showed high values of light transmittance (c.a. 80%) in the visible light wavelength range (Figure 2a). Moreover,
they showed excellent contact transparency enough to be used as see-through packaging (Figure 2b). Similar results were
reported for biodegradable films obtained from other botanical starch sources such as cassava, corn and yam (Lépez-
Cordoba et al., 2017).

(a) (b)

Figure 2. (a) Light transmittance (%) and (b) contact transparency pictures of potato starch films
Source: The authors
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IR spectra of potato starch films showed characteristic bands of potato starch. Moreover, thermogravimetric analysis
showed a typical thermal degradation pattern as glycerol-plasticized starch films (Lépez-Cérdoba et al., 2017).

Figure 3 shows pictures of the coated Andean berries. It can be seen that coatings form a good film on the surface of
the Andean berries, giving the fruit a bright, translucent, fresh-like appearance.

Figure 3. Digital images of Andean berries coated with potato starch suspensions
Source: The authors

Conclusions

Potato starch constitutes a promising material for the development of edible films and coatings for use in food
packaging applications. This biopolymer allowed to obtain films with good homogeneity, transparency and thermal
stability. Moreover, the application of coating-forming starch suspensions on Andean berries proved to be a suitable way
of adding value to Andean berries. In a future stage, coated Andean berries will be stored under different conditions of
temperature and relative humidity and monitored periodically in order to evaluate the changes in their physicochemical,
microbiological and sensory properties along storage. It is expected that the application of potato starches based edible
coatings on Andean berries allows to improve their appearance and to prevent their postharvest damage.
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Resumen

Se desarrollaron peliculas a base de almidén (TPS) y alcohol polivinilico (PVA) con y sin agregado de extracto de
yerba mate (TPS-PVA-YM y TPS-PVA respectivamente). Los materiales se caracterizaron mediante calorimetria diferencial
de barrido (DSC) y anélisis termogravimétrico (TGA) y los resultados obtenidos indicaron que la adicién de extracto de
yerba mate provocé una disminucién en la temperatura de fusién del material compuesto y un cambio en el patrén de
termodegradacion a temperaturas entre 200 °C y 286 °C.

Palabras claves: alcohol polivinilico, almiddn, extracto de yerba mate, peliculas biodegradables

Introduccion

La mayoria de los plasticos son producidos a partir del petréleo y sus derivados, que son recursos no renovables,
que generan problemas ambientales como la emisién de gases de invernadero (Philp, Ritchie, y Guy, 2013). En la industria
de alimentos existe una preocupacién por la produccién de materiales de envase para alimentos mas amigables con el
ambiente. En este contexto, los polimeros de origen natural, como el almidén, constituyen una alternativa eco-compatible
para el desarrollo de envases debido a que son biodegradables, no téxicos, abundantes y de bajo costo (Sousa, y Gongalves,
2015). El alcohol polivinilico (PVA) es un material producido de la hidrélisis de acetato de polivinilo (Raj, y Somashekar,
2004), la excelente resistencia quimica, 6ptica y las propiedades fisicas de las resinas de PVA han resultado en amplios usos
industriales, por esto la combinacién con otros polimeros mejoran el rendimiento y en el caso del uso de almidén mejora
las propiedades ecolégicas. Tanto el PVA como el almidén son polimeros polares; por lo tanto, un compuesto de PVA-
Almidén es probable que produzca un material que tenga excelente mecénica propiedades y comportamiento de barrera.
El objetivo de este trabajo fue desarrollaran materiales a base de almidén, alcohol polivinilico y extracto de yerba mate
para su aplicaciéon como envases biodegradables de alimentos; buscando una mejora a las propiedades de los materiales
biodegradables, asi como la obtencién de un envase activo.

Materiales y Métodos

Para la fabricacién de los diferentes materiales se utiliz6 glicerol de calidad alimentaria, almidén, PVA y yerba mate
comercial. Las peliculas se prepararon por el método de moldeado (“casting”) mediante la mezcla y calentamiento del
almidén, PVA (30 %, base almidén), glicerol, agua y extracto de yerba mate en el caso de TPS-PVA-YM. Los materiales se
caracterizaron mediante andlisis termogravimétrico (TGA) en un equipo Shimadzu DTG-60 desde temperatura ambiente
hasta 400 °C a 10 °C/min bajo un flujo de nitrégeno de 30 mL/min y la temperatura de fusién de las peliculas se determiné
mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC) con un equipo Mettler Toledo Schwerzenbach, desde temperatura
ambiente hasta 200 °C a 10 °C/min bajo un flujo de nitrégeno de 30 mL/min.
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Resultados y discusiones

En la Figura 1, se observa un pico endotérmico en un intervalo de 40 °C a 180 °C para los dos sistemas de peliculas
desarrollas con una temperatura méxima para TPS-PVA de 110 °C y 102 °C para TPS-PVA-YM, observdndose una
disminucién para las peliculas con extracto. La aparicién de un solo pico de fusién podria indicar una sinergia entre los
dos polimeros usados. Talja, Helén, Roos, y Jouppila (2007), Medina, Ochoa, Bernal y Famd, 2017). reportaron disminucién
de dicha temperatura en materiales termoplasticos con la adicién de diferentes extractos naturales con alto contenido de
polifenoles y atribuyen tal efecto a los compuestos de bajo peso molecular caracteristico de plastificantes.

Figura 1. Termograma de calentamiento
Fuente: Los autores

La Figura 2, muestra la estabilidad térmica de los materiales donde se producen tres etapas de descomposiciéon. Una
primera pérdida de masa a temperaturas entre 100 °C a 150 °C, la segunda pérdida entre 180 °C a 250 °C y una tltima pérdida
de masa entre 250 °C a 400 °C resultando una mayor pérdida de masa en todas las etapas para las peliculas con extracto de
yerba mate comparado con las peliculas TPS-PVA. La literatura reporta pérdidas de masa para materiales termoplasticos a
iguales temperaturas y las atribuye a la evaporacién del contenido de agua, descomposicién del contenido de plastificante
y degradacién de los componentes de los polimeros para la primera, segunda y tercera pérdida de masa respectivamente
(Ayala, Agudelo y Vargas, 2012; Garcia, Fam4, Dufresne, Aranguren y Goyanes, 2009; Medina, Ochoa, Bernal y Fama, 2017).

Figura 2. Pérdida de masa
Fuente: Los autores
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La mayor pérdida de masa para TPS-PVA-YM, podria asociarse a los compuestos de bajo peso molecular del extracto
de yerba mate que podrian estar actuando como un plastificante, ademas la mayor masa residual en TPS-PVA-YM podria
atribuirse a los compuestos con anillos aromaticos que tienden a producir leves concentraciones de carbon que son estables
hasta 600 °C bajo atmésfera de nitrégeno (Patel et al., 2010).

Conclusiones

Los materiales compuestos desarrollados resultaron sinérgicamente compatibles mostrando un solo pico endotérmico
de fusién, Ademads los materiales con adicién de extracto de yerba mate mostraron una disminucién en la temperatura
de fusién y una mayor pérdida de masa comparado con los que no contenian extracto; comportamiento caracteristico de
materiales con mayor contenido de plastificante.
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Resumen

Las pérdidas de productos carnicos en Colombia son de 269.000 t dada su condicién de perecibilidad, lo que demanda
la aplicacién de técnicas en su procesamiento y almacenamiento. Una de las alternativas para solucionar este problema
son las peliculas comestibles (PC) que pueden ser formuladas a partir de una mezcla de materias primas naturales y
biodegradables. En este trabajo se evaluaron las propiedades del exopolisacdrido (EPS) obtenido de bacterias acido lacticas
(BAL) autdctonas aplicadas como pelicula comestible a embutido tipo chorizo, el material fue mezclado con Alginato, Goma
xathan y Glicerol, seguidamente sometido a un proceso de secado, obteniendo una PC que logré mejorar la conservacion del
embutido debido a las propiedades fisico-mecanicas del material.

Palabras claves: Exopolisacdridos (EPS), bacterias acido lacticas (BAL), Peliculas comestibles (PC), bioconservacién de
carnicos.

Introduccion

Segtn un informe de la “Food and Drug Administration” (FDA) en el 2001, se estima que se desaprovechan alrededor
de 1300 billones de toneladas de comida, equivalentes al 33 % de toda la oferta mundial de alimentos, destinados al consumo
humano (DNP, 2016). Para el caso de Colombia con una oferta nacional de 28,5 millones de toneladas de alimentos, 9,76
millones de toneladas son pérdidas y desperdicios, de las cuales 269.000 t corresponden a productos carnicos (DNP, 2016).
Esta contaminacién puede deberse por una parte, a la ausencia de microbiota benéfica competitiva (como ocurre en muchos
alimentos procesados mediante tratamientos térmicos) (Burgos, Aguayo, Lopéz, Pulido y Pérez, 2011).

Las investigaciones que se han fomentado en PC, han sido realizadas utilizando proteinas, lipidos y polisacaridos
con el propésito de determinar su efectividad como barreras protectoras (Alvarez Quintero, 2012). Sin embargo, entre la
variedad de compuestos disponibles para elaboracién de PC, se ha considerado un polisacarido producido por Bacterias
Acido Lacticas (BAL), con beneficios potenciales que permiten su escalamiento debido a su sencillo método de produccién
y sus bajos costos. (Mata, 2006).
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Por lo tanto, los envases a los que se les incorporan materiales provenientes de microorganismos como polisacaridos
pueden actuar como conservantes en los alimentos e incidir en la salud del consumidor. Algunos ejemplos de envases
bioactivos son las peliculas o recubrimientos que contienen vitaminas, fibra dietética, fitoquimicos, prebiéticos, enzimas
o probidticos, que contienen compuestos con reconocido efecto positivo en quien lo ingiere (Lopez de Lacey, 2012).
Actualmente, no existe literatura especifica en la incorporacion de los exopolisacdrido secretados por BAL autéctonas
aisladas de jugo de cafia, de este modo, este trabajo pretende evaluar las propiedades de estos en PC sobre embutido tipo
chorizo, en pro de mantener las propiedades adecuadas del producto y prolongar la vida ttil.

Materiales y Métodos

Capacidad de retencion de agua (CRA)

Hace referencia a la cantidad de agua que un producto puede retener sin que haya liberacién del liquido. En un tubo de
ensayo se peso 1 g de material seco y se agreg6 10 mL de agua destilada, se mezclé suavemente y se mantuvo a temperatura
ambiente durante 24 h. El sobrenadante fue filtrado en papel filtro. Finalmente se pes6 el papel filtro y se determiné la CRA
como los gramos de agua retenida por gramos de gel. (Arriciaga, Prieto, y Cornejo, 2013).

Viscosidad

Se determind la viscosidad mediante un viscosimetro Brookfield modelo RVDV-III U previamente calibrado.

Espesor de la pelicula

El espesor de la pelicula se midi6 con un micrémetro digital iGaging 0-1. Se realizaron diez mediciones de espesor
tomadas en diferentes puntos de cada muestra. Estas medidas se utilizaron para el calculo de la permeabilidad de vapor de
agua (PVA), permeabilidad al oxigeno (02) y las propiedades mecénicas.

Permeabilidad al vapor de agua (PVA)

La medicién de la permeabilidad al vapor de agua (PVA) se determiné gravimétricamente basada en la norma
ASTMD-1653-13 (2015). Las muestras de cada pelicula fueron selladas en copas de permeabilidad marca BYK-Gardner de
aluminio llenas de agua destilada y colocadas en un desecador a 25 °C y 20-30 % de humedad relativa (método de copa
htimeda). Las copas se pesaron a intervalos del horas durante 8 h. Los valores son expresados en g/s*m*Pa. A partir de la
pérdida de peso del sistema copa y agua se logra determinar la pendiente en (g/s), finalmente con base en la diferencia de
humedades relativas dentro y fuera del sistema, teniendo la presién de saturacién del agua a la temperatura, utilizando la
Ecuacion 1.

Siendo:
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g/t = perdida de peso en el tiempo (pendiente de la recta)

A = Area de transmision de la celda o copa.

AP= Psat*(H1-H2)

Psat= Presion de saturaci6n a la temperatura de la prueba

H1=Humedad relativa dentro del sistema H2= Humedad relativa fuera del sistema

Permeabilidad al oxigeno (PO)

La tasa de transmision de oxigeno (TSO) fue determinada utilizando un equipo OX-TRAN 2/22 H (Mocon, Inc.) a 25 °C
a partir del método estdndar ASTM D3985-05, esta prueba fue realizada en laboratorios externos a la universidad. La prueba
consiste en exponer un area de las peliculas al paso de los gases, estas se fijaron en soportes de aluminio y la permeabilidad al
oxigeno (PO) se determiné por duplicado a temperatura de 25 °C, utilizando la Ecuacién 2. La diferencia de presion a través
de la pelicula corresponde a la presién atmosférica (Ap). Las muestras de pelicula, en el instrumento de medida, fueron
sometidas a 100 % de gas oxigeno de un lado y de un gas de arrastre conteniendo 98% de nitrégeno y 2 % de hidrégeno del
otro lado. La PO fue calculada multiplicando la TSO por el espesor de la peliculas (EF) y este por dividido (Ap).

Propiedades mecdnicas

Los andlisis de tension de ruptura (TR) y porcentaje de elongacién (ELON), se efectuaron mediante el uso de un
texturémetro SHIMADZU modelo EZTest /CE siguiendo el método estindar ASTM D 882-02, con separacién inicial de
las garras de 100 mm y velocidad de prueba de 60mm/s. Tres de cinco muestras de cada pelicula se recortaron (100 mm de
largo y 25 mm de ancho) y fijadas cada una en el texturémetro, luego de ser acondicionadas en desecadores a 25 °C y 52 2
% de humedad relativa (HR) durante 48 horas antes de iniciar el andlisis.

Opacidad de las peliculas

La opacidad de las muestras se determind, con un colorimetro ColorFlex© Standards Box, como la relacién entre la
opacidad de cada muestra en la estdndar negro (Yb) Y la opacidad de cada muestra en el estandar blanco (Yw)s (Daudt et
al., 2016).

Estudio de microestructura

La estructura de las PC fue caracterizada por medio de andlisis en microscopia electrénica de barrido, estas
permanecieron en desecadores con gel de silica a temperatura ambiente (25 °C) durante siete dias antes del andlisis con
microscopia. Posteriormente las muestras fueron fragmentadas utilizando nitrégeno liquido para asegurar una fractura sin
desgastes, necesario para una mejor toma trasversal. finalmente cada una se fijé en un soporte de aluminio (stubs) con hilo
conductor de cobre y fueron recubiertas con oro (SPUTTER COATER BALZERSSCD 050) mejorarando la conductividad, las
condiciones de presién fueron de 270 Pascales por 20 min, enfocando en 500pm y con un voltaje de 20kW.
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Andlisis térmico

La termogravimetria es parte de un conjunto de anélisis térmicos que han sido desarrollados para identificar y medir
los cambios fisicos y quimicos, que sufren los materiales cuando son expuestos a variaciones controladas de temperatura
(Rodriguezy Villegas, 2012). Para el estudio en régimen dindmico, muestras de 10- 20 mg fueron calentadas, a una velocidad
constante de calentamiento de 10 °C / min, en un rango de temperatura de 20-550 °C, en atmésfera de nitrégeno, (Aguilar,
Gast6n, Llopiz, y Jérez, 2005). La evaluacién de los termogramas (TG), la determinacién de las temperaturas de pico (Tmax)
¥ las pérdidas, fueron posible a través de las derivadas de Termogravimetria Diferencial (DTG). La evaluacién de los TG se
realiz6 en un equipo TGA Q50 TA Instruments.

Andlisis estadistico

Se gener6 un disefio experimental de mezclas con vértices extremos, el cual arrogé 23 corridas con las cuales se logré
realizar la optimizacién de las mejores tres muestras bajo pardmetros de preseleccion como: Capacidad de Retencién de
Agua (CRA), Propiedades Mecanicas y Opacidad. Dichos pardmetros se escogieron pensando en los requerimientos de la
matriz alimentarfa seleccionada (Embutido tipo Chorizo). Mediante un andlisis de varianza (ANOVA) de regresion lineal
y correlacion para las formulaciones optimizadas se estudi6 el comportamiento de las tres mejores muestras y una muestra
control. Las diferencias significativas entre las medias fueron identificadas a través del test de Tukey (p<0,05), ademas, se
utiliz6 el coeficiente de correlacién de Pearson, valor que puede variar entre [-1 a +1]. Mientras mayor sea el valor absoluto
del coeficiente, mds fuerte seré la relacion entre las variables.

Resultados y discusiones

El disefio experimental arrogo las tres mejores muestras a partir del pardmetro de deseabilidad, a cada muestra se
le realizaron las pruebas descritas en la metodologia obteniendo los resultas de la Tabla 1. De estos resultados se logrd
evidenciar que las PC tienen propiedades significativas con respecto a otros materiales, logrando clasificarse como un
material que puede ser utilizado como empaque biodegradable y bioconservante.

Tabla 1. Propiedades mecdnicas y de barrera de las PC

Fuerza

Tensil

(MPa)
106

PO
[cm3*m- Opacidad
2*d-1*Pa-1] Final [%]

PVA
(g/s*m*Pa)

Espesor

Elongac

Formulaciones CRA [%] ion (%)

[mm]

1 89,429 =+ 0203 + 2,168E-09 =+ 9,18 x10-6 + 16,027 + 3,97 + 63,19+
0,002° 0,032° 1,810E-10°? 093° 0,032° 1,0° 0,08?

2 90,017 = 0,253 + 2,1311E-09 + 1.18a x10%2 23,557 + 3,12+ 66,25 +
0,003 ° 0,020° 1,357E-10° ! 0,047 % 0,9° 0,02

3 89,462 = 0,206 + 1,983E-09 + 4,94 +0,14x 32,448 =+ 579+ 31,29+
0,004 ° 0,001 ¢ 2,121E-10° 10-7* 0,055* 1,6 0,05*

Control 88,083 = 0,177 + 2,176E-09 + 33,503 = 292+ 41,65+
0,002° 0,047 ¢ 3,026E-11° 0,022° 2,6 0,06*

Valor medio + desviacion estandar (n=3). Los valores medios de cada columna que comparten letras distintas son
estadisticamente diferentes seguin la prueba de Tukey (p<0,05).
Fuente: Los autores.
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Estudios de microestructura de las peliculas

La Figura 1 ilustra el analisis de la microestructura de barrido electrénico, el cual permitié observar que las peliculas
presentan un aspecto completamente liso, tanto en su superficie como en su corte transversal. A diferencia de peliculas
elaboradas con proteina de pescado y distintos aceites esenciales (de Andrade Ferreira, 2014); con almidén y quitosano
(Castillo et al., 2017); almidén de yuca y fibras de celulosa (Moraes, Reszka, y Borges Laurindo, 2014) y de alginato con
keratina (Gupta y Kumar Nayak, 2015), las PC elaboradas con EPS y demés componentes, presentan ventajas frente a las
anteriores, debido a la homogeneidad de los materiales presentes en la estructura, probablemente porque el mayor tamafio
de particulas es de 300 um (EPS), generando una dispersion homogenea de las particulas en la disolucion.

Andlisis Térmico

El andlisis termogravimétrico consiste en registrar continuamente la variacién de la masa del material en estudio
conforme se varia la temperatura a una tasa térmica constante (cambio de temperatura lineal). Este tipo de procedimiento
termogravimétrico se conoce como andlisis dindmico. Como resultado de andlisis termogravimétrico se obtuvieron los
datos de cambio de masa con respecto a la temperatura o al tiempo y un termograma, el cual representa graficamente las
variaciones por un periodo establecido (Rodriguez y Villegas, 2012) (Figura 1). De este analisis se evidenci6 que las PC
soportanban altas temperaturas, lo cual potencia su uso en procesos e esterilizacién y pasteurizacién.

F1 F2 F3
SUPERFICIE

(A) (B) (@]
TRANSVERSAL

200y {1560 100pm

(D) (E) (F)

Figura 1. Fotografias de microscopia electrénica de barrido (SEM, searching electron microscopy), A), B) y C) toma superficial (parte superior);
D), E) y F) corte transversal (parte inferior).
Fuente: Los autores.
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Conclusiones

Las propiedades fisicas, capacidad de retencion de agua, andlisis térmico y barreras a gases (Vapor de Agua y Oxigeno),
se vieron modificadas positivamente por el EPS lo que favorecié en la conservacién y prolongacién de la vida ttil del
producto carnico.

Considerando los resultados de calidad microbiolégica y fisicoquimica obtenidos en el producto, las peliculas
comestibles pueden ser consideradas como empaque activo en embutidos tipo chorizo.

Agradecimientos

Agradecemos profundamente al grupo de investigacién de la Universidad del Valle de Microbiologia y Biotecnologia
Aplicada (MIBIA) y a la Escuela de Ingenieria de Alimentos por brindar el apoyo y la infraestructura fisica para realizar este
trabajo.

Referencias

Aguilar, L., Gastén, C., Llopiz, J., y Jérez, A. (2005). Estudio de termoestabilidad de goma xantano por anélisis
térmico y viscosimetria. ICIDCA Sobre los Derivados de la Cafia de Aziicar, 39(3), 52-57.

Arriciaga, G., Prieto, G., y Cornejo, F. (2013). Efecto del tiempo de germinacion en las caracteristicas de hidratacion de
a harina y del gel de arroz. (Tesis). Escuela Superior Politécnica Del Litoral, Guayaquil, Ecuador.

ASTM International (2005). Standard Test Method for ~ Oxygen Gas Transmission Rate Through Plastic Film and
Sheeting Using a Coulometric Sensor. (ASTM D3985 - 05). West Conshohocken, PA.

ASTM International (2002). Standard Test Method for Tensile Properties of Thin Plastic Sheeting. (ASTM D882 — 02).
West Conshohocken, PA.

ASTM International (2015). Standard Test Methods for Water Vapor Transmission of Organic Coating Films.
ASTMD-1653-13 (2015). West Conshohocken, PA.

Burgos, M. J., Aguayo, R. L., Lopéz, M. C., Pulido, R., y Pérez, A. (2011). Bioconservacién de Alimentos Cérnicos.
Anales de la Real Academia de Ciencias Veterinarias de Andalucia Oriental, 24, 111-123.

Castillo, L., Farenzena, S., Pintos, E., Rodriguez, M. S., Villar, M., Garcfa, M. A., y Lépez, O. (2017). Active
films based on themoplastic corn starch and chitosan oligomer for food packaging applications. Food

packaging and selhf life, 14, 128-136. doi: https://doi.org/10.1016 /j.fpsl.2017.10.004
Daudt, R. M., Avena, R. J., Williams, T., Wood, D. F., Kiilkamp, I. C., Marczak, L. D., y McHugh, T.

H. (2016). Comparative study on properties of edible films based on pinhao (Araucaria angustifolia) starch and
flour. Food hydrocolloids, 60(1), 279-287. doi:10.1016.

De Andrade Ferreira, F. (2014). Filmes nanocompositos antimicrobianos obtidos a partir de proteinas de pescado e
nanoargila incorporados com 6leos essenciais. (Tesis doctoral). Universidad Federal do Rio Grande, Rio
Grande, Brasil.

87



Memorias del 1V Simposio de Materiales Poliméricos, Cali 13 y 14 de septiembre de 2018

Departamento Nacional de Planeacién (DNP). (2016). Pérdida y desperdicio de alimentos en Colombia. Estudio
de la Direccién de Seguimiento y Evaluacién de Politicas Publicas. pag. 24. Recuperado de: https://
colaboracion.dnp.gov.co/CDT/Prensa/Publicaciones/P%C3%A9rdida%20y%20desperdicio%20
de%20alimentos%20en%?20colombia.pdf

Gupta, P.,y Kumar Nayak, K. (2015). Compatibility study of alginate /keratin blend for biopolymer development.
Journal of applied biomaterials & functional materials, 13(4), 332-339.

Lopez de Lacey, A. M. (2012). Disefio, desarrollo y aplicacién de envases comestibles potencialmente bioactivos.
(Tesis doctoral) Universidad Complutense de Madrid, Madrid, Espafia.

Mata Goémez, J. A. (2006). Caracterizacion de los exopolisacdridos producidos por
microorganismos haléfilos pertenecientes a los géneros Halomonas, Alteromonas, Idiomarina,
Palleronia y Salipiger. (Tesis doctoral). Universidad de Granada, Espafa.

Moraes, J. O de., Reszka, A., y Borges Laurindo, J. (2014). Espalhamentoe secagem de filme de amido-glicerol-
fiba preparado por "tape- casting". Pesquisa Agropecuaria Brasileira, 49(2), 136-143.

Alvarez Quintero, R. M. (2012). Formulacién de un recubrimiento comestible para frutas citricas, estudio de su
impacto mediante aproximacién metabolomica y evolucién de la calidad poscosecha. (Tesis doctoral).
Universidad de Antioquia, Medellin, Colombia.

Rodriguez, E., y Villegas, E. (2012). Caracterizaciéon de polimeros aplicando el método termogravimetrico.
Materiales y métodos, 2(1), 25-32.

88



Biopolimeros: 73-115

Desarrollo de un biofilm en base a PLA
cargado con iones de cobre soportados
en nanoparticulas de zeolita natural
chilena y reforzado con nanofibras de
celulosa para el empaque de alimentos
carnicos

Development of a biofilm based on PLA loaded with copper
ions supported on nanoparticles of Chilean natural zeolite and
reinforced with cellulose nanofibers for the packaging of meat
foods

Modalidad: Poster

Judith Vergara'
William Gacitua?
Serguei Alejandro?

'Universidad del Bio-Bio, Centro de Biomateriales y Nanotecnologia, Av. Casilla 5-C, Collao 1202,

Concepcion, Region del Bio Bio, Chile. judith.vergara1601@alumnos.ubiobio

2Universidad del Bio-Bio, Centro de Biomateriales y Nanotecnologia, Av. Casilla 5-C, Collao
1202, Concepcion, Regién del Bio Bio, Chile.

*Universidad del Bio-Bio, Centro de Biomateriales y Nanotecnologia, Av. Casilla 5-C, Collao
1202, Concepcién, Region del Bio Bio, Chile.

Resumen

El empleo de biofilms en base a fibras electrohiladas como material de envasado, esta principalmente dirigido a
mantener la frescura e inocuidad de los alimentos. La ventaja del electrospinning para tales aplicaciones radica en la relativa
facilidad de encapsular agentes activos dentro y sobre la fibra. En este trabajo se presenta el desarrollo de un biofilm en base
a microfibras de édcido polilactico con agentes activos. Entre ellos, iones de cobre soportados en nanoparticulas de zeolita
natural chilena y reforzado con nanofibras de celulosa. Se pretende que el biopolimero desarrollado pueda ser empleado
en el empaque de alimentos carnicos.

Palabras claves: antibacterianos, biofilm, iones de cobre, nano celulosa nanozeolita, PLA, refuerzo mecénico.

Introduccion

Desde los afios 90 se ha estado investigando el uso de zeolitas como soportes de cationes para ser usados a modo
de portadores de los agentes antimicrobianos en films de contacto con alimentos. Sin embargo, su implementacién en
el mercado alimenticio no es aun factible debido a que no se ha encontrado una configuraciéon adecuada que retna las
cualidades necesarias para aplicarlas en films de empaques de alimentos. Las particulas de zeolita activadas con iones de
sales de cobre pueden incorporarse directamente en una pelicula de contacto con alimentos. El propésito es permitir la
retencion de los iones en el esqueleto de la zeolita, funcionando como portador (Brody, Strupinsky, y Kline, 2001). La matriz
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de los films de empaque de alimentos es un problema asociado al envasado cldsico de alimentos. El impacto ambiental de
los plasticos (Comision de Medio Ambiente y Bienes Nacionales del Senado, 2018) ha provocado una mayor demanda de
materiales biodegradables para la construccién de films de empaque. Un biopolimero con propiedades adecuadas para
la elaboracién es el 4cido polilactico (PLA) (Alvarez Paino, Mufioz Bonilla, y Ferndndez Garcia, 2017). Si bien el uso de
biopolimeros es una alternativa al empaque de alimentos, su aplicacién en la industria del envasado estd limitada por sus
propiedades mecénicas (Gomez et al., 2016). En esta investigacién se presenta la elaboracién de un biofilm de empaque en
base a microfibras de PLA, cargado con iones de cobre soportados en nanoparticulas de zeolita y reforzado con nanofibras
de celulosa mediante electrospinning en configuracién dual. La morfologia de los biofilms fue analizada, como asi también
sus propiedades mecanicas.

Materiales y Métodos

Materiales

Las nanoparticulas de nanofibras de celulosa (NFC) y zeolita fueron procesadas en el Centro de Biomateriales y
Nanotecnologia de la Universidad del Bio-Bio, Chile. Las NFC se obtuvieron a partir de pulpa kraft blanqueada de rechazo
(Eucaliptus, Planta Celulosa CMPC Laja). Las nanoparticulas de zeolita fueron producidas a partir de zeolita natural chilena
(Empresa Minera Formas). En la preparacion de las disoluciones se utilizé agua desionizada. Los reactivos utilizados
fueron: 4cido acético, anhidrido acético, 4cido tartérico, HCl, NaOH, Cu(NO,),*3H,0, PLA Natureworks polymer 2002 D,
cloroformo y acetona.

Preparacion de mezclas utilizando el biopolimero PLA como matrizy nanoparticulas
como fase dispersa

En la fabricacién del biotejido se utilizaron dos mezclas poliméricas que fueron inyectadas simultdneamente (Kayaci,
Umu, Tekinay, y Uyar, , 2013; Toncheva et al., 2013 y Ifkovits et al., 2010). Se utiliz6 el equipo electrospinning vertical
ascendente marca Inovenso NE300, adaptado en configuraciéon dual. Para ambas mezclas se utilizé el biopolimero
acido polilactico para extrusién. El polimero fue disuelto en una solucién de cloroformo: acetona en una proporcién 2:1
respectivamente. La concentracién de elementos en fase dispersa (nanozeolita y NFC) se adicionaron en base peso seco
de la cantidad de biopolimero a usar en las mezclas. Una de las mezclas fue la portadora de los iones de cobre soportados
en nanozeolita. La otra mezcla porté las NFC acetiladas. En la figura 1 se puede ver una representacién esquematica de
la configuracién de electrospinning dual, inyectando simultdneamente dos mezclas poliméricas. Para el desarrollo de los
biofilms, el equipo electrospinning fue calibrado siguiendo los pardmetros de un estudio realizado anteriormente por los
propios autores. La distancia del inyector hacia el colector fue de 20 cm; el voltaje aplicado fue de 24 kW; el flujo de salida
de solucién fue de 0,1 mL/h. Se utilizé un colector de tambor rotativo. Para el anélisis estadistico se considerd un disefio
factorial general con tres niveles, usando el software Design-Expert 10.0.3.
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Figura 1. Representacion esquemética de la fabricacién de un biofilm bicomponente mediante inyeccién simultanea de dos mezclas poliméricas
usando un electrospinning vertical ascendente en configuracion dual. Adaptado de Toncheva et al,, 2013.
Fuente: Toncheva et al., 2013.

Caracterizacion morfolégica y mecdnica

La morfologfa de las fibras de los biofilms fue analizada mediante SEM. En el analisis morfolégico se considerd:
homogeneidad, continuidad, tamafios, porosidad. Las imagenes obtenidas fueron analizadas usando el software Image J. Se
realiz6 ensayo de traccién en una maquina universal marca Zwick Roell, siguiendo el protocolo de la norma ASTM D 882-12
(ASTM International, 2012). Durante los ensayos se usaron probetas de 2 cm de ancho por 10 cm de largo en quintuplicado.

Resultados y discusiones

Caracterizacion elemental a nanoparticulas de zeolita natural con iones de cobre

En la figura 2 se puede observar que existe un importante acople de sal de cobre sobre los poros de la zeolita. Este
resultado es deseable puesto que la zeolita acttia como medio de trasporte de las sales de cobre, las cuales a su vez cumplirdn
la funcién antibacteriana.

Figura 2. Andlisis elemental de nanoparticulas de zeolita natural posterior al proceso de intercambio idnico.
Fuente: Los autores.
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Caracterizacion morfolégica de las fibras posterior al proceso de electrospinning

El proceso de fabricacién mediante la técnica de electrospinning otorgé biofilms con microfibras continuas, de
didmetros que van desde 1,71 a 2,42 um. De acuerdo a la tabla 1, se observa que a medida que aumenta la cantidad de
nanoparticulas en los biofilms, las fibras tienden a mostrar imperfecciones del tipo hélice.

Tabla 1. Morfologia de las fibras posterior al proceso de electrospinning
PLA_Z-Cu (%)

PLA-NFC (%)

(1] 1 2 3

0 Fibras continuas - - -
- Fibras continuas Fibras continuas Fibras continuas y hélices
1.5 - Fibras continuas Fibras continuas Fibras continuas y hélices
2 - Fibras continuas Fibras continuasy hélices Fibras continuas y hélices

Fuente: Los autores

Caracterizacion mecdnica a los biotejidos desarrollados

Para todos los tratamientos en que se adicioné NFC a la mezcla, se evidencié un aumento en sus propiedades
mecdnicas, en comparacién con el blanco (sin insercién de nanoparticulas). Esto significa que los biofilms generados con
insercion de nanoparticulas poseen mayor resistencia mecédnica y mayor elongacion. El biofilm sin nanoparticulas obtuvo
un médulo eldstico de 274,11+29 MPa. El médulo elastico mas alto fue de 807,94+89 MPa correspondiente a NFC 2(%) Z-Cu
1(%), seguido de 754,73+73 MPa correspondiente a NFC 2(%) Z-Cu 2(%). En otras palabras, la insercién de nanoparticulas
otorgd un aumento maximo del 194,75 % para NFC 2(%) Z-Cu 1(%), seguido del 175,34 % para NFC 2(%) Z-Cu 2(%), con
respecto al blanco (Tabla 2).

Tabla 2. Propiedades mecdnicas a los biotejido desarrollados

Nanoparticulas (%) E (MPa) Ing)ze)rz:r:zto s (MPa) In(c‘;oe)n(‘;:r;to € (%) In(c‘;;r:c:lto
NFC 0(%) Z-Cu 0(%) 2741129 0 2,22+0,26 0 4,19 £1.23 0
NFC 1(%) Z-Cu 1(%) 6654+ 110 142,75 3,14+0,10 41,44 573 £1.55 36,75
NFC1(%) Z-Cu2(%) 602,19+ 144 119,69 2,33+0,28 4,95 4,11 £1.00 <0
NFC 1(%) Z-Cu 3(%) 579,08 £ 16 111,26 2,73+0,29 22,97 4,74 £0.98 13,13

NFC 1.5(%) Z-Cu1(%) 654,94+33 138,93 3,05+0,43 37,39 10,06 +1.37 140,09
NFC 1.5(%) Z-Cu2(%) 704,24 +29 156,92 3,26 £0,11 46,84 8,25 +2.89 96,90
NFC 1.5(%) Z-Cu3(%) 640,15+102 133,54 3,34+0,26 50,45 6,66 +1.44 57,52
NFC2(%) Z-Cu1(%) 807,94 +89 194,75 2,96 + 0,32 33,33 14,78 +3.01 252,74
NFC 2(%) Z-Cu 2(%) 754,73 £73 175,34 3,23+0,21 45,5 13,06 +2.56 211,69
NFC 2(%) Z-Cu 3(%) 660,7 + 60 139,51 3,11+£0,28 40,1 10,31 £2.59 146,06

Fuente: Los autores

Caracterizacion elemental a biofilm con mejores propiedades mecdnicas

La imagen SEM (figura 3.a) muestra fibras continuas y particulas de zeolita sobre las fibras. El mapa elemental (figura
3.b)) indic6 que existe presencia de cobre sobre el biofilm.
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Figura 3. a) Imagen SEM, b) mapa elemental SEM-EDS y ¢) espectro SEM-EDS, al biofilm con mejores propiedades mecanicas
(NFC 2(%) Z-Cu 1(%)).
Fuente: Los autores

Conclusiones

Se desarrollé un biofilms con insercién de agentes activos mediante electrospinning, dando como resultado fibras
continuas. Sélo con concentraciones muy altas de nanoparticulas las fibras mostraron imperfecciones del tipo hélice.
Las pruebas de traccién mostraron un aumento en todas las propiedades mecanicas al adicionar NFC a la mezcla. Este
trabajo indica que es posible fabricar films en base a PLA con insercién de iones de cobre en nanozeolita y reforzada con
nanocelulosa, mediante la técnica de electrospinning. Se proyecta realizar un andlisis microbiolégico para comprobar la
efectividad de actividad antibacteriana de los biotejidos desarrollados.
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Resumen

En este trabajo se realizé la caracterizacién fisicoquimica de peliculas de almidén de yuca plastificadas con glicerol
e inulina a diferentes concentraciones. Las soluciones formadoras de pelicula se prepararon con 3 % de almidén de yuca,
inulina al 0,1, 0,5y 1,0 %, y 30 % de glicerol con respecto a la materia seca. Las peliculas al 0,5 y 1 % presentaron una
disminucién del esfuerzo de tension y un aumento significativo del porcentaje de elongacién, lo que revelé un efecto
plastificante al adicionar inulina a la pelicula. Ademas pardmetros como una disminucién de la solubilidad a pH bajos y
mayor viscosidad de las soluciones formadoras de pelicula hacen que sean las mas adecuadas para actuar como agente
encapsulantes y como recubrimientos de materiales s6lidos.

Palabras claves: almidon de yuca, efecto plastificante, inulina, peliculas.

Introduccion

Las peliculas comestibles se definen como productos comestibles que forman una capa fina sobre una superficie sélida
y que se caracterizan por ser una barrera semipermeable a gases y al vapor de agua, permiten mejorar las propiedades
mecanicas, mantener la estructura del producto que envuelven y ademds pueden actuar como vehiculo de sustancias
bioactivas (Saavedra y Algecira, 2010). La inulina es un oligo- o polisacdrido compuesto por unidades de fructosa que
generalmente termina con un grupo glucosidico. Esta sustancia es considerada un prebiético, ya que estimula el desarrollo
y la actividad metabélica de microorganismos probiéticos que tienen efectos beneficiosos sobre la salud del huésped
(Shoaib et al., 2016). Ademads de tener un efecto prebidtico, la inulina presenta caracteristicas destacables como su buena
compatibilidad con los tejidos y no puede ser hidrolizada por las enzimas digestivas presentes en las partes superiores del
tracto gastrointestinal lo que permitirfa la liberacién controlada de compuestos bioactivos en el colén, como los probidticos
(Mensink, Frijlink, Van Der Voort Maarschalk, y Hinrichs, 2015; Vega, 2011). Segtin la aplicacion de la pelicula comestible,
se requiere determinar sus propiedades mecénicas y de barrera, por este motivo se realizé la caracterizacion fisicoquimica
de las peliculas de almidén de yuca plastificadas con glicerol cuando se incluye inulina a diferentes concentraciones en la
red polimérica para determinar la pelicula con condiciones mds aceptables para utilizarse como agente encapsulante y como
recubrimiento.
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Materiales y Métodos

Formacion de peliculas comestibles de almidon de yuca y sustancias prebiéticas

Se prepard la pelicula comestible de almidén de yuca al 3y 1 % de glicerol. Posteriormente se prepararon soluciones
formadoras de peliculas prebidticas, en todos los casos la composicién de las soluciones fue 3 % de almidén de yuca; 0,1,
0,5y 1,0 % de inulina respectivamente, y la cantidad de agente plastificante, el 30 % de la materia seca. La metodologia se
basé en la empleada por Soukoulis, Singh, Macnaughtan, Parmenter, y Fisk (2016) con algunas modificaciones. Finalmente
se adiciond 25 ml a cada caja de Petri y se secaron durante 22 h a 35°C para su caracterizacién.

Caracterizacion fisicoquimica de las peliculas comestibles prebidticas

las peliculas de inulina se retiraron intactas de las cajas de Petri y se realizaron varias medidas del espesor (x). El
espesor calculado fue la media de las medidas realizadas en diferentes partes de las peliculas. El color fue evaluado por
medio de un espectrocolorimetro donde se midieron los componentes L*, a*, b* y se calculé la diferencia total de color de
acuerdo ala Ec. (1). La opacidad se midié mediante espectroscopia UV-Vis determinando la absorbancia de la pelicula a 591
nm después de su calibracién con una muestra de aire, y se calculé mediante la Ec. (2).

La caracterizaciéon mecdnica (esfuerzo de corte (TS) y porcentaje de elongacién (%E) a la rotura) de las peliculas se llevé
a cabo en un analizador de textura. Las propiedades estructurales se estudiaron por medio de los espectros de difraccién de
rayos X (DRX) de las peliculas y se analizaron los espectros infrarrojos empleando un espectrofotémetro infrarrojo FTIR. Se
determinG la temperatura de transicion vitrea (T,) de las peliculas mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC). Por
ultimo se evalu6 la permeabilidad del vapor de agua (PVA) de la pelicula formada usando como guia las normas ASTM
E96-93, ISO 7783 y NFT 30-018, y se calculé el porcentaje indice de solubilidad en agua y en HCl de las peliculas mediante
la Ec. (3). Por dltimo se midieron las propiedades reoldgicas de las soluciones formadoras de peliculas.

O IS = —inicial 7 final » 100% Ec. (3)

Winicial

Resultados y discusiones

En general se observa que una mayor cantidad de solutos en la pelicula se traduce en un mayor espesor. El color y las
propiedades dpticas son factores muy importantes en las peliculas comestibles utilizadas para recubrir alimentos, ya que
afectan directamente la preferencia de un consumidor al elegir un producto (Forde, 2018). La diferencia total de color AE*
(Tabla 1) menor a 1 indica que no hay una diferencia perceptible al ojo humano (Pereira, 2010).

Tabla 1. Muestra de una tabla. Utilice el formato de seguimiento en la Tabla.

Pelicula con Espesor Opacidad Esfuerzode % Elongacién PVA x 107 ISA % % IS HCI
inulina (mm) tension (MPa) (g/m.s.Pa)

0% 0,095+0,01 4,444 14,1+0,69 74,4+2,83 2,68+0,05 44,64+2,37 70,25%5,69
0,1% 0,120+0,02 4,317 4,43+0,45 74,5£13,25 2,65%0,09 46,06+1,49 76,56%7,22
0,5% 0,135+0,02 3,76 2,58+0,49 168,1£6,95 2,84+0,07 61,81+3,74 73,49+3,92

1% 0,162+0,02 3,161 1,33+0,17 159,6+7,38 2,70£0,13 57,32+0,91 69,72+1,96

Fuente: Los autores
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El aumento de la concentracién de inulina disminuy6 la opacidad de las peliculas (Tabla 1). A pesar de que la inulina
es un polisacarido, el efecto que tiene sobre la pelicula es analogo al del glicerol, ya que cuando se introduce cambia la
microestructura de la red polimérica disminuyendo la turbidez y de esta manera mejora la opacidad de las peliculas
(Ganesan, Shanmugam, Palaniappan, y Rajauria, 2018). En la Tabla 1 se observa que a medida que aumenta la concentracion
de inulina disminuye el esfuerzo de corte y aumenta significativamente el porcentaje de elongacién de las peliculas al 0,5 y
1,0 %. Dominguez-Courtney y Jiménez-Munguia, 2012 reportan que los plastificantes al reducir los enlaces intermoleculares
entre las cadenas de los polimeros son efectivos agentes suavizantes, que provocan una disminucion en el esfuerzo de
ruptura y el aumento de elongacion de las peliculas a base de almidén. El efecto plastificante se atribuye al aumento de la
concentracién de inulina en la pelicula, por las interacciones que se generan entre el glicerol, el almidén y la inulina que
permite una mayor movilidad de las cadenas poliméricas (Gurgel et al., 2011).

Mediante la espectroscopia de infrarrojo se reconocieron grupos funcionales caracteristicos de la inulina en las
peliculas, y en los difractogramas de rayos X se observan bandas amplias caracteristicas de materiales amorfos. La T, entre
68-75 °C obtenida por medio de DSC indica que las peliculas son aptas para su almacenamiento a temperatura ambiente y
refrigeracién. Por otro lado los valores de PVA se encuentran cercanos a los reportados en la literatura para peliculas a base
de almidén y no se observan diferencias significativas entre las peliculas a diferentes concentraciones de inulina. En cuanto
a la solubilidad en agua se observa un aumento a medida que aumenta la concentracién de inulina como se observa en la
Tabla 1, y aunque la solubilidad en HCl es mayor que en agua, se evidencia una disminucién de su valor cuando se aumenta
la concentracién de inulina, debido a que para la hidrélisis de la inulina se requieren pH acidos y altas temperaturas.

Las propiedades reoldgicas son bastante ttiles para comprender la microestructura de las peliculas. Se evidencié
que a medida que aumenta la concentracion de inulina en la solucién, aumenta la viscosidad aparente inicial (@), esto
revela un aumento de interacciones de segundo orden que dan lugar a una nueva estructura con un mayor grado de
entrelazamiento entre el almidén, el glicerol y la inulina que requirié un mayor esfuerzo para romperlos (Ghasemlou,
Khodaiyan, y Oromiehie, 2011). Se observé un comportamiento de fluido tixotrépico, ya que cuando se somete la solucion
a un ciclo de cizallamiento con un tiempo de relajacion, la resistencia a fluir cambia y se generan ciclos de histéresis. En
la etapa de esfuerzo decreciente se observa una reduccién de la viscosidad tras la aplicacion previa de una cizalla, lo que
indica que la microestructura no se ha recuperado y las fuerzas intermoleculares existentes son diferentes, dando lugar a
una estructura menos enmarafiada (Garcia, 2008).

Conclusiones

Las peliculas con inulina al 0,5 y 1,0 % de inulina presentaron menores esfuerzos de tensién y mayores porcentajes
de elongacién a la rotura, asi como una menor solubilidad a pH bajos y mayor viscosidad, caracteristicas que las hacen
mas aceptables para utilizarse como agentes encapsulantes de microorganismos probiéticos y como recubrimientos. Estas
peliculas pretenden ser utilizadas para encapsular L. casei con el fin de funcionalizar un alimento.
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Resumen

En este trabajo se presentan los resultados de la caracterizacién fisicoquimica y microbiolégica del quitosano
extraido de escamas de tilapia roja (Oreochromis sp). La extraccion se realizé por desmineralizacién, desproteinizacién y
desacetilacion del exoesqueleto molido previamente lavado. El quitosano se caracterizé por determinaciones de cenizas,
humedad, material insoluble, titulaciéon potenciométrica, FTIR y analisis microbiolégico (aerobios meséfilos, coliformes
totales, E. coli, Salmonella sp, hongos y levaduras). Se determiné que el rendimiento de extraccién fue de 17 %, con un grado
de desacetilacién del 64 % y una naturaleza quimica, asi como los valores de cenizas, humedad y solubilidad, similares a
los de quitosano comercial reportados en la literatura. El andlisis microbioldégico del quitosano arrojé que la presencia de
microrganismos no superé 5 UFC/mL.

Palabras claves: FTIR, Desacetilacién, Extraccion, Quitina.

Introduccion

Uno de los principales problemas de la agroindustria pesquera es el alto volumen de residuos generados. Estos causan,
entre otras consecuencias, un enorme impacto ambiental. De acuerdo con Romo (2016) entre los efectos de la generacién
acelerada de estos residuos se pueden mencionar la aparicién de malos olores, la proliferacién de microorganismos y la
contaminacion de los cuerpos de agua. Una estrategia para la mitigacién del impacto asociado a esta actividad comercial
es la valorizacién de sus residuos de manera que puedan permanecer en la cadena de valor como subproductos. Se tiene
conocimiento, que los exoesqueletos de peces y crustdceos tienen una composicion importante de quitina (entre el 15 y
40 %) que puede ser facilmente transformada en quitosano, producto de gran valor a nivel industrial y farmacéutico por
sus propiedades antimicéticas y antimicrobianas. El quitosano, segtin Nakamatsu (2012), es un polimero biodegradable,
biocompatible, no téxico ni alergénico y con actividad antimicrobiana. Estas propiedades, sumadas a su facil disolucién,
facilita su procesamiento y la hace un biomaterial con innumerables aplicaciones. El primer paso para verificar la utilidad
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de tales residuos de la industria pesquera es determinar la viabilidad técnica de su uso como sustrato para la elaboracién
de un producto de alto valor agregado como el quitosano. Por esta razén, la meta de este trabajo es determinar la calidad
fisicoquimica y microbiolégica del quitosano extraido de escamas residuales del proceso de comercializacién de tilapia roja.

Materiales y Métodos

Obtencion de quitosano

Se utilizaron escamas residuales del proceso de comercializacién de Tilapia Roja, adquiridas en una distribuidora
Piscicola en Barrancabermeja, Santander, Colombia. Las escamas se limpiaron manualmente para remover los restos
de tejido animal y se lavaron consecutivamente con soluciones de NaClO (Merck, pureza de 99 %) al 10 % en peso y
NaOH (Merck, pureza de 99%) al 10 % en peso, para su desinfeccion y blanqueamiento. Posteriormente, se dejaron secar
a temperatura ambiente y se molieron utilizando un molino manual (Corona S.A.). Una muestra de 100 g del polvo de
quitosano obtenido tras la molienda fue mezclada con 100 mL de agua destilada (tipo 1) y 150 mL de acido lactico (Merck)
concentrado al 88 % en peso, bajo condiciones de agitacion y temperatura constante a 100 rpm y 10 °C, respectivamente,
durante 24 h. Después de este periodo, se adicionaron 200 mL de agua destilada a la mezcla y se realizé su filtracion al
vacio; el liquido filtrado se mezcl6 con 120 mL de una solucién de NaOH al 50 % en peso y se mantuvo en reposo durante
48 h hasta observar la aparicién de un precipitado blanco, el cual se separé por filtracion y se lavé con agua destilada para
eliminar impurezas. Todo el sélido filtrado se mezclé con 100 mL de una solucién de KOH al 70 % en peso y se mantuvo bajo
condiciones de agitacién a 100 rpm y temperatura de 120 °C durante 2 h. Posteriormente, la mezcla se filtré para recuperar
el solido, el cual se lavé con agua destilada hasta un pH neutro. Por tltimo, el filtrado se secé en horno (Binder, modelo FD
23) a 50 °C durante 2 h.

Caracterizaciones

El quitosano se analiz6 para detectar la presencia de: aerobios meséfilos utilizando la Norma Oficial Mexicana NOM-
092-5SA1-1994; Coliformes totales y fecales, segtin NOM-210-SSA1-2014; E. coli, segtiin Norma CCAYAC-M-004; Salmonella
sp, segun Norma Oficial Mexicana NOM-210-S5A1-2014; y Shiguella sp, hongos y Levaduras, segtin lo establecido en la
Norma Oficial Mexicana NOM-111-SSA1-1994. El contenido de humedad se determiné mediante el seguimiento de la
pérdida de peso por desecacion en horno con conveccién forzada (Binder, modelo FD 23) a 105 °C durante 4 h. El porcentaje
de cenizas en el quitosano se determiné mediante la variacién entre el peso antes y después ser incinerado en una mufla
(Carbolite) a 800 °C durante 6 horas. La materia insoluble se determiné mediante el cdlculo de la masa recuperada en el
filtrado de una disolucién de quitosano en una solucién de acido acético (al 1 % en peso) a una concentracién de 1 % en
peso. La titulacién potenciométrica de la muestra de quitosano se realiz6 con el fin de protonar los grupos amino libres del
quitosano para determinar su concentracion, mediante el procedimiento descrito por Escobar, Castro, y Vergara (2015). Para
esto, una muestra de quitosano se disolvi6 en un exceso de una solucion de HCl a 0,1 mol/L que posteriormente se valord
con una solucién de NaOH a 0,1 mol/L, realizando el seguimiento del pH cada 2 mL de base afiadida; en consecuencia,
se construy6 una curva de titulacién de pH vs volumen de HCI. Todo el proceso se realizé a temperatura ambiente y bajo
condiciones de agitacién constante a 100 rpm. El quitosano fue analizado por FTIR utilizando un SHIMADZU modelo
IR Affinity-1, en el rango entre 400 y 3600 cm-1, mediante la técnica de pastillaje con KBr. El grado de N-acetilacién y
N-descaetilacién se determiné mediante la relacién entre el area de los picos encontrados por FTIR a 1320 y 1420 cm™, tal
como lo reporta Brugnerotto et al. (2001).
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Resultados y discusiones

En este trabajo se realizé la obtencién de quitosano a partir de escamas residuales en el proceso de comercializacién de
Tilapia Roja. Por cada 100 gr de escamas secas y limpias se obtuvieron 17,45 g de quitosano en polvo. De acuerdo con varios
autores el contenido de quitosano en escamas de peces puede oscilar entre 17 y 40 %, lo que es coherente con el rendimiento
presentado. En el analisis microbioldgico se detectd una concentracién inferior a 5 UFC/g de aerobios mesdfilos, coliformes
totales, E. coli, Salmonella sp, hongos y levaduras. Los valores de humedad, cenizas y pH son inferiores a los reportados para
quitosano extraido a partir de cangrejo (Ming-Tsung, 2009). La humedad encontrada puede estar asociada con restos de
agua procedentes del tratamiento de extraccion, o a humedad absorbida en la superficie durante el almacenamiento de las
muestras como consecuencia de su gran afinidad con la naturaleza superficial del quitosano dotada con grupos OH y amino
(Escobar et al., 2015). Las cenizas determinadas pueden estar vinculadas con restos de CaCO,, predominantes en materiales
como escamas o exoesqueletos de crustaceos y peces (Hernandez, Aguila, Flores, Viveros, y Ramos, 2009). Los resultados
de solubilidad determinados son coherentes con los reportados por Herndndez et al. (2009); de acuerdo con estos autores,
la alta solubilidad en medio 4cido es debida a la protonacién de los grupos -NH,, liberados tras el proceso de desacetilacion
de la quitina.

En la Figura 1a, se presentan los resultados de la titulacién potenciométrica del quitosano y su primera derivada.
Se observa que la curva se caracteriza por tener dos puntos de inflexién, especificados en la primera derivada, los cuales
corresponden a la cantidad minima (16 mL) y maxima (46 mL) de acido requerido para protonar los grupos amino
presentes en el quitosano; a partir de estos valores y lo reportado por Escobar et al. (2015) se determiné que el porcentaje
de desacetilacién alcanzado fue de 61,3. Al comparar estos resultados con los reportados por Herndndez ef al. (2009), se
observa que el rendimiento obtenido en este trabajo es muy similar al que presentan tanto para el quitosano proveniente
de exoesqueletos de camarén, como para el comercial. En la Figura 1b se presentan los resultados del anlisis infrarrojo del
quitosano. Tal como lo reporta Brugnerotto et al. (2001), todas las bandas y picos observados son atribuibles a la naturaleza
del quitosano. De acuerdo con lo reportado por estos autores, el porcentaje de desacetilacion calculado a partir del drea de
los picos a 1320 y 1420 cm™, es de 64.

a) b)
Figura 1. Resultados de (a) titulacion potenciométrica del quitosano y su primera derivada y (b) anélisis FTIR.
Fuente: los autores

Conclusiones

En este trabajo se valid6 una ruta sencilla para la obtencién de quitosano a partir de escamas residuales de la industria
pesquera en Barrancabermeja, con un rendimiento aproximado del 17 %. El producto extraido goza de las caracteristicas
quimicas como contenido de cenizas, material insoluble, solubilidad y humedad, similares a las del quitosano comercial
y otros provenientes de crustaceos reportados en la literatura. Asi mismo, la composicién quimica en términos de grupos
quimicos detectados por FTIR present6 completa similitud a diferentes muestras de quitosano reportados en la literatura.
La pureza del quitosano extraido frente a su derivado la quitina se demostré mediante titulacién potenciométrica y andlisis
infrarrojo, dando como resultado un grado de desacetilacién aproximado del 64 %. Este valor de grupos amino y su
inocuidad en términos de presencia de microorganismos como E. coli. Salmonella sp, Coliformes fecales, mohos y levaduras
inferior a 5 UFC/ml, convierten al quitosano extraido a partir de escamas de tilapia roja en un producto que encaja en las
especificaciones técnicas requeridas en el mercado para su comercializacién a nivel industrial o farmacéutico.
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Resumen

En este estudio se muestran los resultados de resistencia a la tensién y deformacién a la maxima tension de bioplésticos
elaborados con coldgeno parcialmente hidrolizado obtenido de las escamas del bocachico (Prochilodum magdalenae),
reforzados con cascarilla de arroz al 3 %, 5 %, y 10 %. Se obtuvo el coldgeno, se elaboraron los bioplasticos, y se les caracterizé
la resistencia y deformacion. Los resultados de las pruebas arrojaron que el bioplastico con cascarilla de arroz al 3 % presenta
una mayor elasticidad pero menor resistencia, el del 5 % exterioriza un término medio de resistencia y elasticidad y el del
10 % demuestra menor elasticidad pero mayor resistencia. Concluyendo que los bioplasticos al 3 % y al 10 % son los que
presentan mejores propiedades mecanicas.

Palabras claves: biopolimero, coldgeno, hidrolisis, Prochilodum magdalenae.

Introduccion

En la actualidad, la pesca artesanal sigue siendo una de las actividades mds practicadas por los habitantes riberefios
de afluentes hidricos. El inadecuado manejo de residuos sélidos conlleva a la produccién de miles de toneladas de desechos
como las escamas. Estas son arrojadas de nuevo a los cuerpos de agua o lanzadas al suelo sin ningtin tratamiento previo,
pues llevan materia organica que al descomponerse ocasiona olores desagradables contaminando el ambiente. De las
escamas se puede obtener colageno. De acuerdo con Velarde-Rodriguez, Beltrdn-Acosta, Pichardovelarde, y Amezcua-Vega
(2015) el colageno es una proteina constituyente de los tejidos conjuntivos, como la piel, los tendones, huesos, escamas,
visceras, siendo asi la proteina mas abundante de los organismos heterétrofos; la principal funcién del coldgeno es mantener
la estructura de los tejidos animales y mejorar la fuerza, resistencia, flexibilidad y estabilidad de estos. Por otra parte, segtin
la descripcién de Bonilla, y Cerén (2012), actualmente el tamo o cascarilla de arroz es desechado a los rios, o quemado,
causando impacto ambiental; pero segtin Sdenz (2009) si la pueden degradar microorganismos lignoceluloliticos presentes
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en el suelo. Otro punto a tratar segtin Serrano (2011) Con la biisqueda de nuevas fuentes de materiales poliméricos se ha
realizado diferentes estudios para evaluar las propiedades funcionales del coldgeno de pescado, analizando la piel y las
escamas. Ademds segtin Herndndez y Guzman (2009), describe que en ese sentido, se han realizado numerosos estudios
para valorar algunos materiales alternativos, surgiendo el concepto de plastico biodegradable, asociado al uso de materias
primas renovables que ofrecen un buen control en el medio ambiente después de diversos usos, y que se degradan mds
répidamente en el vertedero, atenuando asi los problemas de polucién. Segtin Serrano (2011) Con la btsqueda de nuevas
fuentes de coldgeno se han realizado diferentes estudios para evaluar las propiedades funcionales del coldgeno de origen
de pescado. Es asi, que resulta oportuno resaltar con la presente investigacion la resistencia y elasticidad del plastico
biodegradable elaborado con colageno extraido de las escamas de bocachico, reforzado con cascarilla de arroz al 3 %, 5 %
y 10 %.

Materiales y Métodos

Obtencion del coldgeno hidrolizado

Se recolectaron las escamas en el muelle de Barrancabermeja (Santander). Se Lavaron con abundante agua para
quitar restos de tejido como epitelial, muscular y adiposo, sanguineo, luego se blanquearon NaOH (Merck, pureza de 99
%) al 6 % en peso y desinfectaron con NaClO (Merck, pureza de 99 %) al 6 % en peso. Se secaron a temperatura ambiente;
se molieron y empacaron herméticamente. Posteriormente se pesaron 500 gr de las escamas tratadas se le agrego 2000 ml
de agua y se colocaron en la plancha de calentamiento a una temperatura constante de 70°C por espacio de dos horas.
Subsiguientemente se bajan, se dejan enfriar y se filtran dando un volumen del coldgeno parcialmente hidrolizado de 350
ml. Se coloca en recipiente de plastico y se lleva a una temperatura de — 5 °C por espacio de 1:30 H. quedando un coloide
gel compacto.

Elaboracion de los biopldsticos

Del coloide gel obtenido (coldgeno parcialmente hidrolizado), se toman 100 gr, se colocan en un vaso de precipitado
marca pirex de 500 mls y se colocan a fundir en plancha de calentamiento a una temperatura constante de 80 °C por espacio
de 30 min agitando constantemente; luego se le agrega 6 % de glicerina marca Merck Millipore de 85 % de pureza y se
prepara una solucién al 5 % de 4cido acético marca Merck Millipore de 96 % de pureza. Se sigue agitando constantemente,
y la cascarilla de arroz; se sigue removiendo y se deja evaporar hasta que su volumen disminuya en un 70 %. Se baja de la
plancha de calentamiento y se esparcen en moldes. Se dejan secar por espacio de 3 dias a temperatura ambiente y luego se
desmolda. Los bioplasticos se realizan por separado con el mismo procedimiento solo varia el % de cascarilla de arroz que
se le incorpore a cada uno.

Caracterizacion

Serealiz6 la prueba de resistencia a la tensién y deformacién a la méxima tensién con el texturometro para el bioplastico
sin cascarilla de arroz como patrén o testigo y con cascarilla de arroz al 3 %, 5 % y 10 %.
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Resultados y discusiones

En este estudio, se trabajaron biopolimeros elaborados con coldgeno parcialmente hidrolizado, obtenido de las escamas
del (prochilodus magdalenae). Pues las escamas representan aproximadamente el 5 % del peso vivo del pescado, las cuales
son ricas en proteinas como el coldgeno, siendo esta su principal componente que puede estar entre del 41 al 84 %. En la
tabla 1 se muestran los resultados de la resistencia a la tensién y deformacién o elasticidad que alcanzaron los bioplasticos
con los diferentes % de cascarilla y se compar6 con el patrén o testigo donde se puede apreciar que el bioplastico al 3 % con
cascarilla presenta menor resistencia pero mayor elasticidad con referencia al testigo y a los demas; el biopldstico con el 5
% de cascarilla con referencia al testigo es menos resistente y menos elastico. Y el bioplastico con 10 % de cascarilla ofrece
una mayor resistencia frente al testigo y a los demads pero menor elasticidad. En la figura 1, se pueden apreciar mejor estos
resultados.

Tabla. 1. Resultados de la resistencia a la tension y deformacion de los 3 bioplasticos, incluyendo el patrén o testigo

Porcentaje de cascarilla Resistencia a la tension (g) Deformacion o elasticidad en mm
0 849,6 83.574
3 349 104.095
5 406,1 50.522
10 915 37.484

Fuente: Los autores

Figura 1. Grafica de la fuerza y elasticidad de los bioplasticos elaborados.
Fuente: Los autores

Conclusiones

En este estudio se puedo apreciar que se le pueden dar un buen uso a las escamas del Prochilodum magdalenae a
nivel industrial con los plasticos obtenidos a diferentes porcentajes de cascarilla de arroz ya que se pueden utilizar en
una versatilidad de productos; pues cada uno presenta propiedades mecénicas diferentes sobre todo el del 3% y 10% de
cascarilla de arroz.
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Resumen

Chile es el segundo productor mundial de arandanos del mundo. La poda de los arbustos genera una gran cantidad
de biomasa lignoceluldsica. Como alternativa a las actuales précticas de incineracién y sus efectos en la contaminacién del
aire, este estudio propone una alternativa para el uso de estos residuos. Se investigé la composicién quimica (celulosa,
hemicelulosa, lignina, extractos y cenizas) de los residuos de poda de ramas y troncos de ardndanos. El contenido de celulosa
pararamasy troncos fue ~ 52 %y 51 %, respectivamente. Sin embargo, la difraccion de rayos X indic6 importantes diferencias
ensu cristalinidad (52 % y 84 %, respectivamente). La celulosa obtenida de las ramas mostrd ser menos estable térmicamente
con respecto a la de los troncos.

Palabras claves: arbustos de arandano; celulosa; compuestos quimicos; cristalinidad; residuos de poda.

Introduccion

Los ardndanos (Vaccinium corymbosum) son frutos de forma redonda, color oscuro tipico y crecen a partir de arbustos
medianos de hojas caducas, su consumo regular estd asociado a beneficios para la salud. Chile se ha convertido en uno de
los principales productores y exportadores de ardndanos. Actualmente es el segundo productor mundial de ardndano
después de Estados Unidos (Garcia, Garcia, y Ciordia, 2013). La ubicacién de Chile en el hemisferio sur permite enviar
durante el invierno ardndanos frescos de alta calidad a los pafses del hemisferio norte. Para lograr un equilibrio justo entre el
crecimiento anual de los brotes y la produccién de frutos de calidad, es necesaria la realizacién de un adecuado sistema de
poda (UCONN, 2016). Por consiguiente, se generan entre 3000 y 7500 kg ha'l (peso seco) como residuos de poda por hectérea
plantada para la produccion de arandanos (Pinochet, Artacho, y Maraboli, 2014). En las regiones de Maule y Bio-Bio se
plantan alrededor de 10,000 hectareas, que corresponden al 56% de la produccién total chilena (ODEPA, 2016). Generando
un residuo lignocelulésico desaprovechado, que en la gran mayorfa de casos es quemado, aumentando las emisiones
de CO2 en estas regiones. Si bien, esta es la practica mas fécil y menos costosa en actividades agricolas relacionadas, el
impacto en la calidad del aire no puede ignorarse (CEC, 2014). Ademas, la incineracién de los residuos agricolas causa una
grave contaminacién en la tierra y el agua (Kumar, Kurmar, y Joshi, 2015). El objetivo de este estudio fue caracterizar fisica,
quimica y térmicamente residuos de poda del arandano para evaluar su potencial como fuente de celulosa. Proponiendo
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una alternativa ecoldgica a la incineracion de estos residuos agroindustriales, aprovechando el alto contenido de celulosa
y las perspectivas de uso de este biopolimero (Malucelli, Lacerda, Dziedzic, y da Silva, 2017) que es abundante y se renueva
anualmente.

Materiales y Métodos

Composicion quimica

Los residuos de poda de ardndanos se clasificaron en ramas y troncos, para realizar procesos independientes de su
composicién quimica. Los residuos se cortaron en trozos pequeiios, se lavaron y secaron en horno a 30 °C. Ambas muestras
se molieron y tamizaron con malla de 40-60. Para determinar la cantidad de extractivos, la muestra molida se extrajo en
Soxhlet con acetona al 90 % durante 16 h de acuerdo con TAPPI T280 pm-99 (2015). El contenido de lignina fue determinado
por TAPPI T222 om-11 (2015); la Holocelulosa y alfa-celulosa por TAPPI T9 wd-75 (2015); el contenido de cenizas por
TAPPI T211 wd-06 (2015). Todos los experimentos fueron realizados por triplicado. El ANOVA y la determinacién de las
diferencias significativas se basaron en la diferencia minima significativa de Fisher (LSD), se calcularon con el programa
estadistico STATGRAPHICS centurion XV II (Statpoint Technologies, Inc.).

Morfologia de la fibra

Se reviso la estructura morfolégica de la alfa-celulosa utilizando un microscopio electrénico de barrido (SEM, JEOL
JSM6610LV). Las muestras de alfa-celulosa se agitaron en agua desionizada, luego, una gota de la solucién se colocé en
un portamuestras y se secé en un horno a 40 ° C durante 30 min. Las muestras se recubrieron con oro (Au), depositado
mediante la técnica de pulverizacién a través del uso de una unidad Denton Vacuum Desk V-Sputter/etch.

Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FTIR), Andlisis de difraccion de
rayos X (XRD) y Andlisis termogravimétrico (TGA).

Los espectros se recogieron usando un espectrémetro Nicolet 380 FT-IR (Thermo Fisher Scientific) en el modo de
transmitancia. Las muestras se analizaron en una regién espectral entre 4000 y 400 cm’ con una resolucion de 2 cm’.
Se determiné la cristalinidad de las muestras usando WAXS en el difractometro de rayos X Rigaku Smartlab®. La
desconvolucién de los patrones de XRD se realizé utilizando el software PeakFit. Se ajustaron las funciones gaussianas,
luego se utiliz6 el software de anélisis gréfico y de datos Origin®, OriginLab para los procedimientos de trazado y calculo.
Se calcularon el tamafio del cristalito (1) y el Indice de Cristalinidad (CI). Se realiz6 el TGA en Q50 (TA Instruments, EE. UU.)
a atmoésfera de nitrégeno, con un flujo de gas de 50 ml min" de 25°Ca 600°C y una velocidad de calentamiento de 10 ° C
min’. La tasa de pérdida de peso se obtuvo a partir de datos termogravimétricos derivados. Se utilizaron aproximadamente
4,0 mg de muestra de alfa-celulosa de ramas y troncos en polvo.

Resultados y discusiones

El contenido de alfa-celulosa en ambos tipos de muestras fue aproximadamente del 51 %. Estos valores son
significativamente mas altos en comparacién con otros residuos de la agroindustria, por ejemplo, 42 % para la piel de ajo
(Reddy y Rhim, 2014), 24 % para la cascarilla de café (Sung, Chang, y Han, 2017), 35 % para la cascarilla de arroz (Johar,
Ahmad, y Dufresne, 2012). Resultados similares en contenido de celulosa a los obtenidos en el presente estudio fueron
reportados para tallos de algod6n 49 % (Shaban, Hussein, y Sawan, 2010), (Tabla 1).
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Tabla 1. Caracterizacién quimica de los residuos de poda de ardndano analizados.

Componentes (%) Residuos de Poda de Arandanos p-valor

Ramas Troncos

Extractivos 6,9b 3£ (0,3 3,19+0,4 0,0002

Holocelulosa 63,89+0,5 72,8b + 0,0002
1,1

Alfa - celulosa 51,98 +0,4 51,49 + 0,3097
0,7

Hemicelulosa* 11,99+04 21,40+ <0,0001
0,7

Lignina insoluble 26,6P 0,1 22,13+ <0,0001
0,1

Lignina Soluble 2,82+0,1 3,Sb +0,2 0,0061

Cenizas 1,8b +0,1 0,99+0,1 <0,0001

Fuente: Los autores

A) B.)

C) D.)

Figura 1. Residuos de poda de arandano. a) micrografias SEM de a-celulosa; b) FTIR alfa-celulosa y holocelulosa; c) Patron de difraccion XRD de
alfa-celulosa; d) Analisis térmico de pérdida de peso vs. temperatura de alfa-celulosa.
Fuente: Los autores.
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Las propiedades mecanicas y térmicas mejoran con el aumento de la cristalinidad de la celulosa (Tan, Abd Hamid, y
Lai, 2015). La mayor cristalinidad de las fibras de celulosa aumenta su rigidez y por lo tanto, su resistencia (Kallel et al.,
2016). La celulosa preveniente de residuos de poda de troncos presenta mayor cristalinidad (84 %) a la celulosa de las ramas
(52 %). Por lo tanto, la celulosa de los troncos podria poseer un mayor rendimiento mecanico y capacidad de refuerzo. La
temperatura méxima de degradacion fue de 341 °C y 354 °C para ramas y troncos, respectivamente (Figural).

Conclusiones

Los residuos de poda del ardndano poseen un alto contenido de celulosa tanto en ramas como en troncos. La alfa-
celulosa de troncos mostré un indice de cristalinidad mas alto y de mejores propiedades térmicas que la proveniente de las
ramas. Por tanto, la produccion de celulosa a partir de estos residuos es una alternativa que puede aliviar la contaminacién
del aire que actualmente se genera al quemar la biomasa lignoceluldsica. Se espera que el aislamiento de nanocelulosa se
vea facilitado por la accesibilidad de este tipo de residuos, abriendo una oportunidad para su uso como material de refuerzo
y la generacién de nuevos materiales nanocompuestos.
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Resumen

La contaminacién ambiental causada por el creciente uso de materiales termoplasticos derivados de hidrocarburos,
utilizados en la fabricacién de envases, empaques y variedades articulos que terminan produciendo grandes cantidades de
desechos que no se degradan facilmente , generando problemas sanitarios en los vertederos municipales donde se requiere
mas capacidad y espacio. En este trabajo de investigacién de un material bioplastico compuesto por polietileno de baja
densidad y almidén de papa que posee propiedades mecénicas ttiles para producir distintos articulos de uso cotidiano
se estudiara su velocidad de biodegradabilidad en condiciones similares a un relleno sanitario que debido a la presencia
de microorganismos puede lograr que en un tiempo estimado menor a 6 meses se degraden por completo o usarse en
compostaje para generar abonos para la siembra de plantas.

Introduccion

El material bioplastico objeto de trabajo de investigacién ha demostrado tener buenas propiedades mecénicas y
capacidad para absorber calor, llegando a resistir altas temperaturas de manera que este material podria utilizarse para
fabricacion de empaque, envases y embalajes, actualmente se analiza la biodegradabilidad del material mediante la normas
ASTM D-6400 y D-5988 para plésticos compostables simulando un ambiente parecido al de un relleno sanitario como lugar
en el que terminan comdnmente los plésticos después de su vida ttil (Quifiones, 2009).

Lo que se busca es el desarrollo de un material biodegradable con el fin de brindar una alternativa 6ptima a las
industrias productoras de materiales plésticos. (Cruz-Morfin, Martinez-Tenorio y Lépez-Malo, 2013). El proyecto se enfoca
en estudiar la velocidad de degradacién del bioplastico con contenido de almidén de papa y polietileno de baja densidad,
de manera que en un tiempo de 6 meses o menos este material se degrade por completo, para llegar a ello se tiene que
determinar biodegradabilidad proceso el cual ha arrojado buenos resultados. Por medio de la pérdida de propiedades
mecénicas como la dureza y tension de este material se verifica que si se estd degradado por microorganismos presentes en
el suelo, determinando de un grado preciso en las propiedades mecanicas ademads de las condiciones que intervienen en la
degradacion del bioplastico en un ambiente similar a un vertedero de basuras municipal.
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El material sometido a compostaje y utilizado para analisis fueron probetas tipo corbatin del biopléstico al 15 % de
almidén de papa y 75 % polietileno de baja densidad (PEBD) (Sandoval, Prieto, y Pachén, 2015). Que de acuerdo a la norma
ASTM D-6400 se coloca en un suelo preparado con tierra y compost organico maduro durante una probeta durante 3 meses.
Adicionalmente se emplearon probetas del mismo material y con 0 % almidén a los cuales no fueron colocados baja tierra.
Dentro del proceso experimental se eligen una probeta con 0 % almidén, una al 15 % (no fueron sometidas a compostaje) y
la probeta que se encontraba bajo tierra con el fin de comparar las propiedades del material se caracterizan las propiedades
mecénicas, realizando ensayos de dureza tipo shore A y D, ensayos de tension, también utilizando técnicas de (SEM) (Figura
1) y microscopia éptica para determinar la morfologfa y analizar la estructura interna del material y se determina si el
material bajo compostaje pierde propiedades.

Figura 1. Ensayos mecénicos (tension), dureza tipo shore A, microscopia dptica y microscopia electrénica de barrido SEM.
Fuente: Los autores

Finalmente de acuerdo con el método indicado en la norma ASTM D-6988 en la cual al material en compostaje
se determina el diéxido de carbono que se genera al ser degradada y el porcentaje de biodegradablilidad del material. Estos
resultados se comparan de manera que se evaldan el progreso de la degrabilidad y factores que pueden favorecer a que
ocurra en la menor cantidad de tiempo.

Resultados y discusiones

Las probetas que se encontraban bajo tierra se extrajeron para realizar los ensayos de tensién, dureza, microscopia
electrénica de barrido (SEM) y microscopia dptica. Los resultados arrojados durante los primeros 3 meses, tiempo actual
que llevan las pruebas de degrabilidad presentan una reduccién de propiedades mecénicas la cual disminuye a medida
que se mantenia mas tiempo la probeta en el suelo. Esto da a conocer que efectivamente el material se degrada, con la
disminucion de propiedades como se observa en la figura 2; el proceso degradativo va por buen camino estimando que en
6 meses sea degradado por completo.

Figura 2. Resultados de ensayos mecanicos (tension), dureza tipo shore Ay D
Fuente: Los autores
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La biodegradacién es un proceso que generalmente se presenta en la disposicién final de los empaques como
residuo hasta su compostaje y retorno dentro del ciclo natural del carbono, en este sentido, y por definicién, los empaques
biodegradables son aquellos que pueden degradarse a didxido de carbono, agua y biomasa como resultado de la accién
de vida de los microorganismos o enzimas. (De Campos, Marconato y Martins, 2011). Que de acuerdo con el método
estipulado por la norma ASTM D-6400 Y ASTM D-5988 “El seguimiento de las condiciones ambientales como la
humedad, temperatura y pH del suelo se mantuvieron”. (Palechor Tréchez, 2017). Y al extraer las probetas y someterlas
aensayos para determinar la cantidad de diéxido de carbono que se genera al producirse la hidrolisis, de manera que los
microrganismos en el suelo se alimentan de este compuesto, a partir de estos valores se puede determinar el porcentaje de
degrabilidad los cuales aumentan dependiendo del tiempo que el material esté expuesto a microorganismos, de manera que
progresivamente se estd degradando como se observa en la figuras 3 , deformaciones en la estructura interna del material
debido a que poco a poco pierde material al ser expuesto a enzimas de microorganimos y se aumenta cada mes el porcentaje
de biodegradabilidad, aunque atn es bajo se espera que en los proximos meses aumente mas. Ver figura 4.

Figura 3. Tratamientos de microscopia electrénica de barrido (SEM) y microscopia dptica.
Fuente: Los autores

Figura 4. Porcentaje de biodegrdabilidad del material aumenta en relacion al tiempo de compostaje
Fuente: Los autores

Conclusiones

Se obtuvieron resultados favorables dentro del proceso de degradacién con reduccién de propiedades mecénicas de
tension y dureza del material expuesto a microrganismos en el suelo.

Los ensayos de la norma ASTM D-5988 indican que hay un aumento de produccién de diéxido de carbono por lo tanto
el material inicio un proceso de degradacion.

El aumento CO, indica que el material bajo las condiciones a las cuales estd sometido lo estd degradando poco a poco,
en ambientes de este tipo la degradacion del material es satisfactoria.
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Resumen

El objetivo principal del proyecto es el disefio de un dispositivo que pula y brille joyas en angulos agudos a partir de
neumadtica para el taller de joyerfa de la Universidad Pedagégica y Tecnoldgica de Colombia seccional Duitama, se tuvo
en cuenta las caracteristicas del taller de joyeria, el cual cuenta con una red neumatica, asf se considerd las especificaciones
del dispositivo, como analisis estdtico, cinemético, materiales, tolerancias, manufactura, estandarizaciones y mecanismos
que ayudaron con el cumplimiento de la actividad. De esta manera, se plantearon requerimientos que soportaran el disefio
del dispositivo, estableciendo las especificaciones finales y asf llegar a la etapa de produccién, desarrollo del prototipo por
ultimo se comprobé su funcionamiento por medio de diferentes cargas poliméricas.

Palabras claves: dngulos agudos, cargas poliméricas, joyeria, neumdtico, pulido.

Introduccion

Las joyas consisten en objetos ornamentales que generalmente se fabrican con piedras y metales preciosos (OTEC,
2016). Colombia demanda un alto nivel comercial en el mercado y una de las atribuciones en la manufactura es el proceso de
pulido y brillado de la pieza de manera manual o automdtica, en donde a partir de la bisqueda de materiales de diferentes
cargas (metalicas, poliméricas, naturales entre otras), se logra que las joyas en latén, plata, oro, zamak, puedan ser brilladas
con el choque entre estas y las cargas; a partir de estos conceptos nace la necesidad de la innovacién de un equipo que pula
y brille joyas, es asi como se toman conceptos de forma, funcién, ergonémicos y metodologfas.

Se identific6 las necesidades del cliente y las condiciones del taller de joyeria, seguido a esto se establecieron los
requerimientos del equipo a partir de las necesidades detectadas de los usuarios quienes fueron los docentes y estudiantes
de la Escuela de Disefio Industrial de la UPTC, luego se determinaron las especificaciones, se generaron conceptos técnicos,
se seleccionaron, se comprobaron y por tltimo se desarroll6 el prototipo para su validacion funcional.
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Para el desarrollo del proyecto se tuvo en cuenta la metodologia de Ulrich, y Eppinger, (2013), el cual parte con un
proceso de observacion de necesidades y determinacion de caracteristicas formales, funcionales y econdémicas del proyecto,
se considerd diferentes formas de desarrollar las diferentes funciones del dispositivo. Seguido a esto se procedié a determinar
combinaciones posibles entre los conceptos, tomando asi la opcién mas indicada.

Teniendo en cuenta esas combinaciones, se planted una tabla para la comparacién de los conceptos, es asi como se elige
la més indicada y la que mds cumpla con los requerimientos del cliente, dentro de la investigacién se tiene en cuenta las
diferentes cargas que se encuentran en el mercado como son: cargas poliméricas, cerdmicas, naturales y de acero.

Para el desarrollo del producto se realizé un prototipo del producto, la exploracién de alternativas, explorando
problematicas relativas en: la expresion y configuracién externa del producto y la organizacién y configuracién interna de
, distribucion, i ién y funcion.
los componentes, distribucién, interaccién y funcion

Después fue necesaria la definicién de especificaciones, el desarrollo técnico del producto que permitié la consideracién
de herramientas y materiales para su construccién, fue necesario el desarrollo de analisis estético en los ejes y aspas, el
resultado permitié una mejor seleccién de material y dimensiones para evitar un pandeo o fractura en el movimiento
(Norton, 2009); de esta forma se incluyen planos y modelacién de partes y piezas en sistemas CAD. Finalmente el prototipo
fue desarrollado, los materiales usados fueron: polimetilmetacrilato para contenedor interno y externo, tapas y aspas
impresas en prototipadora 3D material PLA con inyeccién de resina epdxica, vdlvulas y mangueras segin referencia, ejes
de acero cold rolled 1010.

Resultados y discusiones

Para el desarrollo del proyecto, se considerd diferentes formas de desarrollar las funciones del dispositivo (Figura 1),
seguido a esto se procedi6 a determinar combinaciones posibles entre los conceptos, tomando asi la opcién més indicada
(Figura 2).

Figura 2. Arbol de combinacién de propuesta elegida

Figura 1. Arbol de diferentes conceptos Fuente: Los autores

Fuente: Los autores

De esta manera se analiz6 cada una de las combinaciones posibles, seguido de esto se evalud cada una de ellas con
base a los requerimientos planteados y se escogio la que mejor se ajustaba a las necesidades planteadas por los usuarios, se
obtuvieron resultados satisfactorios, gracias a que se sigui6 la metodologia teniendo en cuenta cada uno de los factores que
hacian parte de la maquina, mezclando asi las mejores propuestas y obteniendo la mejor propuesta de disefio a partir de
estas. (Tabla 1y Figura 3).
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Tabla 1. Evaluacién de propuestas segun criterios de seleccion

CRITERIOS DE JE— PRISMA HEXAGONAL  TIPO RELOJ DE ARENA DIAMANTE
SELECCION
Absoluto Relativo Absoluto Relativo  Absoluto Relativo

Reducir polucién 13% 4 0,52 4 0,52 4 0,52
Atrapamiento 13% 5 0,65 5 0,65 2 0,26
Cantidad de choque 9% 4 0,36 2 0,18 4 0,36
Facilidad de uso 8% 4 0,32 4 0,32 4 0,32
Durabilidad 8% 3 0,24 3 0,24 3 0,24
Facilidad de 13% 4 0,52 2 0,26 4 0,52
manufactura
TOTAL 100% 2,61 2,17 2,22

Nota: se observa que Prisma Hexagonal tiene mayor puntaje que los demds segun criterios de seleccién.
Fuente: Los autores.

Figura 3. Prototipo de maquina pulidora de joyas.
Fuente: Los autores.

Conclusiones

Segtin la carga polimérica con el equipo desarrollado se logra variar el tiempo y la calidad de pulido y/o brillo en las
piezas.

La forma hexagonal del contenedor permite aumentar el choque entre las piezas y las cargas, teniendo en cuenta
que el contenedor cuenta con una serie de dngulos internos que generan un movimiento irregular a la hora de generar el
movimiento de este.

Fue posible tomar energfa neumética para generar el funcionamiento de una maquina industrial.

El factor de seguridad en el proceso industrial fue de gran importancia, es asi como se observé que por medio de un
circuito neumético se soluciona de manera adecuada este requerimiento, permitiendo la maquina su funcionamiento sélo
cuando esta se encuentra completamente cerrada.
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Se considerd a futuro seguir el proceso de produccién, este interfiere dos etapas, profundizar materiales para
construccion y asi pasar a un anélisis estructural de producto, finalmente considerar un proceso de intercambio comercial
y su mercado.
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Resumen

Se realiz6 la pirolisis lenta de residuos agroindustriales de la palma africana (Elaeis guinnensis) en un reactor tipo
batch, a diferentes temperaturas desde 250 °C hasta 375 °C, la mayor cantidad de bio-oil (25,47 %) se obtuvo para la mezcla
de 60 % raquis, 30 % torta y 10 % cuesco, a la temperatura de 350 °C y 20 psi. El bio-oil fue separado por extraccién
liquido-liquido con hexano y las dos fases resultantes se analizaron por GC-MS y HPLC-DAD; UV-vis. La mayoria de los
compuestos obtenidos en ambas fases son fenoles simples y el componente mayoritario en ambos casos es el fenol y los
fenoles sustituidos.

Palabras claves: tecnologia foresta, pirolisis, palma africana, extraccion liquida, andlisis GC-MS, HPLC-DAD, fenoles, bio-oil.

Introduccion

La pirdlisis de biomasa es un proceso de descomposicién termoquimica de materiales organicos en ausencia de
oxigeno (ASTM D 4175-17b), mediante este proceso la biomasa que estd compuesta de polimeros naturales tales como;
celulosa, hemicelulosa y lignina, sufre un proceso de fragmentacion dando lugar a moléculas mas pequefias (Samiran,
Jaafar, Ng, Lam, y Chong, 2016). En el proceso de pirélisis influyen diferentes parametros como la presién, la procedencia
de la biomasa, el tamafio de particula, la temperatura y la velocidad de calentamiento del proceso (Hamelinck, y Faaij,
2002) este tltimo genera diferentes técnicas de pirolisis: “pirélisis rapida”, “pirolisis intermedia” y “pirdlisis lenta”(Chen, y
Lin, 2016; Van de Velden, Baeyens, Brems, Janssens, y Dewil, 2010) En este estudio se utiliza el proceso de la pirélisis lenta
a nivel de laboratorio que se lleva a cabo a bajas temperaturas entre 300-500 °C y a tasas de calentamiento que van desde
0,1-2 °C/min (Afanasjeva, Pantoja, Recaman, 2017) de los residuos agroindustriales provenientes del proceso de obtencién
del aceite de palma a partir de la palma africana (Elaeis guinnensis) y son raquis, torta y cuesco. La palma africana es una
de los principales cultivos oleaginoso en el pafs y produce un mayor rendimiento de aceite por hectdrea cultivada al afio;
se reportan 4,87 toneladas de aceite/afio (Chang, 2014), que otros cultivos oleaginosos (Khatun, Reza, Moniruzzaman, y
Yaakob, 2017) como la canola (~0,7 ton/afio), el girasol (~0,6 ton/afio), el ricino (~0,5 ton/afio) y la soya (~0,4 ton/afio)

122



Energias Renovables y Medio Ambiente: 116-131

(Fedapal, 2017) entre otros, compuestos quimicamente de celulosa, hemicelulosa y lignina. Durante el proceso de obtencién
del aceite solo se utiliza ~ 3,8 % (Sumathi, Chai, y Mohamed, 2008) del total de los frutos de la palma que es lo correspondiente
a la almendra de palma, del otro residuo ~ 96,2 % el ~58,3 % corresponde a el racimo de frutos vacios o raquis, la fibra o
trota y la cdscara o cuesco (Bazimi, Zahedi, y Hashim, 2011; Pretell, 2013). Esto sumado a que a nivel mundial anualmente
se cultiva mds de 110.000 toneladas de palma africana y solo en Narifio en 2016, donde 510 palmicultores registraron 18.346
hectareas sembradas y 15.621 hectareas en produccién (Arenas, Arteaga, Lépez, Sanchez, y Benabithe, 2012), hace que la
cantidad de residuos sea un problema ecolégico de eliminacién de los desechos (genera los sobrecostos, la incineracién
produce contaminacién ambiental del aire, la propagacién de plaga) y a su vez una oportunidad de investigacion en busca
de darle valor agregado a estos compuestos.

El proyecto de investigacién actual estd enfocado en dar valor agregado a los residuos agroindustriales de la palma
africana, aplicando la técnica de la termdlisis o conversién térmica lenta en atmosfera de nitrégeno.

El objetivo del estudio se concentra en caracterizacién de bio-oil para obtencién de biocombustible, en forma paralela
se determina de la capacidad antioxidante del bio-oil antes y después de su separaciéon del mismo en dos fases (polar-
apolar), ademas de explorar su aplicacién en la obtencién de bio-resinas de policondensacién tipo fenol-formaldehido.

Materiales y Métodos

Las muestras de residuos agroindustriales de torta, raquis y cuesco de palma africana (Elaeis guinnensis) provienente
de planta de extraccién de aceite en Tumano, Narifio, Colombia fueron sometidas a un proceso de secado durante 4 h a 105
°C para asegurar valores de humedad inferiores al 15 % segtin la norma ASTM D-95, posterior las muestras se molieron
utilizando el molino de martillos del laboratorio de analisis industriales (LAI) de la Universidad del Valle, hasta obtener un
tamario de particula inferior a 500 um. La conversion térmica de biopolimeros de celulosa, hemicelulosa, lignina se realizé
en un reactor tipo batch disefiado en el laboratorio de quimica de las fracciones pesadas (QFP) de la UnivValle. Para ello
al princio se utiliza el analisis térmico TGA-DTGA para la determinacién de las condiciones de temperatura a utilizar en
el proceso (Afanasjeva et al., 2017). La mezcla de pirolisis se preparé con 60 % de raquis, 30 % de torta y 10 % de cuesco
de la palma africana (60 %R+30 %T+10 %C). El reactor se acopl6 a una trampa de gases condensables donde se recogi6
el producto liquido (bio-oil) y a una trampa de gases sellada donde se almacenan los gases no condensables después de
enfriamiento.

Las técnicas cromatograficas de GC-MS fueron usadas para la cualificacion y cuantificaciéon de los compuestos
obtenidos en las fracciones liquida y gaseosa; y la técnica de alta resolucion HPLC-DAD se aplicé para la obtencién de un
perfil de composicion quimica de compuestos extraidos de bio-oil segtin su espectro UV-Vis previamente tomado. El bio-oil
obtenido fue sometido a un proceso de extraccién liquido-liquido con 1,5 mL de hexano, donde se obtuvo una fase apolar
disuelta en hexano que fue analizada mediante GC-MS y una fase liquida polar que después de un proceso de ultrafiltracion
fue analizada por HPLC-DAD.

Condiciones de método GC-MS. Equipo: Shimadzu GCMS-QP2010/QP2010s, Columna: Agilent DB-5ms, temperatura
del horno: 50,0 °C, temperatura del puerto de inyeccién 300,0 °C, radio de Split: 50:1, presién: 208,3 kPa, flujo total 105,0 mL/
min, flujo de la columna 2,00 mL/min, velocidad lineal: 36,3 cm/s, gas de arrastre: helio, rampa de temperatura: 50,0 °C por
2:00 min, 10,00 °C/min hasta 310,0 °C por 15:00 min. Condiciones MS - Modo de ionizacién: impacto electrénico, potencia
del detector: 1,63 kV + 0,30 kV, rango de captura de iones: 35,00 a 700,00.

Condiciones del método HPLC. Equipo: Prominence HPLC System. Columna: Kinetex 2,6um XB-C18 100A. Flujo
total de la bomba: 1,2 mL/min. Gradiente de concentracion: desde 0 % ACN: 100 % Agua acidulada hasta 50 % ACN: 50 %
agua acidulada en 9 min, donde permanece 2 min en esa concentracién y luego disminuye a 0 % en 1 min. Presiéon maxima:
3500 psi.
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Resultados y discusiones

Los resultados de rendimiento de las fracciones obtenidas de bio-oil, bio-gas y bio-char (bio-coque) en las pirolisis de
residuos de palma africana a una presién inicial de 20 psi en el reactor se presentan en la figura 1. El proceso de pirdlisis
lenta de la mezcla de los residuos de palma africana a 350 °C produce el mayor rendimiento de bio-oil con un 25,47 % que
es el valor esperado para este tipo de termdlisis. El mayor rendimiento de bio-coque de 42,94 % se obtiene a 250 °C y a 370
°C fue el mayor rendimiento de bio-gas de 47,39 %.

Figura 1. Rendimiento (% mas) de las fracciones obtenidas en el proceso se pirolisis vs temperatura (°C)
para la mezcla 60% raquis, 30 % torta, 10 % cuesco.
Fuente: Los autores

Los resultados de relacién de la variable de la presién dentro del rector con la temperatura en las pirolisis de la mezcla

de los residuos de palma africana (60 %R+30 %T+10 %C) se presentan en la figura 2. Aumento de la presién dentro del
reactor disminuye la cantidad de bio-oil obtenido.

Figura 2. Relacion presion (psi) vs temperatura (°C), para el proceso de pirolisis lenta de la mezcla 60 % raquis, 30 % torta y 10 % cuesco.
Fuente: Los autores
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En la tabla 1 se presentan los compuestos mayoritarios presentes en bio-oi obtenido en el experimento de pirdlisis
realizado a P, =20psi y T;= 350 °C para una composicién (60 %R+30 %T+10 %C), y los porcentajes del &rea son calculados
en base al drea cromatografica del pico (4rea relativa). La mayorfa de compuestos de bio-oil son del grupo fenol y fenoles
sustituidos tipo o-cresol y 2-metil-fenol.

Tabla 1. Principales compuestos (>1%) identificados en el bio-oil mediante GC-MS.

# pico % Area Tiempo de retencion A __ , espectro UV-Vis (nm)

1 4,179 0,766 281
2 3,807 1,013 286
5 1,001 1,887 279
9 5,583 3,557 268
11 8,924 3,813 274
12 5,341 3,971 275
13 1,244 4,128 271
14 2,708 4,382 256
15 7,243 4,645 <200
16 3,409 4,91 272
17 5,183 5,014 265
19 1,618 5,35 290
20 2,016 5,531 270
21 3,571 5,806 280
22 1,754 5,961 <200
23 4,713 6,112 272
25 1,47 6,425 274
26 3,011 6,683 267
29 3,336 7,37 277
30 2,121 7,502 272
34 1,063 9,424 <200

Total 73,295

Fuente: Los autores

Aligual que la fase apolar, la fase polar del bio-oil obtenido bajo las mejores condiciones, fue analizada utilizando UV-
Vis (Tabla 2) y HPLC-DAD logrando obtener una composicién porcentual relativa de los compuestos obtenidos. La mayoria
de compuestos de bio-oil son del grupo fenol y fenoles sustituidos.
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Tabla 2. Principales sefales en el espectro UV-Vis de compuestos presentes en la fase polar del bio-oil.

# pico en MS % area Nombre del compuesto quimico
29 12,16 Fenol
42 4,98 o-Cresol
47 3,26 2-metil-fenol
49 2,03 2-metoxi-fenol
54 1,01 2,3-xylenol
59 1,57 2-etil-fenol
63 3,01 p-etil-fenol
61 3,32 2,3-xylenol
65 1,46 4-metil-bencenmetanol
78 1,55 2-etil-5-metil-fenol
81 1,38 2-etil-4-metil-fenol
84 1,57 1,4-dimetoxi-2-metil-benceno
98 1,53 2,6-dimetoxi-fenol
100 1,15 2-(3-metil-1-hidroxibutil)-1-metoxibenceno
117 1,12 (2,5-dimetoxifenil)metanol
Total 411

Fuente: Los autores

Conclusiones

El proceso de pirélisis lenta de la mezcla de los residuos de palma africana a 350 °C produce el mayor rendimiento de
bio-oil con un 25,47 %. El mayor rendimiento de bio-coque de 42,94 % se obtiene a 250 °C y a 370 °C el mayor rendimiento
de bio-gas de 47,39 %.

La mayoria de compuestos de bio-oil y de la la fase polar son del grupo fenol y fenoles sustituidos tipo o-cresol y
2-metil-fenol.
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Resumen

Las caracteristicas estructurales de los polimeros son un tema fundamental en el estudio de estos materiales ya que sus
propiedades dependen significativamente de la organizacién atémica en el espacio. En las tiltimas décadas se han realizados
avances estructurales de los materiales poliméricos de tal manera que ya no se habla de moléculas si no de redes. Las redes
orgdnicas son estructuras porosas de alta drea superficial y arreglo cristalino. Entre las redes organicas més destacadas
estan las redes metal orgédnicas (MOF) y las redes organicas covalentes (COF). Los COF’s presentan unas caracteristicas
interesantes que hacen de estos, un campo de investigacion promisorio para el desarrollo de nuevos materiales.

Palabras claves: Redes orginicas, redes érgano metdlicas, redes orgdnicas covalentes, cristalinidad, porosidad.

Introduccion

Los polimeros poseen una riqueza estructural que los hace bastante versatiles y posibilita su aplicacién en diversos
campos. Estructuras lineales, ramificadas, entrecruzadas, entre otras; pueden definir las propiedades de los polimeros, asi
como su composicién y tamarfio de cadena. Sin embargo a comienzos de éste siglo, una nueva configuracion estructural
de los polimeros se ha venido desarrollando. Las redes, principalmente las redes organicas, son una familia de polimeros
con propiedades bastantes interesantes que llaman la atencién de los investigadores modernos. Generalmente son redes
que se extienden en millones de 4tomos por lo que a nivel atémico se consideran infinitas. Su extensién pueden ser bi o
tridimensionales, formando una red cuyos poros determinan una de las propiedades més influyente de estos materiales,
sus altas areas superficiales.

Son las redes metal organicas (Figura 1) (MOF’s por sus siglas en inglés) las que més investigaciones han impulsado
hasta el momento, sus estructuras cristalinas mixtas entre compuestos orgéanicos y sub estructuras inorganicas generan un
gran interés en diversas dreas del conocimiento. Sin embargo las redes orgéanicas covalentes (COF’s por sus siglas en inglés)
muestran una promisoria proyeccién hacia el futuro ya que conservan las propiedades de materiales altamente porosos,
generalmente con mayor estabilidad que las redes metal organicas. Los COF’s son materiales netamente organicos con altas
areas superficiales y en la mayoria de los casos con moderada cristalinidad que por la riqueza estructural y versatilidad
de la quimica orgénica, permitiendo que sean aplicados en campos como la catélisis (Segura, Manchefio, y Zamora, 2016)
almacenamiento de gases (Furukawa, y Yaghi, 2009), biosensores (Wang et al., 2014), detectores de explosivos (Dalapati et
al., 2013), super capacitores (Mulzer et al., 2016) entre otros.
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Figura 1. Esquema de una red metal orgénica extendida tridimensionalmente.
Fuente: Peplow (2018).

Como se menciond anteriormente las redes organicas covalentes poseen altas dreas superficiales y propiedades
fisicoquimicas que pueden ser aprovechadas en mdltiples dreas del conocimiento. La idea principal de este documento
es mostrar conceptos bésicos de dichos materiales, sus métodos de caracterizacion y algunos ejemplos de aplicaciones
reportadas en la literatura.

Materiales y Métodos

La sintesis de COF’s es un tema de vital importancia para proyectar estos materiales a nivel industrial; por lo que
se trabaja en el desarrollo diferentes estrategias de sintesis como: solvotermal, asistida por microondas, sonoquimica,
mecanoquimica, entre otras.

Una vez sintetizadas las redes orgénicas covalentes, es necesario caracterizarlas. Para ello se emplean técnicas como
Difraccién de rayos X (DRX), Espectroscopia infrarroja (IR), sortometria, resonancia magnética nuclear en estado sélido
(RMN), analisis elemental (AE), espectroscopia de fotoelectrones emitidos por rayos X (XPS), entre otras.

Finalmente se estudian las propiedades fisicoquimicas de los materiales con las cuales se pretenden desarrollar las
aplicaciones. Entre estas propiedades se encuentran las 6pticas tales como: fluorescencia, absorcién de luz en la regién UV-
Vis y en la regién infrarroja y las propiedades eléctricas como su conductividad, capacitancia e impedancia.

Resultados y discusiones

Las redes organicas presentan una cristalinidad notable, por lo que la difraccién de rayos X es una de las técnicas mas
utilizadas en la caracterizacién de este tipo de materiales. Los COFs al tener una alta velocidad de sintesis comprometen el
ordenamiento de su estructura y por ende la cristalinidad; es por ello que en general la cristalinidad de los COF’s es menor
que la de los MOF’s (Doonan, Tranchemontagne, Glover, Hunt, y Yaghi, 2010).

La isotermas de adsorcién generalmente se ajustan al modelo BET y presentan areas superficiales que oscilan entre los
700 m?g™ hasta 7000 m*g™, incluso, algunos MOFs reportan areas superficiales mayores a 10000 m?*g" (Kuhn, Antonietti, y
Thomas, 2008).

Especificamente en las aplicaciones, se pueden obtener isotermas de adsorcién como las de la Figura 2, cuando se
emplean los COF’s para el almacenamiento de gases. Teniendo estos materiales mayor capacidad de almacenamiento que
materiales comtinmente utilizados como el carbén activado.
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Figura 2. Isotermas de adsorcion de diferentes COF s para didxido de carbono.
Fuente: (Furukawa, y Yaghi, 2009).

En cuanto a las propiedades Opticas, se puede aprovechar la fluorescencia del material para el desarrollo de
quimiosensores. La Figura 3 muestra el cambio de fluorescencia de un COF derivado del pireno al exponerse a diferentes
explosivos, mostrando selectividad por el trinitrofenol (TNP).

Figura 3. Disminucion de la fluorescencia de un COF derivado del pireno al exponerse a diferentes explosivos.
Fuente: (Dalapati et al, 2013)

Como se mostrd, los COF’s son materiales muy promisorios que extienden las areas de aplicacién a la quimica, fisica,
biologfa, medicina, entre otras.

Conclusiones

Las redes organicas son una nueva clase de polimeros que destacan por su gran peso molecular, alta porosidad y
cristalinidad. Estas cristalinidad y porosidad les confiere propiedades bastantes interesantes tales como alta aéreas
superficiales y baja densidad. Especialmente, las redes organicas covalentes o COF’s por sus siglas en inglés, son materiales
con las caracterfsticas mencionadas anteriormente y adicionalmente poseen cualidades conferidas por su naturaleza
netamente orgénica. Entre estas cualidades se encuentra la estabilidad, ya que todos sus enlaces con covalentes y su riqueza
estructural es andloga a la ofrecida por la quimica orgénica.
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Todas estas caracteristicas proyectan a los COF’s como materiales de alto impacto en el futuro, por lo que se hace
necesario su desarrollo e investigacién.
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