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RESUMEN

El desarrollo de materiales compuestos con fibras naturales cada afio va
ganando mas interés. En un mundo donde la lucha es constante por reducir
la contaminacion, sintetizar productos con mejores propiedades, que sean

biodegradables y mas econdémicos es primordial.

Comparando las fibras naturales con las fibras sintéticas, que provienen de
fuentes naturales, con buena gestion de estos recursos se puede hacer uso

de dicha fuente es renovable.

Un material compuesto es el resultado de la mezcla de dos componentes de
distinta naturaleza. En el campo de aplicacion de los plasticos dicha mezcla
se la puede obtener mediante la extrusién del polietileno fundido con las
fibras naturales y ademas, incorporando a la mezcla agente acoplante. En el
mejor de los casos, estos compuestos superan las propiedades comparadas

con las del material sintético puro.

El objetivo de este estudio es preparar un nuevo material analizando las
posibilidades de usar las fibras de cafia Guadua Angustifolia previamente
tratadas fisica y quimicamente como refuerzo en la matriz polimérica del
Polietileno de Baja Densidad usando Anhidrido Maléico (AM) como agente
de acople y asi, poder mejorar las propiedades mecéanicas y térmicas de

materiales tradicionales.

Este estudio se ha regido bajo la siguiente metodologia:



En primer lugar se realiz6 una revision preliminar de diversas fuentes
bibliograficas para poder llevar a cabo lo siguiente: La obtencion de la cafia
Guadua y conocer todas sus especificaciones. Elaboracion de un disefio para
la reduccion de tamafio de las fibras alrededor de 150 micras, un disefio para
el tratamiento fisico y otro para el tratamiento quimico. Asimismo conocer los
equipos y materiales necesarios para la sintesis y caracterizacion de los

biocompuestos.

La fase de ejecucion fue donde se llevaron a cabo los tratamientos para la
fibra. Se realizaron las mezclas que van desde el 1% hasta el 5% mediante
extrusion de los componentes a la temperatura de fusion del Polietileno de
Baja Densidad y posteriormente se sintetizaron los biocompuestos en forma

de laminas con un espesor de 200 micras aproximadamente.

La obtencion de resultados consistié en la caracterizacion de la cafia
Guadua, del PEBD y los Biocompuestos determinando sus propiedades de
acuerdo a los objetivos planteados. El analisis de los resultados comenzo por
la cafia Guadula, luego el PEBD y los Biocompuestos y finalmente la
determinacion del Biocompuesto Optimo. Aqui, se determind que el mejor
biocompuesto fue aquel con 1% en peso de fibra de cafia Guadua y en base
a los resultados obtenidos este material contribuye como una alternativa

ecoldgica en la elaboracién de productos plasticos.
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INTRODUCCION

Los niveles de contaminacion ambiental se hacen cada vez mas
evidentes en nuestro diario vivir. La contaminacion ambiental rompe las
barreras entre paises desarrollados, culturas y tecnologia. Los mares, los
océanos y casi todas las partes de aguas se ven contaminadas por
desechos sélidos y liquidos que han sido enviados por afios sin

tratamiento previo a estas disposiciones finales [1].

Afo a afio, la busqueda de materiales livianos y resistentes que permitan
satisfacer las demandas del cliente, han permitido que la produccion de
industrial de productos quimicos se incremente aceleradamente. Con
ello, también se han incrementado las toneladas de desechos resultantes

de estos productos.

El desarrollo y la investigacion por nuevas fuentes de materiales como
estos, son muy incentivados. Sin embargo, no se realizan suficientes
esfuerzos por remediar o prevenir los efectos dafinos que sus desechos

ocasionan al ambiente.

Como parte de la alternativa ecolégica para caminar hacia un planeta
sustentable, los paises han decidido apostar por sus recursos
naturales[2]. Este apoyo para los estudios de materia prima propia de
cada pais ha dado excelentes resultados. Publicaciones anteriores han

demostrado que existen fuentes renovables de polimeros naturales y



biodegradables que pueden ser materia prima para producir los
productos plasticos comunes y ser la contribucién verde que nuestro

planeta necesita [3].

Existen diversos tipos de fibras naturales que han sido estudiadas a lo
largo de Latinoamérica. Ecuador, con sus tiempos de reforma a todo
nivel, no se ha quedado atras. En base a estudios realizados en otros
paises ha desarrollado el crecimiento de empresas que producen
productos de este tipo de polimeros. Se utiliza fibra de cafia guadua para

producir bloques.

Por otro lado, el gobierno del Ecuador, en su busqueda de nuevos
recursos estratégicos para el desarrollo del pais, desconoce aun del

potencial de este tipo de fuentes renovables de polimeros.

Es por esto, que el presente trabajo apunta al estudio profundo de la fibra
de cafia guadua ecuatoriana como recurso estratégico del pais y busca
proponer para dicha materia prima, aplicaciones practicas en la
producciéon de productos plasticos para contribuir no solamente con
materia prima al alcance del mercado ecuatoriano, sino que reducir el

efecto contaminante de sus desechos y facilitar su tratamiento.



CAPITULO 1
GENERALIDADES



1. Generalidades

1.1. Declaracion del Problema.

En Ecuador, el creciente consumo de productos plasticos promueve la
expansion de lineas de transformacién de polimeros sintéticos
importados. Las importaciones de estos polimeros como el polietileno
y polipropileno incrementan anualmente, y con esto los costos de

produccion también (Ver figura 1.1) [4].

PESO NETO
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c
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Materias Primas

Figura 1.1 Importaciones de polimeros sintéticos en Ecuador
2005-2011.
FUENTE: ASEPLAS [4].



La gran mayoria de los desechos de productos plasticos no se reciclan
0 se tratan adecuadamente, sino que se depositan en el relleno
sanitario “Las Iguanas” de Guayaquil donde esperan largos afios en
degradarse. Gran variedad de desechos de materiales plasticos en la
forma de bolsas, films de embalaje, contenedores, etc. causan
contaminacion ambiental. El reciclaje es uno de los procesos para
reducir la contaminacion. Los materiales de desecho plastico consisten
en su mayoria de polietileno (PE), polipropileno (PP) policloruro de

vinilo (PVC), poliestireno (PS), polietilentereftalato (PET) [4, 5].

Ademas, en un estudio realizado por el instituto de Estadistica y
Censos (INEC) sobre habitos ambientales de los ecuatorianos, el 84%
de los hogares ecuatorianos no clasifica la basura de los desechos

organicos, el 82,5% no clasifica los plasticos y el 80,4% no clasifica el

papel [6].

En adicion a este problema, el vertedero principal de Guayaquil, Las
lguanas, no cuenta con un tratamiento de residuos sélidos eficaz. En
su lugar, so6lo funciona como un contenedor sobrecargado de basura
desclasificada y sin tratar. El relleno Las Iguanas se encuentra en el
kilbmetro 14,5 Via a Daule. Con sus 200 hectareas y el 60% de su

capacidad ocupada, este relleno satisface la demanda de la creciente



ciudad de Guayaquil desde 1994, y sera capaz de hacer esto hasta el
afio 2017 [7]. De las 3300 toneladas de basura en promedio entran
todos los dias al relleno sanitario, el 9% de esta cantidad que es
alrededor de 300 toneladas, corresponde a productos plasticos [7, 8].
En la figura 1.2 se puede apreciar la disposicién y cantidad de los

desechos solidos en el Ecuador [9].

Disposicién Final  Simbologia

Botadero I civdades

oo Vias Principales
[0 Relieno Controlado [ ] SNAP
I Relieno Sanitario Bosques Protectores
SIN INFORMACION

Figura 1.2 Disposicion y cantidad de desechos solidos a
diciembre del 2008.
FUENTE: SENPLADES [9].

La concentracion de pequefios residuos plasticos flotando en la
superficie del Océano Pacifico Norte se ha incrementado en los
altimos 40 afios. Las muestras de agua presentaban trazas
insignificantes de estos residuos sintéticos hasta los afios entre 1990 y
2010, y desde entonces dicha concentracion de residuo se ha
multiplicado por cien de acuerdo con una publicacion de Biology

Letters de la Royal Society Journal [1].



En respuesta a la contaminacion mundial, los paises de todo el mundo
estan promoviendo el desarrollo de estudios y aplicaciones de los
recursos naturales. El afio pasado, las Naciones Unidas invitaron a los
paises a asumir compromisos para trabajar por el desarrollo sostenible
en Rio +20. Como parte de estos compromisos, los paises se centran
en el fortalecimiento de su desarrollo de una economia verde en el
contexto del desarrollo sostenible y la erradicacion de la pobreza [2].
La Uniébn Europea aprob6 leyes para la reduccién del uso de
materiales dafinos al medio ambiente, lo que ha provocado un mayor
esfuerzo por encontrar materiales basados en los recursos naturales

en vista de sus atributos ecoldgicos [10].

Alrededor del mundo, los cientificos estan desarrollando numerosos
estudios de fibras naturales combinados con polimeros artificiales
para reducir el impacto ambiental generado por los plasticos sintéticos
[8]. La idea es darle la mejor aplicacion, considerando, la abundancia
de materias primas sostenible con el medio ambiente y contribuir
con la reduccion de la contaminacion generada por los residuos de
plastico, considerando que el 61,46% de los ecuatorianos no tienen el

conocimiento de las buenas practicas ambientales [3, 11].



Entre los estudios promovidos estan los que buscan la aplicacion de
materias primas nacionales a partir de fuentes renovables, como las
fibras naturales. Estos estudios muestran que la extraccion de

diferentes biopolimeros presentes en la flora y fauna nativa, se pueden

aplicar como refuerzo de polimeros sintéticos. De esta manera se
propone otra alternativa mas amplia para la produccion de
productos de plastico, dando excelentes propiedades mecéanicas y
mejorando su degradabilidad lo que, por ende, facilita el tratamiento

después de convertirse en residuos.

Asi que la fibra de la Cafla Guadua Angustifolia, especie nativa del
Ecuador, de rapida y facil propagacién, se presenta como una
excelente oportunidad de estudio para aplicaciones de ingenieria, tales
como la produccion de biocompuestos y materiales que pueden
satisfacer los requisitos de las propiedades de los diferentes

productos.
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Figura 1.3 Mapa de Redes Hidricas, Bosques naturales, Paramos

y Manglares del Ecuador.
FUENTE: Accién Ecolégica [12].

El Ecuador cuenta con una amplia red hidrica lo cual es favorable para

el crecimiento del bambu. En la figura 1.3 se muestran mas detalles.

Para articular este conocimiento a las matrices de la transformacion
productiva, la energia, el conocimiento y el servicio al buen vivir, la
fibora de bambu ecuatoriano se puede proponer como alternativa para

el reforzamiento de productos [9].

¢, Es posible que los biocompuestos elaborados a partir del bambu

ecuatoriano puedan contribuir como una alternativa ecolégica en la

produccion de productos plasticos?
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1.2. Justificacién

Cientos de productos derivados del petrdleo se producen diariamente.
Los polimeros sintetizados, basado en el petroleo, se han empleado
para la produccion de miles de objetos. Debido a su naturaleza, el
tiempo para degradarse es de cientos de afios. En consecuencia, los
productos de plastico de un solo uso son enviados principalmente a la
basura. Una parte es reciclado, otro va al vertedero y el resto forma
parte de los residuos por la mala gestién son arrojados a los rios, el

suelo, etc. [3].

Este estudio tiene como objetivo contribuir con el medio ambiente y
proponer el uso de fibras naturales del bambl ecuatoriano. Estudios
similares se han realizado en otros paises. Este trabajo sera uno de
los primeros estudios realizados sobre la sintesis y caracterizacion de
biocompuestos partir de la cafia guadua ecuatoriana. Constituira una
investigacion sin precedentes que podria denominarse como el primer
paso en la investigacion de nuevos materiales poliméricos del bambu

ecuatoriano [3, 13].

Las fibras de bambl se caracterizan por ser fuertes y resistentes;

compuesto principalmente de celulosa, relativamente barato vy
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disponible en muchas regiones del Ecuador. Su combinacion con
polimeros sintéticos podria ser una gran alternativa para reducir el
consumo de polimeros comunes. Esto ofrece a nuestro planeta
distintas alternativas de productos mas ecoldgicos que responden al

problema de contaminacion [14].

Esperamos que este trabajo sirva de inspiracion a futuros
investigadores que deseen contribuir a la sociedad y el planeta,
proponiendo mejores aplicaciones de las fibras de bambu para
reforzar los compuestos poliméricos y descubriendo asi, un potencial

recurso estratégico para el desarrollo productivo del pais.

Identificacion de las variables:

La alternativa ecolégica que se proponga depende del desarrollo del

biocompuesto, sus propiedades y los resultados de su estudio.
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HIPOTESIS.
“Los biocompuestos elaborados a partir del bambu ecuatoriano
contribuirhn como una alternativa ecolégica para la fabricacion

de productos plasticos.”

1.3. Objetivos

Objetivo General.
e Sintetizar y caracterizar biocompuestos (laminas plasticas) hechos
a partir de polietileno de baja densidad, reforzados con fibra de

cafna de bambu ecuatoriana.

Objetivos Especificos.

e Caracterizar bambu ecuatoriano: Guadua Angustifolia.

e Producir biocompuestos usando la fibra de bambu como refuerzo
en la matriz polimérica de polietileno de baja densidad, aplicada en
l[Aminas.

e Determinar las propiedades mecanicas y térmicas de los
biocompuestos y compararlas con las propiedades del polimero
sintético puro: polietileno de baja densidad.

e Establecer la composicion éptima de fibra de bambu presente en el

biocompuesto de acuerdo a las propiedades del mismo.
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e Proponer al nuevo material, biocompuesto, como una alternativa

ecoldgica para la producciéon de productos plasticos.

1.4. Metodologia

La metodologia de la tesis consiste en una secuencia de cinco pasos

bien definidos como se detalla en la siguiente figura:

Obtencion del la Cafia Guadua Angustifolia}

Tratamiento de la fibra natural

Sintesis del Biocompuesto

T4

A\

Determinacion de las Propiedades

s

Andlisis de Resultados

<J1

Figura 1.4 Metodologia de la tesis.

En el primer paso se va a describir el método de obtencién de la
cafia Guadua Angustifolia ademas se conocera informacién respecto

a la zona de origen, edad y apariencia del bambd.
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El segundo paso consiste en el tratamiento de las fibras en donde se
desarrollara un procedimiento experimental en base a un tratamiento
mecanico para reduccion de tamafio de las fibras y también un
tratamiento fisico-quimico para la purificacion y modificacién de la

celulosa.

Para el tercer paso se tiene previsto la sintesis de los biocompuestos
a partir del desarrollo de un procedimiento que contemple variables

de control adecuadas para el proceso de extrusion.

En el cuarto paso se realizar4 la caracterizacion de la cafia Guadua
Ecuatoriana y de los biocompuestos sintetizados. Se llevaran a cabo
los procedimientos para determinar las propiedades que se desean

evaluar.

En el quinto paso se realizara el analisis de los resultados en funcion
de los objetivos planteados y asi poder sacar valiosas conclusiones

del estudio.



CAPITULO 2
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2. MARCO TEORICO

2.1. Polimeros.

Los polimeros son cadenas de moléculas de alto peso molecular. Los
polimeros son sustancias que tienen macromoléculas compuestas de
repetitivas unidades llamadas monémeros. Pueden desarrollarse
naturalmente en plantas y otros seres vivos, como también pueden ser
sintetizados industrialmente. Existe un gran nidmero de sustancias
poliméricas que incluyen el caucho y sustancias basadas en la
glucosa, como los polisacaridos, celulosa, el almidon y el glicégeno

[15, 16].

En la figura 2.1 se resume la clasificacion de los polimeros.
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‘ Materiales Organicos ‘

| Altos Polimeros |

Biopolimeros \ Cau!:hos \ | Plasticos |

;

\ Termoplasticos \ ‘Termofijos‘

Figura 2.1 Clasificacion de los polimeros.
FUENTE: Goodman S. H. [17].

El comportamiento material de los polimeros es controlado totalmente
por su estructura molecular. Los polimeros naturales son,
generalmente, de una estructura molecular mas compleja que los
sintéticos. Estos son principalmente celulosa, lignina y proteinas como
seda o lana [18]. En la tabla 2.1 se pueden observar varios polimeros

naturales, su tipo de arreglo y usos comunes [19].

Tabla 2.1 Polimeros naturales.

Polimero .
Natural Tipo de arreglo Usos
Marco esencial de la vida
. vegetal, es el componente
Celulosa Cristalino estructural de las paredes
celulares.
Otro componente principal
Lignina Amorfo de las paredes celulares de
la vida vegetal.
Proteina Parcialmente Gelatina, seda, lana.

cristalino
FUENTE: ASBHY [19].
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Los polimeros sintéticos son formados por las reacciones quimicas
gue juntan moléculas individuales para formar cadenas largas a
través de un proceso llamado polimerizacion [16, 20]. En la figura 2.2
se puede observar un ejemplo de polimerizacion del cloruro de vinilo el
mismo que al cabo de la reaccion se denomina policloruro de vinilo

(PVC).

polimerizacion radical

H\ /H libre vinilo

T T
C—C > c—C—+
H C

7N
H Cl

I'ln

cloruro de vinilo poli(cloruro de vinilo)

Figura 2.2 Polimerizacion del radical libre del cloruro de vinilo.
FUENTE: Goodman S. H. [17].

TIPOS DE POLIMEROS.

Existen cuatro clases de polimeros sintéticos: los termoplasticos,
termoestables, plasticos reforzados y elastomeros. Los termoplasticos
se suavizan cuando son calentados y se endurecen cuando se enfrian
en procesos que son totalmente reversibles y que pueden ser
repetidos. Esta clase de polimeros son calentados hasta suavizarse y
licuarse, son vertidos sobre un molde y son enfriados, tomando la

forma del molde. Si se recalientan, pueden ser remoldeados. Los
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termofijos o0 termoestables son curados y endurecidos por
calentamiento en una forma permanente. Porque tienen arreglos
moleculares reticulados, este tipo de plasticos no pueden ser
refundidos. Los plasticos reforzados son compuestos de fibras y de
polimeros termoplasticos o termofijos. Sus propiedades son
competitivas con los polimeros puros. Los elastbmeros son polimeros
quasi-lineares con entrecruzamiento ocasional a temperatura ambiente

[21].

La tabla 2.2 muestra los termoplasticos comunes.

Tabla 2.2 Termoplasticos genéricos.

Termopléstico Composicion Usos
|
c—cC Tuberias, botellas, vasos,
Polietileno, PE l l laminas, aislante eléctrico,
n

empaquetamiento.
Parcialmente

cristalina
e
c—C— Sus usos son similares al PE
Polipropileno, PP F|i L pero es mas rigido, claro y
n resistente al sol
Parcialmente
cristalina
F F , .
| | Teflon. Resistente a altas
. . c—cC temperaturas con muy baja
Eglgtétraﬂuoroetlleno | | friccion y adhesion.
FFln Cacerolas y sellos
Parcialmente antiadherentes.

cristalina
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Objetos de moldeo baratos.

H  CgHs Se lo endurece con
é_é ] Butadieno  para  obtener
Poliestireno, PS | Poliestireno de alto impacto.
H H Espumado con CO, para
n .
hacer empaguetamientos
Amorfo comunes.
H CI . , .
]| | Usos arquitecténicos.
Cloruro de Palivinilo, c—C— Plastificado para hacer cuero
PVC L L artificial, tuberias,
n mangueras, ropa.
Amorfo
H CHs . o, L.
| Lucita, plexiglas. Laminas y
Polimetilmetacrilato, T—cli molduras transparentes.
PMMA H  CooCH, Ventan_as dg aeronaves,
n parabrisas laminados.
Amorfo
[0} 0] H
I %Hz I {Hz |
Cc—C C—N—-C —
Nylon 66 4 l 6 Textiles, ropa, molduras.
n
Parcialmente
cristalina
FUENTE: ASBHY [19].
POLIETILENO

También es conocido como polieteno. Es un termoplastico flexible y
traslicido que se presenta en diferentes formas, produciendo un
polimero con distintas caracteristicas [16]. El polietileno de baja
densidad tiene un peso molecular entre 50000 a 300000. Se ablanda
cerca de los 110°C, mientras que el polietileno de alta densidad tiene
un peso molecular de hasta 3 000 000 y se ablanda alrededor de los

130°C. El polietileno de baja densidad es menos cristalino y es mas
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atactico [16]. Su proceso de polimerizacion se lo puede observar en la

figura 2.3.
H H H H H H H
\_/ BT
c=C ——>» —C—C—C—C--------C—C—
VAR I
H H H H H H

Figura 2.3 Polimerizacion por adicion del eteno hacia la forma del
polietileno. Un homopolimero.
FUENTE: Daintith [16]

Distribucién de Pesos Moleculares.

El material polimérico consiste en cadenas poliméricas de varias
longitudes y unidades de repeticién. Por esto es que el peso molecular
es determinado por el peso molecular promedio o la media del peso

molecular y se define como se muestra en la ecuacion 2.1:

Ecuacion 2.1 Peso molecular promedio.

Siendo W el peso de la muestra y N el nimero de moles en la muestra

[20].
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Un alto peso molecular (tener una larga cadena) permite que los
polimeros logren las propiedades mecanicas deseadas. Para que un
polimero sea un material resistente su cadena debe poseer por lo
menos entre 800 a 1000 atomos de carbonos. La mayoria de los
polimeros comerciales cuenta con cadenas de 5000 a 20000 atomos

de carbono de largo [15].

En la figura 2.4 se muestra la relacion entre el peso molecular, la
temperatura y las propiedades de un material polimérico tipico. Las
propiedades de rigidez alcanzan un maximo asintotico, mientras que el
indice de fluidez incrementa junto al peso molecular. Por otro lado, la
temperatura de degradacion disminuye uniformemente con el
incremento del peso molecular. Es por esto que es necesario
determinar el peso molecular que brinde las propiedades ideales al
polimero final y adicionalmente, obtener propiedades de fluidez que

faciliten el moldeo de del material durante la manufactura [20].
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Stiffness, strength, etc.

Molecular weight, M ——e=

Figura 2.4 Efecto del peso molecular en las propiedades
mecanicas.
Fuente Osswald, Tim [20].

En la figura 2.5 Se muestra la distribucién del peso molecular de la
mayoria de los polimeros termoplasticos, a excepcion de algunos
polimeros naturales. Como se puede apreciar, es posible definir un
nimero promedio, un peso promedio y una viscosidad promedio en
funcion a la distribucion del peso molecular. La viscosidad también se
relaciona con la distribucion de pesos moleculares. En el polietileno
existe una relacion lineal entre la viscosidad y su peso molecular
promedio. Un bajo indice de polidispersion de materiales le brinda al
polimero méas alta resistencia a la flexion y mayor indice de fluidez que

un material con un alto indice de polidispersion [20].
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Distribution

Chaln langth - -
holacular walght L
Figura 2.5 Distribucion del peso molecular de un tipico

termoplastico.
FUENTE: Osswald, Tim [20].

CONFORMACION Y CONFIGURACION MOLECULAR

La conformacién y configuracion molecular de los polimeros tiene gran
influencia en las propiedades del componente. La conformacion
describe la posicion espacial de atomos en una molécula. Es descrita
por la flexibilidad de la polaridad y la regularidad de la macromolécula;
brinda informacion sobre la distribucion y organizacion espacial de la

molécula [20].

Durante la polimerizacion, los grupos alquilo se colocan en diferentes

direcciones en la cadena carbono-carbono. El orden en el que se
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arreglan se llama tacticidad. Cuando el arreglo es aleatorio, se
denomina atactico. Cuando los grupos alquilo se colocan sobre el
mismo lado de la cadena, se conocen como isotacticos. Cuando las
moléculas se alternan regularmente a los lados de la cadena, se
conoce como sindiotactico (Ver figura 2.6). La tacticidad de un
polimero determina el grado de cristalinidad que éste puede alcanzar.
El polietileno y el nylon tienen moléculas poliméricas en forma de
largas cadenas sin tomar ningun arreglo regular en sus subunidades.
El polipropileno con un alta isotacticidad, alcanzard un alto grado de
cristalinidad que le permitird ser fuerte, resistente y duro [15, 16,

20].

I]—(l'—H H—J‘—H I]—(l'—H
HeC—R,  H—C—R,  H—C—R,
I]—Ll'—H H—LI'—H H—LI'—H
H—{l.'—R: R— l!'—H R:—{I.'—H
H—C—H  m—C—H  E—C—H
H—J‘_R: H_LI‘_R: H_{!‘_R:
H—f:'—H H—f:'—H H—(:'—H
H—C—R, R—C—H H—C—R,
H—(l'—H H—fl'—H H—(l'—H
n—{l.'—R: H—LI'—R3 Rﬁ—ll.'—H
| I o
Isotactic Syndiotactic Atactic

Figura 2.6 Tacticidad de polimeros vinilicos.
FUENTE: Goodman, S. [17].



26

El arreglo también afecta las propiedades del material asi como la
presencia de ramificaciones de las cadenas poliméricas influird en la
estructura y cristalinidad. En la figura 2.7 se muestran diferentes
estructuras de polietilenos, causadas por su diferente arreglo
geométrico. Como se puede apreciar, el polietileno de alta densidad y
el de baja densidad tienen el mismo nimero de ramificaciones. La
diferencia entre ambas radica en la longitud de estas nuevas
ramificaciones y en que las ramificaciones de polietileno de baja
densidad son ramificadas. Por otro lado, se presenta un alto nimero
de cortas ramificaciones en la molécula de polietileno lineal de baja
densidad (Ver figura 2.7). Estos arreglos geométricos resultan en una
mas alta facilidad de cristalinizacién del polietileno de alta densidad y

por ende, una mas alta densidad [20].

HOPE —— o ——

Linear molecule
ca. 4 to 10 short side chains
per 1000 C - atoms

>

Long chain branchin

g

LLDPE

Linear molecule
ca. 10 to 35 short side chains
per 1000 C - atoms

Figura 2.7 Esquema de la estructura molecular de diferentes

polietilenos.
FUENTE: Osswald, Tim [20].
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Hay diversas fuerzas intermoleculares, llamadas fuerzas de Van der
Waals, que se presentan entre macromoléculas y son de importancia
en la determinacion del tamafio molecular. El grado de polaridad de un
polimero determina la intensidad con la que es atraido por otras
moléculas. Si los atomos que conforman las moléculas de un polimero
tienen significativas diferencias en sus electronegatividades su grado
de polaridad sera alto y la molécula se denominara como polar. Si las
electronegatividades son similares o iguales, como en el caso de los
atomos de carbono e hidrégeno del polietileno, se denominara
molécula no polar. La polaridad incrementa con la presencia de
elementos como el cloro, fldor, oxigeno o nitrégeno en la
macromolécula. Las fuerzas intramoleculares afectan todas las
propiedades que rigen el procesamiento del polimero. Esto incluye el
efecto de aditivos de bajo peso molecular y la miscibilidad de varios

polimeros al momento de hacer mezclas [20].

ESTRUCTURA MORFOLOGICA.

La morfologia es el orden o arreglo de la estructura polimérica. El
posible orden entre una molécula o un segmento de molécula y sus
vecinos puede variar desde una forma muy ordenada y altamente

cristalina hasta una estructura amorfa. El polietileno de baja densidad



28

es amorfo. El grado de cristalinidad en un tipico termoplastico variara
de grado en grado. El grado de cristalinidad del polietileno, por
ejemplo, dependerd de las ramificaciones y la velocidad de

enfriamiento [20].

TRANSICIONES TERMICAS.

El comportamiento reolégico y térmico de los polimeros es muy
importante [15]. Un cambio de fase o una transicién térmica ocurre
cuando los polimeros experimentan un cambio significativo en su
comportamiento material. El cambio de fase ocurre como resultado de
la reduccion en la temperatura del material o durante una reaccion
quimica de curado. Un polimero termoplastico se endurece conforme
la temperatura del material disminuya hasta debajo: del punto de
fusion para un polimero semi cristalinos; de la temperatura de
transicion vitrea para termoplasticos amorfos o cristalinos y de las
temperaturas de transicion vitrea para liquidos poliméricos cristalinos.
Un termoplastico tiene la habilidad de suavizarse de nuevo conforme
la temperatura del material es elevada sobre la temperatura de
solidificaciéon. Cuando se refiere a termoplasticos, la solidificacion no
describe el endurecimiento de la estructura amorfa. Debido a la

existencia de regiones cristalinas y amorfas, un polimero semicristalino
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tiene dos temperaturas de transicidn: la temperatura de transicién
vitrea (T,) y la temperatura de fusion (7). El arreglo cristalino empieza
a desarrollarse conforme la temperatura disminuye por debajo de la
temperatura de fusidon. Entre la temperatura de fusiény la de transicion
vitrea, el material se comporta como un sélido correoso. Cuando la
temperatura decrece por debajo de la temperatura de transicion vitrea,
las regiones amorfas dentro de la estructura semicristalina se
solidifican, formando un polimero vitreo, tieso y, en algunos casos,

quebradizo [20].

La figura 2.8 muestra, en resumen, las propiedades del
comportamiento de materiales amorfos, cristalino y semicristalinos en

funcion de la temperatura.
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Figura 2.8 Esquema del comportamiento de las propiedades de
los polimeros en funcién de la temperatura.
FUENTE: Osswald, Tim [20].

En la tabla 2.3 se muestran las temperaturas de transicion vitrea y los
puntos de fusion de algunos termoplasticos segun su grado de
complejidad. El polimero mas simple es el polietileno. Este tiene una
temperatura de fusién a 135°C y su temperatura de transicion vitrea es

por encima de los -100°C [15].
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Tabla 2.3 Temperatura de transicion de termoplasticos tipicos

Polimero T,(°0) T, (°0)
Polietileno

*Baja densidad 105-120
*Alta densidad -100 125-135
Polipropileno isotactico -15 165-170
Polipropileno sindiotactico -15 125
Polibuteno-1 -24 125-140
Poli (4-metil penteno-1) -20 245-250
isotactico

Poliestireno isotactico 100 240
Poliestireno atactico 100 -
Poliestireno sindiotactico 100 270
Poli vinil cloruro 65 >200

FUENTE: White [15].

2.1.1. Historia.

El descubrimiento de la wulcanizacién del caucho natural por
Goodyear y Hancock en Inglaterra en 1839 puede constituirse
como el primer intento comercial de produccion de polimeros.
La industria del plastico data el inicio de los polimeros
termoplasticos al desarrollo que Leo Baekeland realizd en
compuestos fendlicos. Baekeland no sdélo produjo el primer
polimero sintético reticulado, sino que descubrié el proceso de
moldeo que le permiti6 producir articulos homogéneos de
utiidad comercial. La linea de productos de Bakelita dominé la
tecnologia de los plasticos por afios hasta el advenimiento de

las sustancias alquidicas en 1626 y aminas en 1928. En 1928,
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Carothers desarrolld el poliéster lineal y luego las poliamidas,

conocidas como nylon [17, 22].

El progreso de los plasticos se fue desarrollando como
resultado de la comercializacién econémica de los polimeros
como material precursor y no como resultado de la habilidad de
quimicos para polimerizar productos con propiedades vy

caracteristicas especifficas [17].

Cabe recalcar que no fue hasta 1920 que se aceptd el concepto
herético de las macromoléculas por Staudinger que luego
clasifico los polimeros. El entendimiento de los mecanismos de
sintesis de polimeros no fue sino hasta 1930 por el trabajo de
Carothers et al. [23]. En 1950, el trabajo de Ziegler y Natta en
catalizadores de coordinacién anidnica desencadeno en el
desarrollo del polipropileno, el polietileno de alta densidad,

polietileno lineal y otros polimeros estereoespecificos [24].
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2.1.2. Desarrollo.

MATERIALES COMPUESTOS.

Los polimeros puros son muy poco empleados en la industria,
pues casi nunca son enteramente adecuados para Su USO.
Muchas veces se debe a que tienen insuficiente resistencia
quimica al oxigeno, al ozono y al calor o su dureza no es la
adecuada. Con el fin de que estos polimeros cumplan con las
especificaciones del producto final, se afiaden diferentes tipos
de ingredientes. Existe una gran variedad de ingredientes
adicionales que incluyen antidegradantes, antioxidantes, aceites
plastificantes, curativos, aceleradores, agentes acoplantes y
filers. La cantidad y la naturaleza de estos ingredientes

dependeran mayoritariamente de la aplicacion deseada [15].

REFUERZOS-FILLERS.

Existen diversos fillers de origen organico e inorganico. Los
fillers organicos son de origen natural y de disponibilidad
abundante a bajo costo. La mayoria de ellos tienen estructura

fibrosa y estan compuestos mayoritariamente de celulosa, con
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menores cantidades de lignina y otros compuestos. Los fillers
organicos también pueden ser usados junto con otros aditivos
para reducir los costos del compuesto y mejorar su
procesabilidad. Algunos tipos comunes de fibras naturales son

las fibras de algoddn, de madera y de bamba [15].

Muchos de los fillers empleados en la industria son de caracter
anisotropico. Dependiendo de la forma del filler, estos de
subdividen en particulas, flecos y fibras. Ya sea en flujo o en el
procesamiento, la orientacion de particulas influencia desde las
propiedades reologicas hasta la procesabilidad de los
compuestos en los equipos de procesamiento, Sus

caracteristicas eléctricas y su desempefio mecanico [15].

Las propiedades de los compuestos reforzados pueden cambiar
de acuerdo a las propiedades fisicas y el tamafio de los fillers.
Algunas de las propiedades que se ven afectadas son: la
densidad, la forma y la interaccion. La densidad del compuesto
final se compondra por la densidad del filler y la de la matriz
polimérica. Esta puede variar localmente debido a la no
uniforme distribucion del filler. El tamafio de particula del

compuesto afectara su comportamiento reoldgico. La forma de
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las particulas también afecta mucho. Las particulas en forma de
fibras tienen la capacidad de orientarse y formar compuestos

anisotropicos [15].

ADHESION.

La medida con la que las fuerzas de valencia y la accion de
entrelazamiento se desarrollan entre polimeros adhesivos vy
adherentes lignocelulésicos es incierta, pero ambas son
esenciales para una union mas efectiva. El entrelazamiento
mecanico es el mecanismo por el cual los adhesivos se
adhieren a estructuras porosas, como el bambu. El
entrelazamiento mecénico efectivo se lleva a cabo cuando el
adhesivo penetra mas alla de los escombros de la superficie y
las fibras dafiadas. Una penetracion mas profunda dentro de la
micro estructura incrementa la superficie de area de contacto
entre el adhesivo y el adherente. Los enlaces mas durables son
los que se desarrollan cuando hay contacto molecular con la

hemicelulosa y celulosa del bambu [25].

Las fuerzas fisicas de atraccion se componen de tres fuerzas

intermoleculares de atraccién que permiten los enlaces entre
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adhesivos de polimeros y estructuras moleculares del bambu.
Los enlaces de hidrdgeno son importantes en la atraccién
interfacial de los adhesivos polares de polimeros debido a que
la hemicelulosa y celulosa son ricas en grupos hidroxilos
polares. Estas fuerzas fisicas de atraccion, a veces referidas
como adhesién especffica, son particularmente importante en la
humectacion de la estructura de bambu y en su absorcion de
adhesivos de polimeros [25]. En la figura 2.9 a) se muestra un
esquema representativo de los reactivos para la preparacion de
los biocompuestos: Fibra natural tratada (CGA), anhidrido
Maleico (agente de acople) y matriz polimérica (PEBD). En la
figura 2.9 b) se muestra el posible producto de reaccion de los

reactivos [26],
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Figura 2.9 a) Reactivos parala preparacion de los
biocompuestos. b) Posible producto de reaccion de los

reactivos.
FUENTE: Kabir [26]

PROPIEDADES DE ADHESION DE LOS BAMBU-

TERMOPLASTICOS.

Debido a que los adhesivos se acoplan superficialmente, las
condiciones fisicas y quimicas del adherente son muy
importantes. Secar y calentar en exceso deteriora las
condiciones fisicas de la fibra debido a que los extraibles son
forzados a difundirse hasta la superficie, las moléculas
superficiales son reorientadas y los microporos de las paredes
celulares de la fibra se cierran. El deterioro fisico de las
condiciones superficiales de la fibra es dificil de detectar. Este
interfiere con la humectacion y penetracion del adhesivo,
ademas del curado y en la fuerza cohesiva resultante del

adhesivo [25].



38

Tradicionalmente, el adhesivo de bambu es polar e hidrofilico,
por lo que no logra adherirse bien al plastico. La adhesion a las
superficies plasticas ocurre principalmente por la atraccion de
fuerzas intermoleculares, y, en algunos casos, puentes de
hidrégeno. La abrasion y ataque quimico a las superficies
plasticas proveen enclavamiento mecanico, incrementando la
adhesion. Los agentes acoplantes son particularmente (Utiles
para enlazar quimicamente materiales distintos. Tiene
moléculas diferentes cuyas funcionalidades son capaces de

reaccionar con el adhesivo y la superficie adherente [25].

El tratamiento de superficies plasticas con un gas inerte,
incluyendo plasma de oxigeno activado por energia de radio
frecuencia, limpia y activa las superficies para una mejorada
adhesion. Los mondmeros injertados en superficies plasticas
limpias por mecanismos de polimerizacion de plasma, crean
una superficie polar que es mas compatible con adhesivos. El
tratamiento previo de la fibra de bambla también puede

optimizar los enlaces [25].

Los plasticos son polimeros organicos que pueden ser

termoplasticos o termofijos. Los termoplasticos generalmente no
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son fuertes y rigidos como la madera. Cuando los plasticos
contienen materiales fibrosos de refuerzo, como fibra de wvidrio,
la fuerza y la rigidez del material compuesto pueden exceder a
las propiedades mecanicas de la madera. Esto quiere decir, que
los plasticos reforzados que han sido efectivamente adheridos
con bambl o derivados de madera ofrecen compuestos
estructurales mas fuertes y mas efectivos en términos de costos

[25].

PROPIEDADES DE LOS POLIMEROS COMPUESTOS.

A continuacion se describiran las propiedades que se evallan
de un nuevo material compuesto. Existen dos grupos de

propiedades: las mecanicas y las de procesamiento.

PROPIEDADES DE MECANICAS.

Moédulo de elasticidad.

Cuando dos materiales, linealmente elasticos, son mezclados,

la mezcla también es elastica. ElI compuesto presenta

deformacién similar cuando la carga es a lo largo de la direccion
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de la fibra y la matriz polimérica. Cuando la carga es cruzando
la direccion de la fibra, las fibras y la matriz polimérica

presentan aproximadamente la misma tension [19].

Resistencia a la traccion.

Muchos compuestos de fibra estan hechos de fibras fuertes y
rigidas dentro de una matriz polimérica mas dductil. En la figura
2.10 se ve la curva tensién-deformacién y sus cambios con
respecto a sus componentes individuales. Como se puede ver
la curva es lineal con una pendiente hasta que la matriz cede. A
partir de ese punto en adelante, la mayoria de la carga extra es
soportada por la fibra hasta que se fractura. Cuando se fractura,
la tension declina hasta la resistencia a la fluencia. Cuando la

matriz se fractura, el compuesto falla completamente [19].
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Figura 2.10 Curva Estrés vs Tension.
FUENTE: Ashby, Michael [19].
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Rigidez.

La rigidez describe la resistencia a la deformacién elastica y la
fuerza describe la resistencia al colapso por plastificacion o
fractura. Al momento de disefiar un nuevo material, se busca
siempre mantenerse en deflexiones elasticas por debajo de los
limites criticos. La propiedad del material mas importante es el
moédulo de Young, E. La rigidez depende del tiempo y de la
temperatura. El médulo de Young de un polimero puede

cambiar enormemente cuando la temperatura cambia [19].

La temperatura de transicion vitrea es la temperatura a la que
los enlaces secundarios empiezan a derretirse. Por debajo de la
temperatura de transicion vitrea las moléculas de los polimeros
estan apretujadas. La traccion estira los enlaces secundarios,
dandoles una deformacion elastica la cual es recuperada
cuando se deja ejercer carga. Existen dos tipos de enlaces; los
enlaces tensos, musculares y covalentes que forman la
estructura de la cadena principal, y los enlaces flacidos, suaves
y secundarios entre las cadenas. El modulo de los polimeros es

el promedio de la rigidez de sus enlaces [19].
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PROPIEDADES DE PROCESAMIENTO.

Propiedades térmicas.

El DSC permite determinar las transiciones térmicas de los
polimeros dentro de un rango de temperatura entre -180°C a
600°C. Requiere muestras muy pequefias en miligramos. En la
figura 2.11 el comportamiento térmico para un polimero
semicristalino, es visible. La temperatura de transicion vitrea es
determinada por el punto de inflexion en la curva. Durante el
escaneo a temperatura, el portamuestra es mantenido a la
misma temperatura que un portamuestra de referencia. Se
puede determinar la pureza de una muestra de polimero cuando
se detectan picos adicionales o cambios de curva. La
degradacion térmica estd generalmente acompafiada por una

reaccion exotérmica que resulta de una oxidacion [20].
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Figura 2.11 Curvatipica de DSC de flujo de calor para un

polimero semi-cristalino.

FUENTE: Oswald, Tim [20].
El analizador termogravimétrico (TGA) puede medir los cambios
de peso menores a 10 microgramos como una funcién de
temperatura y tiempo. Esta técnica de medicion, se emplea
principalmente para determinar estabilidad térmica y se basa en
la barra de equilibrio. La camara de prueba es calentada y
bombardeada de gases. Las mediciones se desarrollan en
reacciones isotérmicas o a temperatura de barrido menor a 100
K/min. La termogravimetria es frecuentemente usada para
identificar componentes en una mezcla o un compuesto basado
en la esta estabilidad térmica de cada componente. El
porcentaje del peso de la muestra original es controlado a lo
largo con el cambio de peso con respecto al de temperatura.

En la figura 2.12 se muestran 5 transiciones [20].
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Figura 2.12 Anélisis de la Curva TGA del PVC.
FUENTE: Osswald, Tim [20].

Propiedades reoldgicas.

La reologia estudia el comportamiento de un fluido durante una
deformacién inducida. Los polimeros tienen propiedades
reolégicas complejas: cuando estan fundidos son viscoelasticos
y sus propiedades de fluidez dependen de la temperatura. La
viscosidad es el parametro mas utilizado para determinar el

comportamiento de polimeros durante su procesamiento.

La viscosidad del fundido es comunmente medida usando

equipos de medicion de la deformacion de cizallamiento [20].
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Reometria.

La reometria busca cualificar y cuantificar las propiedades de un
polimero fundido. El indice de fluidez es usado frecuentemente
en la industria para caracterizar un polimero fundido y sirve
como un método simple y rapido de control de calidad. Esto se
logra utilizando un plastdmetro de extrusion. Durante el analisis,
la muestra es calentada en un recipiente y es extruida de un
troquel cilindrico usando un piston ejercido por un peso. El peso
del polimero extruido en gramos durante un analisis de 10 min

es el indice de fluidez del polimero [20].

2.1.3. Sintesis.

POLIMEROS SINTETICOS.

Historicamente, siempre se ha dicho que los polimeros
sintéticos son generados a traves de reacciones de
polimerizacion y de condensacién (polimerizacion por iniciaciéon
radical). En la polimerizacién por adicion, la molécula final es
una secuencia repetitiva de monémeros. La polimerizacion por

condensacién ocurre cuando los polimeros resultantes tienen
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menos atomos que aquellos presentes en los monémeros de
los cuales se generaron. Sin embargo, como muchas
reacciones de polimerizacion por adicién resultan en
condensados y varios procesos de polimerizacion por

condensacién se dan como polimerizaciones de adicion [20].

Actualmente, los procesos de polimerizacion se clasifican en
polimerizacion por pasos y polimerizacion en cadena. En las
polimerizaciones por pasos, lineales y no lineales, la
polimerizacion se lleva a cabo con mas de una especie
molecular. Por otro lado, la polimerizacion en cadena, incluye
polimerizaciones como: de radical libre, idnica, catidnica, de

anillo abierto, de catdlisis metallocénica vy la Ziegler-Natta [20].

Existen varias reacciones de polimerizacion Ziegler-Natta a
través de las cuales se sintetiza el polietileno a nivel industrial.
Todas las reacciones son polimerizaciones por solucion. N la
tablas 2.4 un tipo de reaccion de polimerizacion controlada por
algunas condiciones como la temperatura, presion, y la
concentracion del mondémero. Ademas, participan aditivos que
controlan la estructura como catalizadores, activadores,

aceleradores e inhibidores [20, 28].
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Tabla 2.4 Reaccion Ziegler-Natta.
Solvente Hexano
Catalizador Ti(0OC,H,), — Al(C,Hs),
Temperatura | 25-50°C

Presion del
e 25-95 mm Hg
13 kcal/mol
Energiade [AlEt;]=0.213 mol/L
Activacion [Ti(OC,H,),]=0.07 mol/L

Presion del C,H,=56 mm Hg y 90 mm Hg
FUENTE: Mezaki Reiji [28].

Existen dos principales formas en las que los mondmeros
pueden arreglarse durante la polimerizacion: el arreglo
reticulado y no reticulado. Los polimeros con arreglos no
reticulados se subdividen en polimeros lineales y ramificados. El
polietileno es el ejemplo mas comdn de un polimero no
reticulado que se presenta en diferentes grados de ramificacion

[20].

Los copolimeros son otra importante familia de los polimeros no
reticulados. Los copolimeros son material polimérico con dos o
mas tipos de mondmeros en una misma cadena. Uno de los

arreglos mas comunes es el homopolimero [16, 20].
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Homopolimeros

La estructura mas simple de un polimero es la de los
homopolimeros lineares. La repetitiva estructura se representa

de la siguiente manera:

AAAAAAAA

Este tipo de polimeros, incluye a los termoplasticos mas
importantes como el polietileno, polipropileno isotactico,
poliestireno, policarbonato y mas. Un ejemplo de esto (Ver
figura 2.13) es el polietileno, que esta hecho por polimerizacion

del eteno (CH, = CH,) [15, 16].

" " T T T T T T
c=cC > C—C—C——C-------m------C—C——

H H | | | | | |

H H H H H H

Figura 2.13 Polimerizacion del eteno.
FUENTE: Daintith, John [16].

2.1.4. Produccioén Industrial.

La manufactura de plasticos incluye diferentes pasos. Entre

ellos se consideran las operaciones de formado, transformar
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pellets o polvos de polimeros y resinas en un producto final por
extrusiéon o procesos de moldeo; operaciones secundarias de
formado, produccién de producto final a través de termoformado
o moldeo por soplado; remocion de material usando laser,
perforaciones, etc.; y, operaciones de union, donde dos o mas
partes son ensambladas fisicamente. Existen dos tipos de
consideraciones que se deben tener en la produccién industrial
de productos plasticos a partir de polimeros: los métodos de
mezcla y los diferentes mecanismos de procesamiento de

polimeros.

PROCESAMIENTO.

Operaciones de Formacion.

La mayoria de los productos plasticos son manufacturados por
operaciones de formacion. En estos procesos, el material es
deformado a altas temperaturas con la ayuda de troqueles,
moldes, etc. Una de las ventajas de los procesos de moldeo es
la precision de las caracteristicas a una escala micrométrica.
Los termoplasticos, por ejemplo, son formados por el
calentamiento de los mismos por encima de las temperaturas

de fusion o de la de transicion vitrea y luego, son enfriados
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hasta tomar su forma final. En este punto, la cristalizacién, la
orientacion molecular o de las fibras y la distribucion de la
tension residual dominan las propiedades del material y el

desempeiio del producto final [20].

Durante la extrusion, el polimero es fundido y es bombeado a
través de un troquel de formado y es formado en un perfil. El
perfil puede ser un plato, una ldmina, una tuberia, etc. En la
industria de los polimeros, el extrusor mas comun es el de
tornillo simple (Ver figura 2.14). El extrusor de tornillo simple
con una superficie lisa en el interior del barril se conoce como

extrusor de un solo tornillo convencional [20].

Figura 2.14 Extrusor de tornillo simple.
FUENTE: Osswald, Tim [20].
Un extrusor plastificante se divide en 3 zonas principales. La
zona de transporte de sdlidos, la zona de transicion y la zona de

bombeo (Ver figura 2.15).
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Figura 2.15 Secciones del Extrusor de tornillo simple.
FUENTE: Osswald, Tim [20].

En la primera zona de un extrusor plastificante se transportan
pellets sélidos o polvos desde la tolva hasta el canal del tornillo,
se compactan los pellets y se desplazan. EI movimiento se
puede lograr si la friccion en la superficie del barril excede la
friccion en la superficie del tornillo. Para mantener un
coeficiente alto de friccion entre el barril y el polimero, la
seccion de alimentacion en el barril debe ser enfriada por lineas
de agua fria. Las fuerzas de friccion resultan en un incremento
de presién que comprime a los sélidos hasta la zona de
transicion. En la zona de transicion el material es fundido a lo
largo del tornillo. En la zona de extrusion, el troquel de extrusion
forma el polimero fundido a su perfil final. Es la seccion final del
extrusor y puede formar, laminas, films, tuberias, filamentos, etc

[20].
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MEZCLA

La calidad de los compuestos depende no soOlo de su
composicion sino también de cuan uniforme es su mezcla.
Existen diferentes tipos de maquinas comerciales que realizan
este trabajo. Al momento de analizar la calidad de la mezcla, es
importante distinguir entre la mezcla distributiva y la mezcla
dispersiva. La mezcla distributiva apunta a la uniformidad de la
composicion a lo largo de la mezcla. La mezcla dispersiva se
preocupa por la reduccién del tamafio de los aglomerados de
los componentes de las mezclas tales como particulas de

refuerzo o fillers [15].

Hay maquinas de mezclado de tipo batch o continuo. Esto
depende de que si el mezclado se lleva a cabo por lotes
individuales de material o los ingredientes son alimentados y
salen continuamente de la maquina. Los equipos con ciclos
internos de mezcla son los mas adecuados para adicién de
fillers sélidos. Con estos ciclos, la temperatura de los
ingredientes es elevada y su viscosidad disminuye. Ambos
ingredientes son alimentados a diferentes tiempos. En los

mezcladores de mezcla continua, la mezcla se lleva a cabo en
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extrusores de tornillo simple. El polimero y el filler son

alimentados al mismo tiempo [15].

Inyeccion por moldeo.

La inyeccidon por moldeo es el proceso mas importante para la
manufactura de productos plasticos. Mas de un tercio de todos
los materiales termoplasticos son inyectados por moldeo. El
proceso de inyeccion o moldeo es ideal para la manufactura de

partes de produccion masiva [20].

Termoformado.

El termoformado es un importante meétodo secundario de
formacion para hacer laminas plasticas y hojas. El proceso
comienza por calentar hojas de plastico por encima de la
temperatura de transicion vitrea para polimeros amorfos y un
poco por debajo de la temperatura de fusion para materiales

semicristalinos [20].
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2.1.5. Impacto Econdmico.

Desde la aparicion de los polimeros sintéticos en el afio 1950,
se han producido todo tipo de productos plasticos. El plastico
incluso ha ido reemplazado materiales convencionales como el
vidrio, la ceramica y los metales en distintos campos de
aplicacion. Su peso liviano, su gran durabilidad y maleabilidad lo
hacen perfecto para ser la materia prima de todo tipo de

contenedores y hasta de estructuras [29].

Otra de sus grandes ventajas es la facilidad para ser reciclado.
El plastico es tan versatil que existen empresas a nivel mundial
gue se dedican al reciclado y reprocesamiento de productos

desechados para la produccion de nuevos [29].

El desarrollo de la tecnologia de los plasticos ha avanzado en
gran manera. Se dispone de todo tipo de aditivos para mejorar
sus propiedades, modificar algunas y hasta para controlar su
degradabilidad. Se pueden producir plasticos a nivel industrial
con base en polimeros naturales, mezclas de materiales y con

mayor durabilidad [29, 30].
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2.1.6. Impacto Ambiental.

La alta durabilidad que caracteriza a los productos plasticos
hace cada vez mas dificil su degradacioén por medios naturales.
Esto representa una creciente problematica al momento de
decidir entre las alternativas correctas para la disposicion final
de sus desechos. La retardada degradacion de los productos
plasticos provoca grandes dafios ambientales. Su disposicion
en los rellenos sanitarios, cuerpos de agua y demas, permite la
difusion de gran cantidad de micro-particulas que generan la
intoxicacion de especies y su muerte por asfixia o atrapamiento
[1]. Entre las opciones esta la reduccion en la fuente, y diversos

tipos de reciclado [29, 30].

2.1.7. Impacto Social.

La industria plastica es muy influyente alrededor del mundo.
Segun la Confederacién Esparfiola de Empresarios del Plastico,
en Espafia, cerca del 36% de los productos plasticos tiene
aplicaciones para envases, luego para el sector de la
construccion, el mobiliario, la agricultura, eléctrico, textil, del

calzado, y de adhesivos [31].
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El campo de aplicacion de los productos plasticos es muy
amplio. En el sector médico, los marcapasos, guantes, filtros, y
muchos otros dispositivos son de plastico. En el sector
alimenticio, el agitado ritmo de vida crea la demanda por todo
tipo de envases para alimentos. Es més, en el Ecuador, la vajilla
tipica hasta en restaurantes es de este material. En el sector
agricola, los plasticos son empleados como capas protectoras
de cultivos y participan en el proceso de maduracion de los
mismos. Incluso en el sector de la construccion, las tuberias,
ventanas, tejados, suelos y hasta los muebles contienen
materiales plasticos. Como se puede ver, los plasticos han sido

un factor preponderante en el desarrollo de la humanidad [30].

2.2. Industria Ecuatoriana del Plastico.

La industria plastica ecuatoriana es un sector econémico que ha ido
creciendo con el paso de los afios. Es parte importante de otras
cadenas productivas que son contempladas en el Codigo Organico de
la Produccién del Ecuador. Cuenta con aproximadamente 600
empresas productoras que generan alrededor de 15000 empleos

directos y 60000 empleos indirectos [32].
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La industria plastica ecuatoriana se basa en empresas
transformadoras de polimeros para la produccién de productos
plasticos. Los procesos principales que se desarrollan en esta
industria  son: extrusion, soplado, termoformado, inyeccién vy
rotomoldeo. Los productos plasticos ofrecidos al mercado local son
muy variados. Estos van desde laminas, placas, fundas, envases,
articulos para el hogar, articulos de uso industrial, tubos rigidos y
materiales de construccién, Utiles escolares, desechos y recortes,

resinas en formas primarias, pellets, reciclados, etc. [33].

Los productos plasticos ecuatorianos son exportados a Colombia,
Perl y Venezuela, que representan mas del 60% del mercado,

seguido por Estados Unidos y otros paises [34].

El 60% de la industria plastica estd en Guayaquil. ASEPLAS, la
Asociacion Ecuatoriana de Plasticos, agrupa 110 industrias que
concentran el 95% de la produccion. Tan sélo en el afio 2011, el 50%

de las compras fue absorbido por la industria guayaquileiia [34].

En Guayaquil, el mercado se divide en segmentos. Empresas como
Plapasa y Plasticos Industriales C.A. (PICA) proveen para la linea

hogar, Plasticos Ecuatorianos S.A. provee para el campo industrial y



58

de consumo masivo. Otras empresas como Mexichem (Plastigama),
Plasticos Rival, Plasticaucho, y BOPP, suplen la demanda de otras

divisiones [33].

En el afio 2011, el gobierno del Ecuador, determiné la imposicion del
impuesto verde a fundas y botellas de plastico. Esto ha generado gran
incertidumbre en las empresas productoras de estos productos y
ademas a las que se encargan de reciclarlos. ElI Ecuador recicla entre
30 y 40 000 toneladas de polietileno al afio de 70 000 toneladas

totales de material plastico [32].

2.2.1. Mercado del Producto Plastico Ecuatoriano.

En el Ecuador, la producciéon de productos plasticos representan
el un bajo porcentaje de la participacion del PIB. A pesar de esto,
las nuevas lineas de produccion son habilitadas afio a afio para
satisfacer la demanda de un mercado creciente de productos
plasticos. El Ecuador cuenta con fuentes naturales de petroleo
pero carece de industria petroquimica. La gran participacion en la
industria plastica corresponde a financiamiento privado. En la
tabla 2.5 y en la figura 2.16 se observa lo que fue ya descrito

[33].
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Tabla 2.5 Produccion Nacional de Productos Plasticos.

Produccion  Participacion dela

Industria (miles de industria en el PIB
délares) (%)
Fabricaciéon de 731411 0.36
productos de plastico
Fabricaciéon de 118236 0.06
productos de caucho
TOTAL $ 849647 0.42%

FUENTE: Banco Central del Ecuador [35].
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Figura 2.16 Evolucion Exportaciones Sector Plastico y sus
Manufacturas.
FUENTE: Banco Central del Ecuador, ProEcuador [36].

2.2.2. Importacién de polimeros sintéticos.

La materia prima del sector productiva de industria plastica se
basa en polimeros sintéticos importados, pues el mercado local
carece de una industria petroquimica. EI Ecuador es
principalmente un importador de la materia prima sintética,
figura 2.17. El pais no solo suple una demanda local sino que

también una externa, figura 2.18. Esto lo ubica como uno de los
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tantos paises que necesita fuentes alternativas de materia

prima para satisfacer la demanda del mercado de plasticos [33].

Importacion de Polietileno de Baja

80000 Densidad

70000
60000
850000
40000
c
530000
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10000

Figura 2.17 Importaciones de polietileno de baja densidad.

FUENTE: Banco Central del Ecuador [37].

L78%  105%

10.59%

Colombia

73,45%

Figura 2.18 Principales destinos de las exportaciones.

FUENTE: Banco Central del Ecuador [33].
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2.2.3. Aplicaciones de los polimeros sintéticos.

En el Ecuador, los productos de procesos de extrusion son los
que generan los rubros mas destacados. Polimeros comunes
como el polietileno de baja densidad son empleados para la
producciéon de variados productos con aplicacion en la
horticultura, flores y camarones. Termofijos como el PVC son la
materia prima para la produccion de plasticos en la construccion
como tuberias. El PET es especializado para la botella de

bebidas azucaradas en particular [35].

La principal linea de produccién de plasticos en la de articulos

del hogar. En la tabla 2.6, se puede observar como otras lineas

son muy poco enfatizadas en el mercado local.

Tabla 2.6 Principales lineas de produccion de productos

plasticos.
Detalle de Actividad Cantidad Valor de_ !a
S ) Produccion
Principal Producida %)
Articulos de uso
domeéstico, higiene, 16 240 554 7 682 556
vajilla
Articulos para
decoracion 25195 700 1775 859
TOTAL 41 436 254 9 458 415

FUENTE: Banco Central del Ecuador [35].
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2.3. Bambu Ecuatoriano: Guadua Angustifolia.

El bambu es una planta de interés global debido a su importancia
ecologica y su amplio rango de usos y valores para el ser humano. Es
un cultivo multipropésito, cuenta con mas de 1500 usos
documentados. Sus usos mas importantes tradicionalmente son para
vivienda, comida y material para artesanias. Mundialmente, mas de

2.5 billones de personas comercializan o usan el bambu [38].

La cafia guadla ecuatoriana es una graminea gigante que pertenece a
la gran familia del bambu. El bidlogo Humboldt Bonplant la clasificd
como Bambusa guadua. La cafia guadia mas comun en el Ecuador es
la cafa brava. La resistencia y el ligero peso de su material impulsan

su uso en el area de construccion [39].

Es una planta perenne, se regenera naturalmente, rinde en altos
volimenes, es de tiempos cortos y precio economico. Es una especie
vegetal que provee proteccion a los suelos, evitando la erosion en las
cuencas Yy riberas de rios y quebradas y regulando la cantidad y
calidad de agua. Es un gran productor de oxigeno, fijador de dioxido

de carbono y alberga gran biodiversidad [39].
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2.3.1. Origenes.

En América Latina existen cerca de 430 especies nativas de
bambues. Tan sélo en el Ecuador crecen 41 tipos de especies
nativas [38]. Existen dos especies principales. Ambas
pertenecen al tipo de guadua angustifolia pero se diferencian
por la presencia de espinas. El tipo de cafa que tiene espinas
se conoce wulgarmente como cafia brava y la que carece de

espinas como cafa mansa [40].

La cafia guadia, también conocida como cafa de Guayaquil es
una especie nativa de América Latina, especialmente en el
Ecuador y Colombia. La Guadua angustifolia pertenece al grupo
de bambues del tipo de gramineas mas grandes del mundo. En
el Ecuador, las zonas mas éptimas estan en areas marginales
del tipo de clima tropico himedo, esto corresponde a la Costa y
region Amazonica. Segun Corpei (Ver tabla 2.7), las
plantaciones estan distribuidas geograficamente en diferentes

provincias [39].



Tabla 2.7 Plantaciones de Bambu en Ecuador.

P Superficie | Porcentaje
Provincia (pHas) ) |
Pichincha 751,50 17,6
Guayas 1464,50 34,3
Manabi 375,00 8,8
Los Rios 1174,00 27,5
El Oro 100,00 2,3
Esmeraldas 240,00 5,6
Bolivar 80,00 1,9
Cotopaxi 60,00 14
Pastaza 13,00 0,3
Zamora 12,00 0,3
Total 4270,00 100

FUENTE: CORPEI, 2005. [20].
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2.3.2. Caracteristicas Morfologicas.

La cafia tiene entre sus caracteristicas generales son cilindrica
hueca, con entrenudos cortos que se va alargando desde la
base a medida que van creciendo. Los nudos de la cafia
guadla se caracterizan por una doble raya blanca. El tallo de la
cafia guadua desde que nace crece con el diametro que tendra
en su madurez. Sus raices poseen yemas, que dan origen a
nuevos brotes, una vez que la planta haya alcanzado su

longitud total (Ver figura 2.19) [40].
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FUENTE: INEN, 2000 [41].

y fruto (Ver figura 2.20).

FUENTE: Guznay [40].

65

Figura 2.19 Caracteristicas generales de la morfologia del

La guadia como un tipo de bambu general, se conforma de

rizomas, culmos, ramas, hojas caulinares, follaje, inflorescencia

Figura 2.20 Culmo y brote de la Cafia Guadua Angustifolia.
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RIZOMA.

El rizoma es un eje segmentado y subterraneo que sirve como
la estructura de soporte de la planta y es responsable de la

absorcion de nutrientes (Ver figura 2.21) [39].

Figura 2.21 Rizoma de Guadua Angustifolia.
FUENTE: Chiluiza [39].

CULMO.

El cumo es un eje aéreo segmentado, lefioso y ligeramente
arqueado que emerge del rizoma. Consiste de nudos vy
entrenudos. Los nudos son las areas donde crecen ramas a
partir de una yema nodal. Los entrenudos son secciones
cilindricas huecas con textura dura y consistente. El culmo
alcanza su maxima longitud total entre los cuatro y seis meses

de edad. Pero no es hasta los 5 afios de edad que alcanza su
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madurez fisiologica. Las dimensiones generales del culmo se

describen en la tabla 2.8 [39].

Tabla 2.8 Dimensiones del culmo de cafia Guadua.

Factor Rango general
Longitud total (m) 15-30
Diametro del culmo (cm) 10-20
Longitud entrenudo (cm) 20-30
Grosor de pared (cm) 2-5

FUENTE: Chiluiza [39].

De acuerdo con Liese (1998), las propiedades de los culmos de
bambu estan determinadas por su estructura anatomica y son
estas caracteristicas anatomicas del cuimo que determinaran el
uso final del material. Las propiedades mecéanicas del culmo
estan influenciadas por la gravedad especifica (también la
densidad). La gravedad especifica depende a su vez, del
contenido de celulosa de la fibra, su diametro y el espesor de

las células de la pared de la fibra [42].

La corteza es la parte periférica del culmo y tiene la funcion de
prevenir la pérdida de agua y de proteger el tejido. Esta
compuesta de la epidermis e hipodermis (Ver figura 2.22). Las
células de la epidermis estan cubiertas por una cuticula de
celulosa y pectina. La alta concentracion de silicio en la

epidermis contribuye a la dureza de la madera. La hipodermis
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se conforma de 2 o 3 capas de células esclerenquimatosas de

pared gruesa [42].

colénquima

Figura 2.22 Corte transversal del culmo de la cafia Guadua

Angustifolia.
FUENTE: Londofo [42].

Los haces vasculares de guadua angustifolia estan compuestos
por vasos de metaxilema, elementos de protoxilema, por el
floema y por vainas de esclerénquima y de fibras (Ver figura
2.23). La metaxilema consiste en vasos separados con espacio
intercelular rodeados por células lignificadas. El floema consiste
en tubos porosos de paredes delgadas sin lignificar (Ver figura
2.24). El porcentaje de vainas de fibras en un haz vascular esta
entre un 64 a 97 % por haz vascular. El porcentaje varia de

acuerdo a la ubicacién en el culmo.
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Figura 2.23 Haz vascular de Guadua Angustifolia.
FUENTE: Londofio [42].
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Figura 2.24 Imagen normal y tridimensional de SEM del

culmo de la cafia Guadua Angustifolia.
FUENTE: Sanchez [14].

RAMAS.

Tiene origen en las yemas nodales del culmo y se clasifican de

acuerdo a su posicion. Las ramas basales son espinas
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puntiagudas y duras. Las ramas apicales son largas y delgadas

y requieren una rama dominante y tres ramas secundarias [39].

2.3.3. Taxonomia.

Grosser y Liese (1971) sostienen en sus investigaciones sobre
52 especies de bambuUes asiaticos que pertenecen a 14
géneros, indican que las caracteristicas anatdbmicas de los
cumos de bambl son importantes para la identificacidon
taxonomica. Las diferencias en los haces vasculares entre

géneros y especies son importantes [14].

La cafia guadia ecuatoriana es de la especie Guadua
Angustifolia Kunth. En la tabla 2.9 se describe su clasificacion

taxondémica.

Tabla 2.9 Clasificacién Taxondmica de la Guadua
Angustifolia Kunth.

Reino: Vegetal

Division: Spematofitas
Subdivision: Angioesperma
Orden: Glumiflorales
Clase: Monocotiledoneas
Familia: Poaceae
Subfamilia: Bambusoideae
Supertribu: Bambusodae
Tribu: Bambuseae
Subtribu: Guadinae
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Género: Guadua

Guadua Angustifolia
Kunth

Variedad: Bicolor

Castilla

Cebolla

Forma: Macana

Cotuda

Rayada

Guadua Angustifolia
Nombre cientifico: Kunth (Bambusa

guadua H et B)
FUENTE: Chiluiza [39]

Especie:

Dentro de la especie de Guadla angustifolia hay dos
variedades. La bicolor es conocida como la guadida rayada.
Tiene culmos verdes con rayas amarillas en sus nudos. En
cambio la negra es la conocida guadia negra que cuenta con

culmos verdes con leves manchas negras [39].

2.3.4. Factores climaticos.

La cafia guadua crece desde los 0 m.s.n.m. hasta los 2600
m.s.n.m. a temperaturas en el rango de 16°C hasta los 36°C. La
altura oOptima estq entre los 600 a 2000 m.s.n.m. El rango
optimo de temperatura es de 20° a 26 °C. No tolera climas frios.
Le favorecen las altas humedades (75-85%). Los
requerimientos de precipitacion deben ser superiores a 1200

mm anuales. Los ideales son entre 2000 mm y 2500 mm por
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afo. Los lugares con vientos leves son adecuados para evitar
dafios mecanicos en los entrenudos del tallo de cafia guadua

[39].

2.3.5. Siembra, Cosechay Propagacion.

SIEMBRA.

El crecimiento de la cafia se ve favorecido en suelos del tipo
francos, fértiles, humedos y con buen drenaje. Los suelos
pueden ser de varias texturas: gruesas, medias, franco-
arenosas Yy franco-limosas. El relieve del suelo puede ser suave,
de 0 a 5 %, u ondulado, 5-25%. El relieve 6ptimo es en suelos
escarpados, mayor a 25%. El pH adecuado esta entre el 5.5 al
6.5, la profundidad efectiva, entre 1 a 1.5 m, la permeabilidad y

fertilidad, entre moderada y alta [39].

PROPAGACION.

La cafia guadua se puede reproducir de dos maneras: asexual y
sexualmente. La reproduccién sexual es poco comun, pues es

muy dificil obtener la semilla. La floracién de la semilla, que se
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asemeja al grano de arroz, se produce recién entre los 30 y 100
afios de edad y con 95% de posibilidades de tener una floracién
infértil. La reproduccion asexual, tiene muchos métodos. El
método seleccionado depende de la parte de la planta que

quiere utilizar: ramas, yemas, tallos y rizomas [39].

DESARROLLO.

La cafia guadua tiene un promedio de vida de once afos. Su
desarrollo consiste en 4 etapas: brote, juvenil madura y
sobremadura. El brote consiste en la aparicién del brote hasta
que llega a su maxima altura. Dura seis meses y por lo general
el cumo se encuentra cubierto de hojas caulinares. Los
entrenudos son caracteristicamente verde intenso y en los
nudos hay bandas blancas. La etapa juvenil inicia en el
desarrollo de las ramas apicales, el crecimiento del follaje, la
eliminacion de las hojas caulinares y dura de uno a dos afios.
La fase madura corresponde a un culmo cubierto de manchas
blancas (hongos); a la aparicion de musgos y liquenes en los
nudos; al cambio de color a un tono grisaceo y con una
duracion de dos a cuatro afios. La fase sobremadura, que dura

un afio, es visible cuando los tallos, cubiertos de hongos y
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liquenes, presentan un aspecto gris blancuzco; no hay follaje,

esta casi seca, pierde resistencia mecanica y muere [39].

COSECHA.

La cosecha de los culmos se realiza cada 18 a 24 meses.
Cuando la planta ha cumplido cinco afios ha llegado a una
etapa productiva, donde es capaz de ofrecer tallos de diferentes
estados de madurez. La primera cosecha se realizada los 4

afos desde que fue sembrada [39].

2.3.6. Aplicacion.

A pesar de la gran variedad de especies en América Latina, el
grupo de las guaduas son las mas utiles. El cultivo de bambu a
escala comercial se limita a algunas especies nativas como la
Guadua angustifolia, guadua amplexifolia, Bambusa wulgaris,

Bambusa tuldoides y la Phyllostachys aurea [38].

El bambu tiene una larga historia de uso en construccion en
América Central y del Sur en su arquitectura nativa. La

presencia de la guadua angustifolia en el sur de Colombia y en



75

el norte del Ecuador la ha llevado a ser utilizada en la
construccién de casas que se han mantenido hasta cien afios
en sitios inestables como empinadas, areas pantanosas que

son frecuentemente inundadas [38].

La cafia guadua latinoamericana comparada con otros bambues
tiene la mas alta resistencia contra incestos, moho vy
putrefaccion. La humedad de sus troncos disminuye con la
altura y la edad, aumentando su resistencia a la presion. Estas
caracteristicas lo hacen util para tuberias y diversos tipos de
estructuras artesanales elaboradas en el Ecuador, como
andamiajes, encofrados, paneles, paredes y pilares. En Brasil,
se utiliza la fibra de esta especie para la produccién de papel. A

andamiajes, enconfrados , paneles, paredesy pilares [38, 41].

Actualmente, la madera de la cafia guadla es muy cotizada
como materia prima para la produccion de materiales
compuestos. Para esto, es importante extraer la fibra de la cana
y utilizarla como refuerzo en diferentes matrices. Estas pueden
ser poliméricas, ceramicas y metalicas. En una matriz
polimérica, la fibra cumple el papel de refuerzo El uso de estos

materiales compuestos tiene muchas aplicaciones en aviones
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militares, aviones comerciales, autos de alto rendimiento, aspas

de turbinas de viento, en muebleria, en pisos [43, 44].

2.4. Fibra de bambd.

La fibra de cafia guadua angustifolia se presenta como una fuente de
polimeros naturales como la celulosa de alta resistencia que le permite
ser empleado como refuerzo en la matriz polimérica de un compuesto.
Existen algunas ventajas que el uso de este tipo de fibras aportan a
los nuevos materiales compuestos. Las fibras lignicelulésicas tienen
atributos Unicos. Entre ellos estdn una fractura no fragil frente al
impacto, el mismo desempefio a bajo peso, mas resistencia por el
mismo peso, bajo costo por el uso de menores cantidades de resinas,
completa y facilmente reciclable, apariencia natural, tiempo de moldeo
reducido, no abrasivo a los equipos, bajo coeficiente de expansion
térmica, facil de colorear, alto modulo de flexién, de traccion, bajos

requerimientos energéticos, y mas [10].

Las fibras naturales son lignocelulosa y estan compuestas de celulosa,
hemicelulosa, lignina, pectina y sustancias cerosas. En la figura 2.25

se puede observar la estructura de la fibra [26].
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Figura 2.25 Estructura de la fibra natural.
FUENTE: Kabir [26].

Liznina

Hemiczluloza

Figura 2.26 Organizacion estructural de los tres constituyentes

principales en la pared celular de la fibra.
FUENTE: Kabir [26].

Como se puede ver, la celulosa es el componente mayoritario que
brinda el marco de la estructura de la fibra. Las microfibrillas de
celulosa tienen su propia geometria celular, factor responsable de las
propiedades de la fibra (Ver figura 2.26). Cada pared celular de la fibra
consiste en capas primarias y secundarias de microfibrilla de celulosa.
La estructura de la fibra se desarrolla en la pared celular primaria y se
fortalece durante el crecimiento. La pared celular secundaria consiste

de tres capas y cada una es una cadena larga de microfibrillas de
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celulosa helicoidales. EI contenido de celulosa incrementa
constantemente desde la capa primaria a la secundaria y la cantidad
de hemicelulosa es similar en cada capa. Sin embargo, el contenido
de lignina decrece secuencialmente. La capa gruesa secundaria
determina las propiedades mecénicas de la fibra. Generalmente, las
fibras con un alto contenido de celulosa y bajo angulo microfibral
(@ngulo entre el eje de la fibra y las microfibrillas de celulosa) tienen

mejores propiedades de resistencia [26].

2.4.1. Composicion Quimica.

La composicidén quimica de la fibra natural depende del tipo de
fibra. La fibra natural consiste basicamente de micro-fibrillas de
celulosa cristalina reforzada por lignina amorfa y con una matriz
de hemicelulosa (Varios de estos constituyentes se muestran en
la figura 2.27). También contienen ceras y compuesto
hidrosolubles. Sin embargo, la celulosa, hemicelulosa y la
lignina son los componentes principales. Las propiedades de los
constituyentes contribuyen en las propiedades totales de la

fibra.
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La hemicelulosa le brinda la caracteristica biodegradable, la
microabsorcion y la degradacion térmica de la fibra. La lignina,
por otro lado, es térmicamente estable pero sensible a
degradacion UV. En caso de que las fibras se carbonicen, el
carbon formado alrededor de la fibra, la protegera de una futura

degradacion térmica [45].
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Figura 2.27 Estructura quimica de a) celulosa, b)
hemicelulosa y c) lignina.
FUENTE: Kabir [26].

La estructura quimica de la celulosa consiste en tres grupos
hidroxilos (OH). Dos de ellos forman puentes de hidrogeno
intramoleculares con las macromoléculas de la celulosa
mientras que el resto del grupo forma puentes de hidrdgeno con
otras moléculas de celulosa. La hemicelulosa esta presente en
la pared celular primaria. La hemicelulosa se compone de
polisacaridos ramificados (contienen cinco y seis carbones de
azlcares) asociados con lignina y celulosa en las paredes
celulares de una planta. Las moléculas de hemicelulosa forman
puentes de hidrogeno con fibrillas de celulosa y forman material
cementante para la estructura de la fibra. La lignina y la pectina
son acopladas con la red de hemicelulosa-celulosa y provee la
calidad adhesiva para mantener las moléculas juntas. La
calidad adhesiva da origen a las propiedades de resistencia y

rigidez de la fibra [26 , 46].
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La lignina es amorfa y tiene una estructura aromatica. La
pectina se compone de polisacaridos complejos. Sus cadenas
laterales estan reticuladas con iones de calcio y azlcares
arabinosas. Ademas, pequefias cantidades de extractivos
organicos e inorganicos (cenizas) son componentes
estructurales de la fibra. Los extractivos organicos con los
responsables por el color, olor y la resistencia al decaimiento.
Los constituyentes inorganicos aportan propiedades abrasivas

naturales a la fibra [26].

La estructura celulésica de la fibra se distingue por regiones
cristalinas y amorfas. Gran nimero de puentes de hidrégenos
se forman en las regiones cristalinas. Esto crea bloques de
celulosa y dificulta la penetracion de otros quimicos. Las
resinas y colorantes son absorbidos por las regiones amorfas.
Los grupos hidroxilos hidrofilicos presentes en la regién son
combinados con moléculas de agua de la atmdsfera. Cuando la
humedad de la atmésfera entra en contacto los puentes de
hidrégeno se rompen y los grupos —OH forman enlaces con las
moléculas de agua. La hemicelulosa, la lignina, la pectina y las

sustancias cerosas retienen moléculas de agua. Esto hace de la
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fibra hidrofilica y no polar, es decir, no compatible con la matriz

polimérica [26].

2.4.2. Caracteristicas Fisicas.

Las propiedades mecanicas y fisicas de las fibras varian
dependiendo de la composicion quimica y estructural, el tipo de

fibra y la condiciones de crecimiento [45].

La fibra natural empieza a degradarse cerca de los 240°C. Los
constituyentes principales (celulosa, hemicelulosa, lignina, etc)
son sensibles a diferentes rangos de temperaturas. La lignina
empieza a degradarse a los 200°C y la hemicelulosa y celulosa
a mas altas temperaturas. La estabilidad térmica de la fibra
varia con la remocion parcial de hemicelulosa y lignina por
métodos quimicos. La estabilidad térmica de la fibra influye en

el desarrollo del nuevo material compuesto [26].

Las propiedades mecanicas de los compuestos donde las fibras
son refuerzos dependen de la longitud de la fibra, la carga y su
orientacion en la matriz. Cuando una carga es aplicada a una

matriz, el estrés es transferido por el cizallamiento en la
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interfase a lo largo de la longitud de la fibra y en sus
extremidades. El alcance de transferencia de carga es una
funcion de la longitud critica de la fibra (relacion de aspecto), la
direccion y orientacion de la fibra y su compatibilidad entre
interfaces. Dependiendo de la orientacién de la fibra en la
matriz, se obtienen tres tipos de compuestos: el primero, con
fibras longitudinalmente alineadas generalmente tiene una alta
resistencia a la traccion pero baja resistencia a la compresion
debido al pandeo de las fibras. El segundo tipo es con las fibras
dirigidas transversalmente presentan muy baja resistencia al a
traccion, mucho menos que la que presenta la matriz polimérica
pura. Finalmente, los compuestos con fibras orientadas al azar
presentan diferentes propiedades mecanicas. Esto se debe a la
complejidad en la distribucion de la carga a lo largo de la

interfase [26].

Durante la insercion de la fibra en la matriz, el aire y otras
sustancias volatiles pueden quedar atrapados dentro de los
compuestos. Los microporos que se forman a lo largo de las
fibras individuales y las regiones ricas de matriz polimérica
causando una falla en los compuestos y pobres propiedades

mecanicas [26].
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2.4.3. Métodos de Extraccion.

Para el uso de la fibra como refuerzo en la matriz polimérica de
termoplasticos comunes como el polietileno, es necesario
proveer las condiciones necesarias. Al final, las propiedades
mecanicas generales de material compuesto reforzado por fibra
dependeran significativamente de la morfologia, la relacién e
aspecto, la tendencia hidrofilica y la estabilidad dimensional de

las fibras y su adhesion con la matriz polimérica [10, 46].

La fibra puede ser aislada de los culmos de bambu a través de
procesos mecanicos Yy fisicos. Para el caso de la cafa, es
necesario que el cuimo sea lavado, molido, cocido y secado. El
lavado de la fibra permitird la disolucién de los componentes
hidrosolubles. La molienda reducira el tamafio de particula y la
cristalinidad de la fibra lignocelulosa para incrementar el area de
contacto con las micro-fibrillas [47]. La coccion solubiliza
parcialmente lignina y se deshacen de otros componentes
recubriendo la micro-fibrila. Durante el pretratamiento
hidrotérmico, agua es liberada junto con acidos organicos de la
cadena de hemicelulosa [46]. Cuando la fibra hidrofilica y la

matriz hidrofébica interacttan, la fibra se hincha dentro de la
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matriz. Esto resulta en enlazamientos débiles en la interfase por
inestabilidad dimensional y craqueos en la matriz. El secado

contribuye con este problema [26].

Las microfibrillas en fibras de lignocelulosa estan dispuestas en
una malla dentro de las paredes celulares de las fibras. Para
aprovechar las propiedades mecéanicas de las microfibrillas es
importante tratar a la fibra previamente para eliminar las capas
de lignina y hemicelulosa que las rodean. La adhesion entre la
fibra y la matriz polimérica es un reto debido a diversos factores.
La composicion estructural de la fibra constituye la presencia de
celulosa, hemicelulosa, lignina, pectina y sustancias cerosas
gue permiten la absorcién de agua del ambiente y resultan en
pobres enlazamientos con la matriz polimérica. Adicionalmente,
la naturaleza hidrofilica de las fibras es diferente a la naturaleza
hidrofébica de la matriz asi que se requieren de agentes

acoplantes entre ambas fases [26].

La interfase fibra-matriz es la zona de difusion o de reaccion,
donde las dos fases son combinadas quimica y/o fisicamente.
La adhesion interfacial desempefia un papel predominante en la

caracterizacion de las propiedades mecanicas del compuesto.
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Si ésta es pobre en la fase limitante, entonces se van a
dispersar débilmente las fuerzas. La modificacion de la
superficie de la fibra es util para mejorar algunos aspectos como
la adhesion y reducir la sensibilidad a la humedad. El objetivo
principal del tratamiento superficial de la fibra natural es
maximizar la fuerza del enlazamiento asi como transferir el

estrés del compuesto [10, 26].

Existen cuatro métodos de modificacion superficial de las fibras.
Los métodos tipicos incluyen al quimico, fisico, fisico-quimico y
mecanico. Los métodos mecanicos consisten en la molienda y

tamizado de la fibra [48].

Los métodos quimicos incluyen tratamientos con silanos y otras
sustancias que reaccionan con la fibra o una lixiviacion con
alcali. Un ejemplo es la acetilacion-esterificacion de la celulosa-
OH por reacciones con el anhidrido acético. Esta reaccion
reduce la hidrofiidad y la hinchazbn de las fibras

lignocelulésicas [48].

El hidroxido de sodio a bajas concentraciones y a temperatura

ambiente empleado distiende la region cristalina, elimina los
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grupos hidroxilos  hidrofiicos, remueven impurezas de
sustancias cerosas, delignifica la fibra, incrementando Ila
superficie interna de la celulosa y disminuyendo su cristalinidad
y grado de polimerizacion; resulta en el incremento de la
adhesion de enlaces y de la resistencia a la traccion [26, 45,

47, 48],

Fibra-OH + NaOH ———» Fibra-O'Na + H,y0 + impurezas

Figura 2.28 Estructuratipica de fibra de celulosa i) puray ii)
alcalinizada.
FUENTE: Kabir [26].

Como se observa en la figura 2.28 el tratamiento de la fibra
natural con hidroxido de sodio modifica la estructura molecular
de la celulosa. El proceso cambia la orientacion de la celulosa
cristalina empacada en orden y forma una regién amorfa. La
region amorfa, permite que las micromoléculas de celulosa
estén separadas a largas distancia y los espacios se llenan con
agua. Los grupos —OH en las moléculas se hidrolizan para

reacciones con moléculas de agua y salen de la fibra
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estructural. Las moléculas reactivas restantes forman grupos
fibra-célula-O-Na entre las cadenas moleculares de celulosa.
Por esto, los grupos —OH hidrofilicos son reducidos y la
resistencia a la humedad de la fibra se incrementa. Ademas, se
eliminan porciones de hemicelulosa, lignina, pectina y ceras.
Una fibra mas pura evita la creacién de microporos en la

interfase [26].

Los métodos fisicos requieren el uso de plasma, corona, vapor,
laser o rayos gamma. Los tratamientos de plasma vy laser para
fibras lignocelulésicas tienen excelentes resultados en la
modificacion de la fibra. Los métodos con vapor mejoran las
propiedades del material como una superficie mas suaves,
reducida rigidez, propiedades de flexion. El tratamiento térmico
de la fibra mejora la fineza de su distribucion en la matriz
polimérica y su adhesion. Los métodos fisico quimicos
envuelven extraccion por solventes de gomas en la superficies y

componentes de la fibra que sean solubles [10].

Ademas de la modificacidén superficial de la fibra, se emplean
agentes acoplantes para la fabricacién del material compuesto.

En el tratamiento quimico se puede emplear anhidrido maleico,
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organosilanos, isocianatos, hidréxido de sodio, permanganatos
y peréxidos. El anhidrido maleico, es un agente acoplante, que
puede esterificar la fibra con sus grupos —OH. EIl anhidrido
maleico hidrolizado con agua a temperatura ambiente es otro
pretratamiento quimico que atacara a la hemicelulosa y la
lignina. La desventaja de esto es que la absorcion de agua se

incrementa [45, 47].

2.4.4. Produccién en el Ecuador.

La Red Internacional del Bamboo y Rattan (INBAR) sostiene
gue en el Ecuador hay poca conciencia sobre las potenciales
aplicaciones y los usos del bambu. De acuerdo al CORPEI, el
Ecuador provee cuatro millones de culmos por afio a paises
como Chile. Pero sb6lo un pequefio numero de haciendas
privadas manejan la cadena de valor. Actualmente, existen
cerca de 30000 hectareas de plantaciones de bambu
productivo. Mas de 6000 hectareas pertenecen a entidades

privadas [49].

Los principales productores de bambu del Ecuador pertenecen

a la zona costera. En la provincia de Esmeraldas estan: Vivero y
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plantaciones de bambu y guadia, Bosques de bambu; en la
provincia de Pichincha: Rancho Santiago y Vivero Cafa Brava y

en la Ruta del Sol: Vivero Olonche [50].

La produccion de cafia guadla es cada vez mayor en el
Ecuador, pues se elaboran nuevos productos con este material.
Sin embargo, existen muy pocos productores de productos
finales con la fibra del bambd. Esto limita el uso de la cafa
guadia angustifolia ecuatoriana a simplemente el uso como

materia prima para otros paises que la importan [49].

2.45. Mercado del Bambu.

Globalmente, la comercializacion domeéstica y el uso subsistente
del bambu estan valorados en $4,5 billones por afio [38]. En
Ecuador, la realidad es diferente. Un estudio realizado por el
Journal de Bamboo and Rattan determindé que el sector del
bambl ecuatoriano aun esta en sus inicios. Debido a la falta de
conocimiento sobre el producto y sobre las técnicas para
desarrollar su mercado, el Ecuador aun no esta listo para
exportar productos de bambu con valor agregado. Pues carece

de conocimientos de métodos de preservacion, de técnicas de
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procesamiento, desarrollo de productos innovadores y que
cumplan los parametros de calidad extranjeros. A pesar de
estos ya existen convenios de desarrollo de este sector
productivo con organizaciones internacionales como INBAR,

GTZ, SNVy CBI [51].

Segun el Banco Central del Ecuador, las exportaciones
ecuatorianas de bambl han ido incrementandose en un
promedio del 73% hasta el afio 2004. El pais importador del
bambu ecuatoriano es Peru (aprox. 4000 toneladas anuales), le
sigue Estados Unidos y otros. Aun asi, las exportaciones del
bambu tienen una minima participacion en exportaciones no
petroleras ecuatorianas del 0.0054%. Las empresas
exportadoras ecuatorianas de bambu no afiaden valor agregado
al producto. La tonelada de bambu fluctia entre los 400 y 700

US FOB [50].

A nivel internacional, el principal proveedor del 50% del bambu
es China. Le sigue Indonesia, Taiwan, Bélgica, Espafia y otros.
El principal importador es Estados Unidos, Japoén, Italia,

Holanda y Reino Unido. El Ecuador ocupa el puesto 45 entre los
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70 paises en el parametro de paises importadores de bambu

[50].

Desde el afio 2010, luego de diversos estudios de materiales
compuestos reforzados por fibra de cafia guadia, la
transnacional TRANSMARE COMPOUNDING ofrece los
productos de fibra de bambul, compuestos de polietileno,
polipropileno y biopolimeros reforzados con fibra de cafia en
diferentes presentaciones, ya sea como copolimero y otras mas

[52].
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1. Descripcion del disefio experimental.

El presente trabajo se ha enfocado en el desarrollo de un nuevo
producto plastico, un material biocompuesto cuya matriz polimérica
es PEBD, como refuerzo se emplearon micro-fibras naturales de la
Cafia Guadua Angustifolia y Anhidrido Maléico como agente
acoplante, el mismo que ayuda a la adhesion interfacial entre dichos
componentes. Para ello es necesario realizar una caracterizacion de

esta especie de bambu [53].

La variable a tomar en cuenta es:

o Proporcion resinal/fibra

Como parametros fijos:
o Tipo de fibra natural

o Tipo de agente acoplante
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o Porcentaje de agente acoplante
o Granulometria de las fibras naturales
o Condiciones ambientales fijas: temperatura, presion y humedad

relativa

Humedad de las fibras naturales

Las propiedades mecanicas contempladas son:

o Ensayo de traccion

Las propiedades térmicas contempladas son:
e  Andlisis termo-gravimétrico

° Calorimetria diferencial de barrido

Adicionalmente se ha contemplado un analisis infrarrojo (FT-IR) de
las muestras y una caracterizacion morfolégica de las fibras naturales
durante sus diferentes etapas de preparacion previo a la insercion en
la respectiva matriz polimérica.

Una vez definidas las condiciones fijas y las variables, se realizo el
siguiente disefio experimental, el mismo que se detallard en la tabla
3.1

Tabla 3.1. Proporciones de las mezclas poliméricas.

Cadigo Tipo de resina Proporcion en peso

fibra/resina
COMP1% 1/98
COMP2% 2/97
COMP3% PEBD 3/96
COMP4% 4/95
COMP5% 5/94

El 1% (peso) restante para cada mezcla corresponde al contenido de AM.
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3.1.1. Materiales y reactivos.

3.1.1.1. Materiales.

e Materiales de vidrio (Matraces, pipetas graduadas u
volumétricas, vasos de precipitacion, probetas,
extractor Sohxlet, refrigerante de bola, agitadores,
vidrio reloj).

e Agitador magnético.

e Calentador eléctrico.

e Mechero Bunsen.

e Mangueras de agua para sistemas refrigerantes.

¢ Kitasatos de 500 mL y 1000 mL.

e Temporizador.

e Papel Filtro de 0.45 pm.

e Pesetas.

e Tamices.

e Mechero de alcohol.

3.1.1.2. Reactivos.

e Agua destilada.
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Anhidrido Maléico C4H,03 G.R. (agente de acople).

Hidroxido de sodio NaOH G.R. (solucion al 2%).

Acido sulfrico H,SO3 G.R. (solucion al 72%).

Hipoclorito de sodio NaCIlO (solucién al 10%).

Sulfito de sodio Na,SO5 al 2%.

Di6xido de azufre SO, G.R.

Acetona C3HsO G.R.

La cafia guadua (Ver figura 3.1) empleada para este estudio
es de origen ecuatoriano, de la parroquia rural Noboa, ciudad
de Jipijapa, provincia de Manabi. Ver tabla 3.2.

Tabla 3.2. Datos generales y especificos del bambu

empleado en el estudio.
DATOS GENENRALES

Nombres
Especie de Guadua comunes: cafia
bambu Angustifolia brava, cafna
guadua
Noboa — Jipijapa —
Zona de origen parroquia Manabi —
rural Ecuador
DATOS ESPECIFICOS
Altura [m] 6-7
Diametro
externo [cm] 20-25
Espesor [cm] 15-25
Edad [afios] 10
Antes de ser cortada: verde
Color . i .
Después de ser cortada: amarillo
Textura Lisa con poca presencia de

espinas diminutas
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ifolia.
FUENTE: Rodriguez R., Ordéfiez V.

Respecto a la resina virgen (sin procesar) que se ha
considerado en este estudio es el Polietileno de baja densidad

(PEBD). Los detalles se detallaran en la tabla del Anexo B.1.

3.1.1.3. Equipos.

En este apartado se hace mencién de los equipos mas
importantes  utilizados durante todo el estudio.
Aguellos equipos se encuentran en varios laboratorios
de la ESPOL. Entre ellos podemos citar a LEMAT,
CIDNA, LOPU, Laboratorio de Procesamiento de
Plasticos, Laboratorio de Espectrometria, Laboratorio

de Quimica Organica.
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Trituradora de rodillos.

Este triturador cumplié con la funcidon de aplastar tiras
de cafla guadua de dimensiones aproximadas 2x10
cm? y permitir de esta manera que se divida en fibras
individuales gracias a la fuerza de compresién a la que
son sometidas cuando pasan entre los rodillos. Este
equipo esta constituido por dos rodillos de acero
ubicados en sentido paralelo y cuyo giro es
conceéntrico. El equipo pertenece al laboratorio de

mineralurgia de la FICT (ver figura 3.2 - 3.3).
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Figura 3.2 Trituradora Figura 3.3 Tolvade
de rodillos. alimentacion de la
trituradora de rodillos.
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Molino de matrtillos.

Este equipo se lo empleé para reducir el tamafio de
las fibras que fueron anteriormente tratadas con el
molino de rodillos y previamente secadas. El
mecanismo consiste en golpear las fibras a altas
revoluciones dentro de una cédmara cilindrica cubierta
con una plancha perforada de acero en cuyo interior
se encuentra un rotor con mdultiples vastagos pegados
a su eje (martillos). Los tamafios variaban desde polvo
hasta fibras de 5 cm de longitud aproximadamente. El
equipo pertenece a Laboratorio de Operaciones
Unitarias de la carrera de Ingenieria Quimica de la

Universidad Estatal de Guayaquil (ver figura 3.4).

Figura 3Iino de martillo.
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Secador de bandejas.

Este mecanismo de secado fue usado como
alternativa para secar las fibras después de los
diferentes tratamientos a la cual fueron sometidas. El
procedimiento de operacion consiste en colocar las
muestras en bandejas durante un determinado tiempo

y temperatura (Ver figura 3.5-3.6).

Figura 3.5 Secador de Figura 3.6 Seccion
Bandejas. interna del
secador.

Agitador de tamices.

Este equipo (ver figura 3.7) marca Tyler y cuyo modelo
es: RX-818, sirvi6 para la separacion de los diferentes
tamafios de grano del polvo de cafia mediante una
serie de tamices colocados uno sobre otro. Su
mecanismo de funcionamiento es un movimiento
vibratorio constante que facilita el proceso de

tamizado.
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Figur 3.7 Agitadr de tamices.

Balanza analitica [Max. 2300 g].

Esta balanza analitica digital de marca Mettler Toledo
y cuyo modelo es XP2004S permiti6 medir en
unidades de masa con una precision de 0,1 mg. Se la
empled para la fase de caracterizacion de la CGA y
para la determinacion de la pérdida de peso de las
fibras durante las diferentes fases de tratamiento
previo a la sintesis de los biocompuestos. (Ver figura

3.8).

Figura 3.8 Balanza Analitica Mettler Toledo
XP2004S.
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Balanza analitica [Max. 32000 g].

Este equipo cuya marca es: OHAUS y modelo: EM-
027 (ver figura 3.9), fue empleado para pesar las
proporciones exactas de cada componente de los

biocompuestos con una precisionde 0.1 g.

i

Figura 3.9 Balanza analitica OHAUS EM-027.

Estufa.

Este equipo de marca Mermmet, sirvi6 para secar
muestras a una temperatura controlada con una
precision de 0.1 °C y con control de tiempo gracias a

un reloj digital incorporado. (Ver figura 3.10).
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Figura 3.10 Estufa.

Sistema Extractor Sohxlet.

Este sistema se lo empledé para la determinacién
cuantitativa de AG&R (ver figura 3.11) como parte de
la caracterizacion de la cafia Guadua Angustifolia.
Consiste en hacer pasar un solvente varias veces (de
acuerdo a la norma en uso) cuya funcion es extraer
multiples componentes organicos a una determinada

temperatura y tiempo.
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Figura 3.11 Sistema Extractor Sohxlet.

Sistema de Destilacion simple.

Este sistema fue utlizado para remover el solvente
empleado para la extraccion del AG&R. la solucion se
pone a calentar hasta el punto de ebullicion del

solvente. (Ver figura 3.12)

Figura 3.12 Sistema de Destilacion simple.
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Sistema de calentamiento con reflujo de

condensado.

Tal como se puede observar en la figura 3.13 este
sistema se usO para la determinacion de la cantidad

de lignina de la cafia Guadua Angustifolia.

Figura 3.13 Sistema de Calentamiento con
reflujo de condensado.

Sistema de filtracién al vacio.

Con la finalidad de ahorrar tiempo en el proceso de
filtracion, se hizo uso de este sistema que consta de
una bomba de vacio, un kitasatos y un embudo

Buchner (ver figura 3.14).
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Figura 3.14 Sistema de filtracion al vacio.

Extrusora de tornillo simple — peletizadora.

Se hizo uso de este equipo con el propésito de
mezclar apropiadamente las diferentes proporciones
fibra/resina y agente de acople con una presentacion

final en forma de pellets (ver figura 3.15).

El proceso consiste en extruir las mezclas a
temperaturas mayores de fusion de la respectiva
resina para garantizar una buena dispersion vy
homogenizacion gracias a las caracteristicas del

tornillo.
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Figura 3.15 Extrusora de tornillo simple —
peletizadora.

Extrusora de soplado.

Este equipo fue de gran utilidad. Se lo utiliz6 para
elaborar las laminas plasticas (biocompuestos). Como
se muestra en la figura 3.16 el equipo consta de una
zona de alimentacion continua en donde el material
pasa a través de un tornillo simple, ademas tiene un
panel de control completo para controlar el flujo de
aire, velocidad de extrusion, temperaturas de las fases
de extrusion del tornillo ademés de otros controladores

gue ayudan a modificar las dimensiones de la laminas.
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Figua 3.16 Extrusora de soplado.
Maquina de Ensayos Universales 10kN.

Para estudiar las propiedades mecanicas como el
comportamiento de la resistencia a la traccion de
todos las laminas sintetizadas se hizo uso de este
equipo de marca Shimadzu, modelo AG-IS 10kN (Ver

figura 3.17).

Para esto se obtuvo una serie de probetas con
dimensiones especificas de acuerdo a la norma ASTM
D- 882 y para ello se emple6 una troqueladora manual

marca RAY RAN (Ver figura 3.18).
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Figura 3.17 Maquina de Figura 3.18
Ensayos Universales Troqueladora
10KN. manual RAY-RAN.

Microscopio Electrénico de Barrido (SEM).

Este microscopio de marca FEI y modelo INSPECT,
nos permitidé visualizar la morfologia externa de las
fibras en las diferentes fases de tratamiento (Ver figura
3.19). Se utiliz6 el detector que ayuda a revelar la
superficie de las muestras con alta resolucion y
contraste. Los parametros como alto o bajo vacio,
voltaje y spot dependen mucho del tipo de muestra, es

decir, si es conductora o no conductora de electrones.

Para muestras no conductoras es necesario realizar

un recubrimiento que puede ser de oro o platino. Para
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esto fue necesario usar el Revestidor de bombardeo

iénico (Ver figura 3.20).

Figura 3.19. Figura 3.20.

Microscopio Revestidor de
Electrénico de Barrido. bombardeo i6nico.

Analizador Térmico SDT.

Este equipo de marca: TA y modelo: Q600 (Ver figura
3.21), nos permiti6 determinar el comportamiento de
las diferentes muestras que fueron sometidas al calor
contemplando  condiciones similares como la
temperatura méxima de calentamiento, el flujo de
calor, el peso de la muestra, condicion de la muestra y
flup de nitrégeno.  También permite conocer el
porcentaje de pérdida de peso vs la temperatura, las
reacciones exotérmicas o endotérmicas y el contenido
de agua y cenizas. Este analizador térmico es
simultaneo, es decir, realiza TGA y DSC al mismo

tiempo.
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Figura 3.21 Analizador Térmico SDT.

Espectrometro Infrarrojo de la Transformada de

Fourier (FT-IR).

Como puede observarse en la figura 3.22 este equipo
de marca: Thermo Scientific y modelo: Nicolet iS10,
fue de mucha ayuda para la caracterizacion infrarroja
de la cafia Guadia Angustifolia y de los
biocompuestos sintetizados. En resumen el equipo
genera un espectro cuyos picos de variadas
intensidades son el reflejo de las interacciones de los
enlaces entre atomos cuando la muestra es sometida
a diversas frecuencias del espectro infrarrojo. Esto
ayuda a determinar grupos funcionales de compuestos

organicos.
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Figura 3.22 Espectrometro Infrarrojo de la
Transformada de Fourier.

Equipo medidor de espesores.

El medidor de espesores marca: Qualitest, modelo:
CHYC2 (Ver figura 3.23) se lo utilizd para determinar
el espesor d los biocompuestos sintetizados (laminas).

El software incorporado es sencillo de programar.

Figura 3.23 Equipo medidor de espesores.
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Balanza para determinacion de densidad.

Para la determinacion de la densidad de los
biocompuestos sintetizados (pellets), fue utilizada la
balanza marca Mettler Toledo, modelo XP205. EIl
equipo cuenta con un software incorporado y se lo
puede configurar a través de una pantalla tactil (Ver
figura 3.24). Las condiciones ambientales, el tipo de
muestra, tipo de accesorio y el fluido de referencia son

parémetros a tomar en cuenta.

Figura 3.24 Balanza para determinacion de
densidad.
Este microscopio de marca INDUS (Ver figura 3.25)
sirvio para observar con detalle la distribucion de CGA
en la matriz polimérica y las diferentes caracteristicas

morfologicas de los biocompuestos.
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Figura 3.25. Microscopio Optico Industrial.

3.2. Procedimiento Experimental.

3.2.1. Tratamiento de las fibras de bambd.

Por motivos de la investigacion la cafia debe ser sometida a
varios tratamientos para garantizar tener un biocompuesto de
mejor calidad. Varios estudios sugieren metodologias
especificas, pero son acorde a los objetivos del estudio.
Asimismo se deben considerar los alcances y las limitaciones

con las que se dispone.

3.2.1.1. Tratamiento mecanico.

Este tipo de tratamiento emplea maquinas y equipos
gue son manipulados por una persona. El objetivo en

esta etapa es reducir el tamafio a la cafa hasta
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obtener un polvo. Este polvo a su vez contiene fibras
muy pequefas y de diferentes tamaos.
A continuacién se describe el método empleado para

obtener el polvo de CGA:

1. Reduccién de tamafio en tablillas con dimensiones
de 2x10x60 cm® aproximadamente.

2. Remocion de la piel o capa externa superficial de
cada una de las tablillas.

3. Reduccion de tamafio en tablillas con dimensiones
de 2x2x10 cm?® aproximadamente.

4. Pasar individualmente las tiras de CGA por la
trituradora de rodillo para conseguir aplastarlas (Ver

figura 3.26).

pasado por la trituradora de rodillos.

5. Secar las tiras al sol por 6 horas.
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6. Pasar las fibras por el molino de martillo para
conseguir disminuir el tamafio en polvo y fibras de

2x2x30 mm? en promedio (Ver figura 3.27).

Figura 3.27 Tiras de CGA después de haber
pasado por el molino de martillo.
7. Tamizar la muestra a través de una malla de 150

um.

3.2.1.2. Tratamiento fisico.

1. Remojar el polvo de CGA en agua y poner a hervir
durante 30 minutos.

2. Poner el contenido en las bandejas del secador (Ver
figura 3.4).

3. Poner en marcha el equipo por 6 horas a 45 °C.
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3.2.1.3. Tratamiento quimico con Hidréxido de sodio.

1. Poner a reaccionar el polvo de CGA en una solucion
acuosa de hidroxido de sodio al 2% en peso
considerando una proporcion de 1:12
respectivamente, en el interior de un tanque bajo
condiciones normales de presion y temperatura por
18 horas; una hora con agitacion y las restantes sin
agitacion.

2. Neutralizar el pH del polvo de cafia con agua
destilada.

3. Poner a secar el contenido durante 6 horas a 45°C.

3.2.1.4. Homogenizaciény tamizado de las fibras.

Debido a que durante el proceso de secado se forman
grumos de polvo de cafa, éstos deben ser
homogenizados y tamizados nuevamente para llegar a
tener un tamarfo uniforme el cual se ha contemplado de

150 micras.
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3.2.2. Preparacion de los biocompuestos.

En este paso se realiza la mezcla del polvo de CGA con la
resina sintética PEBD empleando la balanza analitica (Ver
figura 3.10). Los componentes deben ser almacenados en
recipientes herméticos para no alterar su composicion.
Adicionalmente se debe considerar para cada una de las
mezclas el 1% en peso del Anhidrido Maléico en la
preparacion de los biocompuestos como un agente de acople

(Ver tabla 3.3).

Tabla 3.3. Proporciones de PEBD, CGA y AM.

Codigo PEBD [%] CGA [%] AM [%]
COMP1% 08 1 1
COMP2% 97 2 1
COMP3% 96 3 1
COMP4% 95 4 1
COMP5% 94 5 1

El proceso se lleva a cabo a través de la extrusion para formar
finalmente pellets de la mezcla. Para esto se empled la
extrusora-peletizadora y las condiciones referenciales de
procesamiento se tomaron de la ficha técnica del PEBD (Ver
anexo B.l). Esta etapa se la puede considerar como una

primera homogenizacion.
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Una vez obtenidos los pellets se puso en marcha el siguiente
proceso de extrusion (preparacion de laminas plasticas)
utilizando la extrusora de soplado. De igual manera se
consideraron las referencias técnicas de la tabla del anexo B.1
para calibrar el equipo. En la figura 3.28 se muestran los

biocompuestos producidos y el PEBD en forma de lamina.

Figura 3.28 Biocompuestos Y PEBD preparados en forma
de laminas plésticas
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3.3. Determinacion de las propiedades.

3.3.1. Caracterizacion Quimica de la CGA.

La caracterizacion quimica para determinar la composicion de
los componentes importantes de las fibras de Cafia Guadua se
la realiz6 en base a las normas “Technical Association of the
Pulp and Paper Industry” (TAPPI por sus siglas en inglés) tal

como se muestra en la tabla 3.4:

Tabla 3.4. Normas Tappi empleadas en la
caracterizacion quimica de las fibras de CGA.

Norma TAPPI Parametro
T412 om-11 Humedad
T17 m-55 Celulosa
T222 om-02 Lignina
T204 cm-97 AG&R

Los procedimientos para la determinacion de humedad,
AG&R, celulosa y lignina se los puede revisar en los anexos
B.2; B.3: B4 y B.5 respectivamente. Los valores obtenidos
para el contenido de hemicelulosa de las fibras se lo obtuvo

por diferencia con respecto a los demas resultados.
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3.3.2. Caracterizacion Espectroscépica (FTIR).

3.3.2.1. Caracterizacién Infrarroja de CGA.

La cafia guadua fue analizada en estado sélido (polvo)
usando como vehiculo al bromuro de potasio. Para
esto se realiz6 una mezcla muestra-KBr usando una
proporcion de 2-5% en peso de la muestra con
respecto al KBr. Dicha mezcla tuvo que ser
homogenizada con la ayuda de un mortero y luego fue
colocada en un accesorio para sintetizar una pastilla la
misma que fue sometida a 7.5 toneladas de presion
durante dos minutos. Una vez que la pastilla estuvo
lista se procedi6 a su medicién en el FT-IR (se
mantuvo una atmosfera de nitrégeno (N2) con un
grado de pureza del 99,999% para evitar errores en el

espectro).

Para eliminar las interferencias del KBr se debe hacer
una pastilla de este material (KBr puro) y realizar

posteriormente un background en el FTIR.
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3.3.2.2. Caracterizacion Infrarroja de los Biocompuestos.

Las muestras para el analisis infrarrojo de los
biocompuestos fueron realizados en su forma original
(lamina). En primer lugar se cortaron segmentos
iguales de 5x6 cm? para cada composicién incluyendo
al PEBD para hacer el posterior analisis comparativo.

El FTIR posee un accesorio especial para este tipo de
muestras el cual consiste en una camara donde se
coloca el segmento recortado (una muestra a la vez) y
luego se cierra dicha camara. Se debe esperar al
menos un minuto (por cada muestra) para que la
humedad sea removida gracias a una corriente de aire

seco que fluye por el interior de la cAmara.

3.3.3. Caracterizacion Morfoldgica.

Se hizo uso del SEM (Ver figura 3.19) para estudiar en detalle
la morfologia externa de las fibras de Cafia Guadua en las
diferentes fases del tratamiento quimico al que fueron
sometidas. Entre los parametros de control tenemos HV (high

voltage) de 15.00 kV; spot 2.0 a diferentes valores de
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magnificacion (100X — 2000X) y alto vacio. Se siguid el

siguiente procedimiento para la preparacion de las muestras:

1.Secar las muestras de CGA (de las diferentes etapas del
tratamiento al que fueron sometidas) por 3 horas a 105 °C.

2.Preparar los porta-muestras usando como CCC para fijar las
muestras. Poner las muestras en un desecador por 24 horas.

3.Realizar un recubrimiento de Pt a las muestras con el
Revestidor de bombardeo i6nico (Ver figura 3.20).
Inicialmente se configuré el tiempo de recubrimiento de 120
segundos, se cierran las valvulas “leak” y “vent’. Se genera
una presion de vacio y se deja fluir argdn. Mover la valvula
leak y modificar la presion de vacio a un valor cercano a 0.08
bar. Al mismo tiempo se debe controlar la emision de
corriente (presionando el boton “sputter”) el cual debe ser de
18 mA e inmediatamente se acciona el comando “start
process” para iniciar el proceso de recubrimiento.

4.Colocar las muestras en el SEM y programar el equipo con
los parametros deseados.

Para visualizar la superficie de los biocompuestos y la
distribucion de las fibras se utilizd el microscopio Optico

industrial tomando en cuenta lo siguiente:
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e Realizar cortes de 5x5 cm? de los biocompuestos.
e Colocar las muestras en el portaobjetos del microscopio y

proceder a tomar fotografias de la morfologia externa.

3.3.4. Determinacion de las Propiedades Térmicas.

Se utilizd el Analizador Térmico SDT Q600 (Ver figura 3.21)

para estudiar el comportamiento de las fibras de Cafa

Guadua, del PEDB y de los biocompuestos cuando fueron

sometidos a calentamiento en un rango de temperatura desde

40°C hasta 1000°C contemplando una tasa de calentamiento

de 10°C/min en una atmésfera de nitrdgeno con un flujo

constante de 50mL/min.

En la preparacién de las muestras se debe realizar el siguiente
procedimiento:

1.Limpiar los dos crisoles de alimina (referencial y porta-
muestra) con acetona y luego calentarlos usando el mechero
de alcohol.

2.Ponerlos a enfriar dentro de un desecador y luego ponerlos
en el equipo para tarar los pesos en las respectivas

balanzas.
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3.Colocar 10 mg de muestra en el crisol porta-muestra y

programar el equipo con los parametros deseados.

El analisis es simultAineo TGA-DSC y permite conocer una

variedad de propiedades térmicas de las muestras.

3.3.5. Determinacion de las Propiedades Mecanicas.

Para determinar las propiedades mecanicas de los
biocompuestos y del PEBD (laminas) se siguid la Norma
ASTM D-882. Las probetas fueron obtenidas usando un a
troqueladora manual (Ver figura 3.18) y sus dimensiones
fueron registradas usando una regla calibrada para determinar
el ancho y el largo, y el equipo medidor de espesores para

determinar el espesor de las laminas.

Para los ensayos de traccion se utilizo la Maquina de ensayos
universales (Ver figura 3.17) y se programé el software del
equipo contemplando los parametros medidos y registrados.
Se hicieron 5 probetas tanto en sentido paralelo al flujo como
en sentido perpendicular al fluo para cada uno de los

biocompuestos y el PEBD.
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3.3.6. Determinacién de la Densidad.

Tal como se muestra en la figura 3.24 se emple6 esta balanza
cuyo disefio determina la densidad de una muestra el cual

depende de una serie de parametros y de su naturaleza.

Primero se identificé a la muestra para conocer si era solida o
porosa porque de esto depende la precision de los resultados
(se eligié el método sélido). En segundo lugar se eligio al agua
destilada como fluido de referencia. Se realizaron 3

mediciones de densidad por cada muestra analizada.

3.3.7. Determinacion de Pérdida de Peso de las fibras de CGA

por etapas de tratamiento.

La cafla Guadla posee componentes hidrofébicos e
hidrofilicos. El objetivo de este experimento es determinar
cuanta cantidad de masa se pierde por cada proceso al que la
cafia guadua fue sometida. Cabe recalcar que los dos
principales procesos son: Termo-tratamiento (hervido H,0) y
Tratamiento Quimico con NaOH al 2%. La meta es remover

los compuestos hidrosolubles, impurezas, lignina vy
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hemicelulosa para mejorar la calidad de la morfologia externa
de las fibras y consecuentemente mejorar la probabilidad de

adhesion interfacial entre las fibras y la matriz polimérica.

A continuacion se exponen los procedimientos para cada
etapa de tratamiento al cual se sometieron las fibras naturales

después del proceso de reduccion de tamario (pulverizacion):

Lavado con agua.

Es el primer paso del tratamiento fisico. Sirve para remover
impurezas de las fibras. Ademas en esta etapa se extraen los

componentes hidrosolubles de la cafia.

e Pesar en una balanza analitica una cantidad especfifica de
fibras de CGA pura y seca (Mi).

e Afadir el contenido en un matraz con agua destilada y agitar
vigorosamente por 10 minutos.

¢ Filtrar la muestra y poner a secar en una estufa a 105°C por
3 horas.

e Determinar la masa final (Mf).

: Mf
Porcentaje de C.H.= i x 100

Ecuacién 3.1 Porcentaje de Componentes Hidrosolubles.
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Termo-tratamiento (Fibras hervidas H2O).

Consiste en el segundo paso del tratamiento fisico. Las fibras
son sometidas a calentamiento en agua esperando extraer

componentes a la temperatura de ebullicion del agua.

e Medir una masa (Mi) de fibra seca a partir del proceso
anterior.

e Usar la relacion entre la fibra y agua de 1:20 peso/volumen y
poner a hervir las fibras a 100°C por 30 minutos.

e Enjuagar las fibras con agua destilada, filtrar y secar por 3

horas a 105°C.

e Determinar la masa final (Mf).
. Mf
Porcentaje de C.E.T.= ni x 100

Ecuacion 3.2 Porcentaje de Componentes Extraidos por
Termo-tratamiento.
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Tratamiento Quimico con NaOH al 2%.

Es la parte del tratamiento quimico al cual las fibras se
sometieron para modificar la superficie de las fibras. Aqui

también se requiere muestra del proceso anterior.

e Tomar una muestra seca del paso anterior (Mi).

e Agregar el contenido en un matraz Erlenmeyer y afiadir la
solucion de Hidréxido de sodio al 2% considerando una
proporcion 1:12 respectivamente.

e Poner a reaccionar las fibras en agitacion continua a
temperatura ambiente por 1 hora y dejar en remojo por 17
horas.

e Neutralizar el pH de las fibras enjuagando con agua
destilada.

e Secar en una estufa a 105°C por 3 horas.

Determinar la masa final (Mf).

, Mf
Porcentaje de C.E.T.Q.= i x 100

Ecuacion 3.3 Porcentaje de Componentes Extraibles por
Tratamiento Quimico.
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CAPITULO 4
RESULTADQOS Y DISCUSIONES
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4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

4.1. Caracterizaciéon de la Cafia Guadua Angustifolia.

4.1.1. Caracterizacion Quimica y Porcentaje de Pérdida de masa

por etapas de tratamiento.

La caracterizacion quimica de la CGA pura y después de los
tratamientos se la realiz6 en base a las Normas TAPPI (Ver

tabla 3.5).

Los resultados de la caracterizacion estan resumidos en la

siguiente tabla:
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Tabla4.1 Composicion Quimica de la Cafia Guadua
Angustifolia Ecuatoriana.

Parametro Concentracion (%)
Fibra Pura Fibra Tratada
Humedad 1,80 10,89
Composicion en Base Seca

Celulosa 33,51 67,11
Hemicelulosa 40,38 0,93
Lignina 22,92 28,88
AG&R 3,19 3,08

Cabe recalcar que los valores obtenidos de celulosa,

hemicelulosa, lignina y AG&R estan en base seca.

La humedad de la fibra pura de CGA es de 1,80% vy al final del
tratamiento es mucho mayor con 10,89%. Esto indica que una
variable importante a controlar para la preparacion de los
biocompuestos es la humedad mediante el secado de las
fiboras antes de hacer las mezclas con PEBD y AM. Los
grupos hidroxilos presentes en la fibra tienden a formar
puentes de hidrdgeno que provocardn mayor hinchamiento en
la matriz polimérica de los biocompuestos. Esto puede resultar

en pobres propiedades mecanicas.

El contenido de celulosa de la cafa Guadua es relativamente
bajo con un 33,51% el cual es cercano al rango de 40-48% de

la masa total del bambl segun la investigacion llevada a cabo
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por Scurlock et al., pero después del tratamiento el contenido
fue del 67,11% de celulosa que concuerda con los resultados

de Abdul Khalil et al. [3, 54].

En el mismo estudio de Scurlock et al., se determind que el
contenido aproximado de lignina en la fibra pura esta en el
rango de 25-30% [54]. Acorde al resultado obtenido en la
tabla 4.1, para la fibra tratada es evidente que el 28,88% de

lignina también esta en el rango de referencia.

En otro estudio, la composicion del bambu en base seca esta
alrededor del 73,83% de celulosa, 10,15% de lignina, 12,49%
de hemicelulosa y la diferencia la conforman la pectina y los
compuestos solubles en agua. Las variaciones de
composiciones del bambu dependen de la edad del bambu, el
origen y hasta de los factores climaticos de origen.
Generalmente, el contenido de celulosa tiende a disminuir a

menudo que la edad del bambu incrementa [3].

La cantidad de AG&R presente en la fibra pura es del 3,19% y
después de ser tratada, el contenido corresponde al 3,08%.

Esta cantidad de AG&R es importante porque estos
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constituyentes cumplen un papel importante en la actividad
fisiolégica del bambl y ademas suelen encontrarse en las
cavidades celulares o en organulos especiales [3]. La
presencia de extractivos organicos es responsable del color,

olor y la resistencia al decaimiento [26].

Respecto al Porcentaje de pérdida de masa de las fibras de
CGA por cada fase de tratamiento se obtuvieron los siguientes

resultados (Ver tabla 4.2):

Tabla 4.2 Porcentaje de Pérdida de masa de las fibras de
CGA durante las etapas de tratamiento

Porcentaje de Pérdida de masa

Tratamiento Pérdida de
Masa (%)
Tratamiento Lavado con agua. 6,91
Fisico Termo-tratamiento 2,36
Trata'm|_ento Reaccion con NaOH al 2%. 29,93
Quimico
TOTAL 39,20

Es sorprendente la cantidad determinada de compuestos
solubles en agua. Se realizaron tres lavados a lo largo del
proceso de purificacion de la fiora de CGA en polvo (micro-
fiboras de 150 um). Debido a la gran éarea superficial de
contacto entre la fibra y el agua, se alcanz6 un 6,91% de

remocién de compuestos hidrosolubles. Este resultado es
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mayor al 3,16% de compuestos solubles en agua de las fibras

de bambu segun los resultados de Abdul Khalil et al. [3].

Luego del termo-tratamiento se alcanzd a remover un 2,36%.
Al igual que en el paso anterior, se usé agua destilada para
lavar. Al final del tratamiento fisico, se alcanz6 un total de
9,27% de masa removida de la fibra pura. Entre los
componentes parcialmente extraidos se pueden incluir
componentes de la hemicelulosa, de compuestos inorganicos
y de la lignina. La disolucion de la hemicelulosa es visible: la
coraza conformada por enlaces cruzados de la misma dentro
de la pared celular ya no aparecen en la capa mas externa de
la fibra [23]. En las figuras A.22 y A.26 se puede observar la
superficie de la fibra pura antes y después del tratamiento,
respectivamente. La presencia de compuestos inorganicos

mejoran la naturaleza abrasiva de la fibra [26].

El tercer componente removido es la lignina. Su caracteristica
de polimero mas débil en comparacion con la celulosa
proponen su remocién con el fin de obtener una buena
efectividad en la preparacion de biocompuestos reforzados

[55].
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El proceso mas efectivo para purificar y modificar la superficie
de las fibras de CGA fue el tratamiento quimico con NaOH al
2% en donde se alcanzd el 29,93% de remocion de las
sustancias organicas atribuyéndose de manera parcial a la
lignina y AG&R y de manera casi total a la hemicelulosa (Ver

tabla 4.1).

Al cabo de la primera etapa de tratamiento, se determiné
cuantitativamente el contenido de residuos de las fibras. Sin
embargo, dicha cantidad fue posiblemente restituida al cabo
de la etapa de tratamiento quimico con NaOH 2% (Estos
valores se pueden observar mas adelante en la tabla 4.4). Es
decir, que la zona externa de las fibras de CGA pudo haber
reaccionado exitosamente con la solucion alcalina y el sodio
de dicha solucion se adhirié a su estructura. En el caso de la
celulosa esta zona podria lucir tal como se muestra en la
figura 4.1 a). Cabe recalcar que el total de moléculas de
celulosa no reaccionan con el NaOH. Por lo que la naturaleza
hidrofilica de la fibra no se ve significativamente modificada.
Con respecto a la hemicelulosa, las zonas externas de sus
componentes posiblemente quedarian como en la figura 4.1 b)

(por mencionar varios de sus componentes organicos) [26].
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También, se presume que ciertos componentes inorganicos
del agua destilada que se uso6 en el tratamiento de las fibras

pudieron haber sido absorbidos o adsorbidos por éstas.

ZONA EXTERNA
DE LA FIBRA

ZONA INTERNA

DE LA FIBRA
OH CH,OH
L CELULOSA _In Q)
CHZONa COONa
ZONA EXTERNA ONa ONa ONa ONa ONa
DE LA FIBRA | / |
ZONA INTERNA oH
DE LA FIBRA
OH OH
p-D- Xllosa B-D- GIucosa Acido p-D- Glucuronlco a-L-Ramnosa
ONa ONa

ZONA INTERNA
DE LA FIBRA

ZONA EXTERNA
DE LA FIBRA

Guayacil

Siringil c)

Figura 4.1 a) Posibles productos de la reaccidn entre el
NaOH y la Celulosa. b) Posibles productos de la reacciéon
entre el NaOH y los componentes de la hemicelulosa c)
Posibles productos de la reaccion entre el NaOH y los
componentes de lignina

La lignina carece parcialmente de puentes de hidrogeno. Se la

suele considerar hidrofébica por su poca interaccion con la
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humedad del ambiente. Su posible reaccién con la solucién de

NaOH podria quedar como en la figura 4.1 c).

En total se obtuvo un 39,20% de pérdida de peso al cabo de
ambos procesos de tratamiento de las fibras. Este parametro
es importante conocer para estimar las cantidades requeridas
de fibra de bambu para la preparacion de los biocompuestos.
Tal y como se refleja en los resultados de la tabla 4.1, la
hemicelulosa fue removida casi en su totalidad (0.93%
contenido final) y la lignina fue parcialmente removida (28.88%

contenido final) a través del tratamiento quimico.

4.1.2. Caracterizacion Espectroscopica (FT-IR).

En la tabla 4.3, se presenta la interpretacion cualitativa de los
espectros infrarrojos de la CGA en cada una de sus etapas de
tratamiento. Las vibraciones detectadas de acuerdo al nimero
de onda muestran similitudes excepto por un pico no
detectado (N.D.) en el COMP3% alrededor de 1730 cm™. En el
Anexo A se encuentran adjuntos los respectivos espectros

infrarrojo (Ver Figuras A.1 — A.3).
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En un estudio similar como el de Moran et al., se logré
identificar los grupos funcionales de los compuestos quimicos
gue constituyen a la celulosa, hemicelulosa y lignina de las

fibras de sisal [56].

Tabla 4.3 Interpretacién Cualitativa de los Espectros
Infrarrojos de la CGA en sus diferentes fases de
tratamiento.

. Fibra
Fibra Flbr_a tratada
hervida
pura H.O NaOH
2 2%
Grupo Componentes
NGmero de Onda (cm™) (v) Funcional/ :
vibracion de lafibra
3369,06 336424 336124 O-H C.H,L / Acido,
Estiramiento metanol
H-C-H C,H,L / Alquil,
2918,66 291382 2907,93 Estiramiento alifatico
C=0
1731,46 1730,50 N.D. Esitiariaie L
Fibra-OH C,H/ Agua
Estiramiento absorbida
163562 163630 163925 C=C
Estiramiento L
Anillo
Bencénico
c=C
Estiramiento
1604,09 1603,92 1598,04 esqueleto L
aromatico
c=C
Estiramiento
1511,62 1509,73 1503,84 Esqueleto L
aromatico
O-CH;
Estiramiento
1424.67 1424,37 1427,31 grupo L
metoxilo
C-0-C C,L/ Aril-alquil
1250,70  1247,75 1250,70 Estiramiento éter

1206,54 1209,48  1207,35 C-O0 L / Fenol



1161,94

1106,97

1036,52

898,52

836,72

711,92

1159,44

1109,40

1038,76

897,47

834,24

709,08

1162,39

1107,04

1035,85

894,52

832,71

709,08

Estiramiento
C-OH
C-0-C
C-C
Vibraciones
de anillo.
Estiramiento
antisimétrico
Enlace -alquil
éter.
OH
Cc-O
C-C
C-0-C
Vibraciéon de
estiramiento
C-0-C
Estiramiento
C-0-C
Estiramiento
C-H
Estiramiento
hidrogeno
aromatico
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CH,L/C-OH

H / xilanos

H / Enlace a-

glicosidico

H / Enlace -

glicosidico

C: celulosa; H: hemicelulosa; L: lignina (Componentes de la CGA).

En los andlisis infrarrojos que se realizaron se observaron dos

principales regiones de absorbancia: la primera, en bajas

longitudes de onda desde 600 cm™ hasta 1800 cm™ y la

segunda, en altas longitudes de onda en el rango de 2700 cm’

! hasta 3800 cm™1 aproximadamente.

Se detectdé una banda amplia de estiramiento del grupo -OH

alrededor de 3400 cm™ (pico amplio y de gran intensidad) para

los tres componentes principales (C, H y L). Ademas,
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alrededor de 2920 cm™ se produjo un estiramiento alquilo

alifatico C-H [57],

Alrededor de 1730 cm™, se observd algo interesante (Ver
Figura A.4). El pico presente en los espectros de la fibra pura y
fibra hervida, que se debe al estiramiento de anillo bencénico
de los componentes de la lignina, no se presenta en el
espectro de la fibra tratada con NaOH [56]. Esto demuestra
gue el tratamiento quimico es efectivo para la purificacién de la

fibra.

En otra referencia se asume que un pico de baja intensidad,
alrededor de 1735 cm™?, se produce por la interacciéon de
grupos acetilos de los componentes de la hemicelulosa. Y por
efecto de una solucion alcalina (NaOH), varios de estos

grupos acetilos fueron parcialmente removidos [58].

Entre 1635 cm™ y 1640 cm™ de los tres espectros, se detecta
la flexion del grupo OH del agua absorbida por componentes
de hemicelulosa y celulosa. Adicionalmente, un pico dentro del

rango mencionado refleja la vibracion por estiramiento del
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enlace doble C=C correspondiente al anillo bencénico de la

lignina [56, 58].

Asimismo, el pico alrededor de 1632 cm™ generalmente se lo
asigna como flexion del enlace C-OH para componentes de la
hemicelulosa de acuerdo a Moran et al. [56]. Por otro lado,
esta vibracion puede atribuirse a un estiramiento de grupos

carbonilos de los componentes de la lignina [57].

Un aspecto importante que se observo fue la disminucion de la
intensidad de los picos alrededor de 1600 cm™ y 1511 cm™ en
los espectros de fibra pura y tratada (Ver figuras A1 y A3). El
pico corresponde a la vibracién del esqueleto aromatico (C=C)

de un decreciente contenido de lignina [58, 59].

En la longitud de onda de 1430 cm™ aproximadamente, se
asocio el pico con la presencia del grupo metoxilo (O-CHs)

cuya estructura forma parte de componentes de lignina [56].

El grupo arilo-alquilo-éter (C-O-C) interactia en el rango de
1,270-1,232 cm™ segln Moréan et al. En los espectros de fibra

pura y hervida, se obtuvo una vibracion alrededor de 1250 cm’
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! con un pico de mediana intensidad (Ver figuras A1y A2). En
el espectro de la fibra tratada, se detectdé un pico de baja
intensidad (Ver figura A3) que se atribuye a la interaccion de
los grupos funcionales ya mencionados que componen a la

hemicelulosa [56].

Los compuestos fendlicos que forman parte de la lignina
dieron una sefial en el nimero de onda 1210 cm™
aproximadamente. Esta sefal se asocia al estiramiento C-O

entre el anillo bencénico y el grupo OH [56].

En 1160 cm™ se observé un pico pequefio y dicha interaccion
se la puede asociar a las vibraciones de los anillos
arabinoglucoroxilanos (C-O-C; C-C) en la hemicelulosa o
también, al estiramiento asimétrico del enlace alquilo éter

presente en la lignina [57 , 58].

Se detectd una vibracion de baja intensidad alrededor de 1107
cm?! cuya atribucién se debe al enlace C-OH en los tres

componentes de las fibras (C,H,L) [56].
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El pico en el nimero de onda caracteristico entre los 1034 cm’
1 — 1039 cm™ (1043 cm™ en el estudio de Wen et al.) esta
asignado a la vibracion de estiramiento de los enlaces C-O, C-
C y de enlaces glucosidicos de los xilanos en la hemicelulosa

[58].

Se detectaron dos bandas de absorcion de a-enlaces y B-
enlaces (C-O-C) aproximadamente en 898 cm™ y 834 cm™
respectivamente. Estos enlaces glucosidicos estdn asociados

a la hemicelulosa [58].

El estiramiento del hidrogeno del anillo aromatico presente en
la lignina se produjo alrededor del nimero de onda 711 cm™

[56].

Finalmente, los picos detectados alrededor de 1456 cm™, 1383
cmly 1329 cm™ en todos los espectros (no registrados en la

tabla 4.3) estan asociados a la presencia de hemicelulosa [58].
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4.1.3. Caracterizacion Térmica.

Los métodos termo-analiicos empleados en este estudio
fueron (TGA) Andlisis Termo-gravimétrico y (DSC)
Calorimetria de Barrido Diferencial, técnicas de caracterizacion
térmicas validadas y utilizadas ampliamente por cientificos
[60]. EI TGA fue Uutil para determinarle a las fibras, en sus
diferentes etapas de tratamiento, su comportamiento en
cuanto a la estabilidad térmica y la degradacién. Las técnicas
comunes son TG (Termo-gravimetria) y su derivada DTG
(Derivada Termo-gravimetria). Por otro lado, el DSC se lo
utilizé para determinar la temperatura de degradacion,
asimismo conocer la energia requerida para llevar a cabo tal

proceso térmico [61].

Las pérdidas de masa de las fibras varian significativamente y
esto se puede apreciar gracias al analisis de la curva de TG
(Ver Figura A.14) y posteriormente se emple6 la técnica de
DTG como una funcion complementaria en el andlisis. Este
andlisis se realizd para cada fibra de CGA, en estado puro y
cuando fueron sometidas a diferentes tratamientos: Termo-

tratamiento (Hervida en agua) y tratamiento quimico con
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Hidroxido de sodio al 2%. Los resultados obtenidos de los
andlisis TGA-DSC de cada fibra de CGA se pueden ver en el

Anexo A (Ver Figura A.11 — A.13).

Con la técnica DTG pudimos conocer las temperaturas de
degradacion de las fibras y determinar los rangos de
temperatura donde empieza este fendmeno. Dichos rangos se
los utiliz6 para conocer el porcentaje de pérdida de masa (Ver
figura A.15). Los resultados se los puede observar en la tabla

44 -45.

En la tabla 4.4 se puede ver el resumen del contenido de agua
y residuos de las fibras de CGA considerando los rangos de

temperaturas 43-105 °C y 43-1000 °C, respectivamente.

Tabla 4.4 Contenido de aguay residuos de las fibras de
CGA para cada tratamiento.
FIBRAS DE CANA GUADUA

) Contenido de Contenido de
CODIGO Agua (%) Residuos (%)
43-105 °C 43-1000 °C
Fibra Pura 6,337 24,280
Fibra Hervida
H,O 10,470 15,230
Fibra Tratada 7853 22980

NaOH (2%)



148

Tabla 4.5 Rango de temperatura degradaciéon y
Temperatura maxima de cada proceso de pérdida de masa
de las fibras de CGA para cada tratamiento.

FIBRAS DE CANA GUADUA
1°" proceso de 29° proceso de
pérdida de masa pérdida de masa

CODIGO Rg-1 Tmax-1 Rg-2 Tmax-2

(°C) (°C) (°C) (°C)
Fibra Pura fggﬁ 74,95 230722%% 315,49
i 0% g B4 s
balmn 962 e T

Se considera que por debajo de los 200 °C la pérdida de masa
se debe principalmente al contenido de agua presente en la
superficie de las fibras (hidrofilicas por naturaleza) y esto
usualmente se lo asocia con un pico pequefio DTG (Ver figura

A.15)) [60].

Se ha demostrado que el pico por la absorcién de agua en la
curva DTG tiende a crecer debido a los tratamientos que
reciben las fibras tales como alcalinizacion y blanqueamiento,
estos meétodos, consecuentemente, extraen parcialmente la
hemicelulosa que es por naturaleza altamente hidrofilica [60].
En otro estudio se afirma que la absorcién de humedad puede
ser reducida no solo por el proceso de alcalinizacion sino

también por el efecto de la adhesion del agente de acople que
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en nuestro caso fue el Anhidrido Maléico [55]. Esto se lo
puede evidenciar en la grafica de la figura A.15 y en los

resultados de la tabla 4.4.

Primer proceso de Pérdida de masa.

Son evidentes las diferentes alturas de los picos de DTG para
cada tratamiento de las fibras de CGA en los dos procesos de
Pérdida de masa. El primer pico se lo relaciona con el agua
superficial. En la curva de fibra pura, el contenido de agua
corresponde al 6,43% y en el caso de las fibras hervidas, es
de 10,47%. Esto se debe a que en el proceso de hervido
(termo-tratamiento) la celulosa queda mas expuesta a la
intemperie (menor contenido de lignina y celulosa), lo cual, a
causa de los radicales OH presentes en su estructura, absorbe
mas humedad del ambiente en comparacion a la fibra pura. En

el caso de la fibra tratada, su contenido de agua es 7,85%.

También se observa (Ver figura A.14) que el contenido de
residuos (componentes inorganicos) de la fibra hervida es
menor con respecto a la fibra pura: 15,23% y 24,28%. Esto se

puede atribuir a la pérdida de compuestos hidrosolubles que
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pueden incluir hemicelulosa, lignina y constituyentes

inorganicos.

Luego de que las fibras fueron sometidas al tratamiento con la
solucién de NaOH al 2% en peso, el contenido de residuos
incrementd en comparacion con el perteneciente a la fibra
hervida: 22,98% vy 15,23%. (Ver tabla 4.4 y figura A.14) Este
resultado se puede deber a que dentro del procedimiento de
lavado se empleo para ciertas partes agua potable y luego
agua destilada. Las sales inorganicas en el agua potable
empleada se pudieron afadir a la fibra. Estos iones, junto con
los iones de Na, aportados por el tratamiento quimico alcalino,

incrementaron el contenido de residuos.

En base al estudio de Azwa et al., se dice que el proceso de

alcalinizacion con NaOH para modificacion de las fibras puede

reducir la absorcion de humedad [55].

Segundo proceso de Pérdida de masa.

En la segunda etapa de pérdida de peso ocurre la degradacion

térmica de las fibras de CGA vy los valores de las temperaturas
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maximas de degradacion (Ver tabla 4.5) son 315,49°C;
310,36°C y 349,43°C para la Fibra Pura, Fibra hervida y Fibra

tratada 2% NaOH respectivamente (Ver figura A.15).

Es indudable que la mejor estabilidad térmica en esta fase
corresponde a la Fibra hervida. Sin embargo, ésta tiende a
retener mas humedad y esto representa una desventaja en la
preparacién de los biocompuestos, ya que esto incrementara
la posibilidad de rompimiento de la matriz polimérica del

biocompuesto [55].

Las fibras después del tratamiento con NaOH demuestran una
estabilidad térmica menor (cercana) en comparacion a la Fibra
pura (Ver Figura A.15). La razon se la puede atribuir a la
presencia de lignina (que se degrada desde los 280 y 520°C)
en la fibra pura. El tratamiento alcalino elimina el contenido de
lignina y hemicelulosa (Ver Tabla 4.1). El contenido de
hemicelulosa (que se degrada entre 200°C-290°C) en la fibra
pura es mayor que en la fibra tratada. Segun Azwa et. al., un
mayor contenido de hemicelulosa es responsable por una
degradacién térmica a menores temperaturas. Ademas, la

disminucion de la lignina en la fibra tratada expone a la
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celulosa en la fibra. La creciente participacion de la celulosa
en la estructura de la fibra afecta la estabilidad térmica de
misma. Es asi que la estabilidad térmica de la fibra tratada

disminuye. [55, 60, 62].

La Fibra de CGA al final del tratamiento (2% NaOH), de
acuerdo a los resultados de la tabla 4.5 empieza a degradarse
en 186,70°C bajo una atmoésfera de nitrdgeno. Esta
temperatura es menor en comparacion a los resultados de la
Fibra Pura y Hervida H;O, 202,02°C vy 204,94°C

respectivamente.

La importancia de conocer la temperatura donde la fibra
comienza a degradarse sirvio como dato referencial para
establecer las condiciones de procesamiento para la sintesis
de los biocompuestos, es decir, con este dato se programoé la
extrusora — peletizadora y la extrusora sopladora. Segun
Sergio Neves Monteiro et. al., la celulosa pura empieza a
descomponerse en el rango de 210 °C hasta 260 °C en
atmosfera inerte y desde 160 °C hasta 250 °C en atmosfera

oxidativa [63].
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Respecto al andlisis de DSC se pudo determinar la entalpia
especifica de evaporacion del agua superficial de las fibras,
asi como el agua contenida en el interior de los haces

vasculares.

La fibra pura y la fibra tratada muestran valores cercanos en
cuanto a la cantidad de energia necesaria para evaporar el
agua (que éstas contienen, 1254 J/lg y 1314 JNg
respectivamente (Ver tabla 4.6), tal como en la figura A.14
donde se puede apreciar el porcentaje de agua que existe. La
fibra hervida en cambio tiene mayor capacidad para absorber
agua y por ende es ldgico que se necesite mayor energia para

evaporarla: 215,4 J/g.

Tabla 4.6. Entalpia de evaporacion de agua contenida en
las fibras de CGA en sus diferentes tratamientos.
FIBRAS DE CANA GUADUA

CODIGO AHe, (J/g)
Fibra Pura 1254
Fibra Hervida H,O 2154

Fibra Tratada 2% NaOH 1314
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4.1.4. Caracterizacién Morfoldgica.

Se estudid la superficie de las fibras de CGA en las diferentes
etapas de tratamiento para observar los cambios estructurales
y ademas caracterizar su morfologia con mas detalle. Este
estudio fue posible gracias al Microscopio electrénico de

Barrido (SEM).

Morfologia de la Fibra pura.

La fibra pura tiene todos sus componentes principales intactos
(celulosa, hemicelulosa y lignina). En las figuras A.22 y A.23
se puede apreciar con detalle la superficie de las fibras de
CGA con una magnificacion de 500x y 2000x respectivamente.
Las fibras elementales no son visibles porque estan cubiertas
por una coraza porosa natural que constituye la matriz de
hemicelulosa y lignina que rodea a la celulosa. Esta estructura
esta expuesta a la intemperie y debido a su naturaleza habran
regiones con mayor o menor capacidad de absorcién de agua
[26]. Esta coraza tiene la funcion de proteger a la celulosa de
la intemperie. También se puede apreciar en la imagen A.23 la

presencia de un adhesivo natural cuya apariencia es de
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ramificaciones muy finas. Esto se lo puede atribuir a la pectina
y otros compuestos cementeros, pues cubren los grupos
funcionales reactivos de las fibras actuando como barrera
alrededor de la matriz. Ademas, la lignina protege a la fibra de

la humedad ya que es amorfa e hidrofébica [26].

Morfologia de la Fibra hervida.

Es evidente que en el proceso de hervido de las fibras se
remueve la coraza natural que éstas poseen. En las figuras
A.24 y A.25 se puede observar claramente a las fibras juntas
unas con otras. Aun en su superficie hay evidencia de un
recubrimiento natural que protege a las fibras y que las
mantiene pegadas. Este recubrimiento les da un aspecto
rugoso, pero no se pueden determinar mas detalles (por
ejemplo las dimensiones de las fibras). Sin embargo se podria
decir que dichos componentes de ese recubrimiento lo

constituye principalmente la hemicelulosa y lignina [23].

En estas fibras se observa claramente una gran region
longitudinal definida y simétrica [64]. Se puede decir que las

fioras de CGA poseen grandes regiones con arreglos
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cristalinos. Esta es la razén de que sea un material natural con

excelentes propiedades mecénicas [26].

A pesar de esta aseveracion se observa en los extremos un
dafio aparente, es decir, una deformacion y ruptura de las
fiboras debido al esfuerzo mecénico de pulverizacién al que

fueron sometidas.

Morfologia de la Fibra tratada NaOH 2%.

La superficie de las fibras que pasaron por este proceso se
pudo apreciar de mejor manera. Poseen una apariencia mas
lisa en comparacién con las fibras del proceso anterior, es
decir, que el efecto del hidréxido de sodio removié gran parte
de los compuestos que cubren la celulosa estos son en su
mayoria hemicelulosa (constituida por xilanos y hexosanos)

[65].

La superficie modificada de la fibra en la figura A.26 y A. 27,
es evidencia de que el tratamiento quimico empleado es
eficiente. La eliminacion de la capa externa de pectina y de

compuestos Ccerosos Yy (grasosos, quienes actian como
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barreras aislantes de los grupos funcionales reactivos de la
fibra, promueve mejores condiciones para la obtencién de una
adhesion interfacial mas eficiente entre la matriz polimérica y
la fibra, elemento preponderante en la preparacion del
biocompuesto. La purificacion de la celulosa le brinda al
agente acoplante una mayor area de contacto con la cual

interactuar para unirla al polimero termoplastico, PEBD [26].

Existen pardmetros que influyen mucho en la estructura de las
fibras y su composicion quimica como la edad de la planta, las
condiciones climéticas, calidad del suelo y las técnicas de

procesamiento de las fibras [64].

Las figuras A.26 y A.27 muestran en detalle las imagenes de
SEM obtenidas (Ver Anexo A). Las fibras lucen bien alienadas,
incluso se observan relieves transversales que dan aspecto de

celdas unidas longitudinalmente.

4.2. Caracterizacién del PEBD y los Biocompuestos.

Como parte inicial de la caracterizacion del PEBD vy los

Biocompuestos fue conocer datos reales de la densidad. La idea
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principal fue conocer la variacién de este pardmetro proporcional al
incremento de fibra de CGA en la matriz polimérica. Puesto que se
conoce que la cafla Guadla posee una densidad muy baja se
presume que la tendencia de los biocompuestos es tener una

densidad menor en relacion a la cantidad de fibra incorporada.

4.2.1. Determinacion de Densidad

Se determind experimentalmente la densidad para cada una
de las laminas sintetizadas. En la tabla 4.7 se puede apreciar

los resultados obtenidos con el respectivo analisis estadistico.

Tabla 4.7 Densidad del PEBD y los Biocompuestos.

- _ DESVIACION
CODIGO p (g/lcm®) p (g/cm?) ESTANDAR

PEBD 0,920 0,920 ----

0,8094

COMP1% 0,7235 0,7842 0,0528
0,8196
0,7879

COMP2% 0,6954 0,7408 0,0463
0,7390
0,6673

COMP3% 0,6392 0,6539 0,0141
0,6552
0,7876

COMP4% 0,7689 0,7708 0,0159
0,7560
0,5933

COMP5% 0,6674 0,6582 0,0608
0,7139
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Es notable la tendencia decreciente del valor de la densidad
conforme se incrementa la cantidad de fibra de CGA en la
matriz del PEBD. En la figura 4.2 se puede observar
claramente este fenomeno. E| COMP1% tiene una densidad
(g/cm3) del 0,8696, el COMP2% tiene 0,7842 y el COMP3%
tiene 0,6539. Peculiarmente, el COMP4% mostr0 un

incremento en su densidad: 0,7708.

Este comportamiento se lo puede asociar a varios factores. La
muestra de los biocompuestos analizados estaba en forma de
pellets. A pesar de que en el proceso de preparacion de los
biocompuestos se consideraron todos los elementos para
asegurar la homegeneidad de la distribucion y dispersion de la
fibora a lo largo de la matriz polimérica, la presencia de
burbujas de aire, vapor y sustancias volatiles en el producto

afect6 la densidad del mismo.

La densidad baja de los biocompuestos es un aspecto positivo
ya que constituyen productos mas ligeros. Sin embargo este
parametro debe complementarse con otras propiedades para
concluir con mejor criterio sobre sus posibles aplicaciones

como potencial producto en la industria plastica.
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Figura 4.2 Grafico Comparativo entre los valores de
Densidad del PEBD y los Biocompuestos.
Las tres composiciones presentaron caracteristicas diferentes,
por ejemplo, los biocompuestos (lAminas) mostraron una
tonalidad color café, pero era mas intensa conforme
aumentaba la concentracion de polvo de CGA. Asimismo la
superficie de las laminas evidenciaban cambios notorios como
presencia de grumos y estrias en la direccion del flujo a causa

de la adhesion interfacial PEBD/CGA.

La preparacion de los biocompuestos al 4% y 5% de fibra de
cafia no se pudo llevar a cabo porque por las caracteristicas
del producto no permitieron ajustarse a las condiciones de
procesamiento. Se observé que durante el proceso el producto

no llegaba a su forma final (forma de lamina), la dispersion y
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homogeneidad de las fibras no era tan buena y esto generaba
pobre adherencia entre las cadenas del PEBD. Este
comportamiento podria estar relacionado con la proporcién de
AM que se empled en cada mezcla el cual fue de 1% en peso
(Ver tabla 3.4). En la figura 3.30 se muestran las laminas
preparadas mediante la técnica de extrusion por soplado:

PEBD, COMP1%, COMP2% y COMP3%.

El resultado del espesor de las laminas que se prepararon dio
un promedio de 201,8 um. El estudio de la morfologia de los

biocompuestos permitié conocer mas detalles.

4.2.2. Caracterizacion Espectroscopica (FT-IR).

A diferencia de las fibras de cafia guadua, la composicion del
PEBD se basa en cadenas largas y ramificadas formadas por
atomos de carbono-hidrogeno. Los monomeros de etileno
juntos unos con otros forman parte de estas estructuras. Las
vibraciones tipicas deben ser por interacciones de los enlaces

carbono-hidrégeno.
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En la figura A.5 se pueden ver los picos caracteristicos del
PEBD como resultado del andlisis cualitativo. Estas
intensidades se repiten en el espectro infrarrojo de los
biocompuestos sintetizados (Ver figuras A.6 — A.8), aunque en
el COMP3% se detectaron otras interacciones adicionales.

En la tabla 4.8 se muestran las vibraciones detectadas para
niumeros de onda especificos del PEBD vy los biocompuestos

sintetizados.

Tabla 4.8 Interpretacién Cualitativa de los Espectros
Infrarrojos del PEBD y los Biocompuestos.

NGimero de Onda (cm™) ()

PEBD COMP1% COMP2% COMP3% Vibracion

339450 339542 339506 339430  oramento

O-H
291520 291539 291527  2915,15

2847,85 2847,68 2847,719 284784

1645,44 1645,67 1645,79 1645,69 Tensién C=C
Estiramiento

Estiramiento C-H

N.D. N.D. ND. 150725  olamielto
147179 147198 147190 147158 gy
146280 146261 146275 146295 o
137714 137698 137695 137692 Fb;"_’g;'gm
Estiramiento
N.D. N.D. ND. 111883 o
Flexion -CH3

718,73 71896 71888 718,62 y-CH?
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La mayoria de picos detectados en el espectro infrarrojo
corresponden al PEBD. Solamente en el biocompuesto
sintetizado al 3% de fibra de cafa reflejo dos picos adicionales
gue se les atribuyd a interacciones por la presencia de las
fibras naturales. En la figura A.9 se puede observar una
comparaciéon entre los espectros obtenidos del PEBD vy los

biocompuestos.

Vibraciones atribuidas a componentes del PEBD.

Empezando por el pico alrededor de 3395 cm™ el cual es de
muy baja intensidad se lo atribuye al estiramiento O-H por
presencia de agua adherida a la superficie del PEBD a pesar
gue posee muy bajo porcentaje de humedad. Para el caso de
los biocompuestos esto se podria asociar con los
componentes de las fibras de CGA presente en la matriz

sintética.

Gracias a un analisis de correlacion entre el espectro
experimental del PEBD y un espectro PEBD de una Biblioteca

“Aldrich Condensed Phase Sample Library” (Ver Figura A.10)
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con una valor del 89,18% de afinidad, se pudo establecer el

siguiente andlisis:

Los picos de alta intensidad de 2915 cm™ y 2847 cm’
aproximadamente se deben al estiramiento del enlace C-H de

las moléculas del PEBD [66].

Alrededor de 1645 cm™ se produjo una tensién de enlaces
multiples C-C en forma de alqueno mono-sustituido (vinilo).
Los enlaces dobles aislados absorben en el rango de 1640

cm™ a 1680 cm™ [66].

En el nimero de onda 1472 cm™ hay una vibracién de tijera
debido al enlace C-H del grupo alcano -CHs. Esto
corresponde a un pico de mediana intensidad que esta
sumamente ligado a otro pico (casi de la misma intensidad
pero mayor) alrededor de 1463 cm™ y el cual también se lo
asocia con el enlace C-H del grupo alcano pero di-sustituido -

CH,-.

Las absorciones que se detectaron en los picos 1377 cm™ y

719 cm? aproximadamente, son el resultado de las
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vibraciones de flexion (oscilacion) de los grupos CHsz y CH>

respectivamente [66].

Vibraciones atribuidas a componentes de la CGA.

Solo dos vibraciones fueron detectadas en el COMP3% (Ver
tabla 4.9). Para el analisis de estos picos se tomoO de
referencia la interpretacion cualitativa de la Cafia Guadua (Ver

tabla 4.8.).

Alrededor de 1507 cm™ se determin6 que hay una interaccion
de estiramiento del doble enlace C=C debido al esqueleto

aromatico de la lignina.
Finalmente la interaccién del enlace C-OH que fue detectado
alrededor de 1118 cm? se lo asoci6 con la celulosa,

hemicelulosa y lignina.

4.2.3. Caracterizacion Térmica.

Los métodos termo-analiticos empleados fueron los mismos

gue se utilizaron para la caracterizacion de las fibras de CGA.
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El TGA fue util para determinar tanto para la muestra
polimérica virgen (PEBD) como las muestras compuestas
(biocompuestos), su comportamiento en cuanto a la
estabilidad térmica y la degradacion. Por el otro lado, el DSC
se utilizé para la determinacion de la temperatura de fusion y
la temperatura de degradacion de un polimero, asimismo para
conocer la energia requerida para llevar a cabo tal proceso

térmico [61].

Los andlisis TGA-DSC del PEBD vy de los biocompuestos se

pueden observar en las figuras A.16 — A.19.

Se detectd en la figura A.20 un Unico pico en el TG del PEBD
con una temperatura maxima de degradacion de 469,56 °C en
ambiente inerte (N;). Este pico es caracteristico de polimeros

semi-cristalinos [67].

Asimismo se puede ver en la curva TG que al final del proceso
se degrada el 99,67% del peso original. La diferencia restante
se la puede atribuir a ceniza remanente a causa de la

degradacion térmica del PEBD.
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Por el lado de los biocompuestos se puede decir que debido al
bajo contenido de fibra en la matriz del PEBD, la tendencia de
las curvas TG y DTG se asemejan al comportamiento de la
resina sintética mas no al de las fibras de CGA a pesar que
hay un pico pequefio cerca del pico principal de la curva DTG
del COMP3% y se lo puede asociar al contenido de CGA
presente en la matriz. Los otros biocompuestos no reflejan
claramente en sus graficas este pico pequefio. Esto se lo

puede observar en la figura A.21.

Es evidente que los biocompuestos se comportan mas como
el PEBD. Por esta razon los andlisis estaran mas enfocados

entre biocompuestos vs PEBD.

De acuerdo a un estudio previo se cree que aparentemente la
temperatura inicial de degradacion de los compuestos de
fibras naturales es un proceso complejo el mismo que
depende de las condiciones de calentamiento Yy la estabilidad
térmica comparativa de las fibras vs matriz [60]. Sin embargo,
las matrices sintéticas por ser materiales de ingenieria
derivados de petréleo tienen un alto grado de resistencia a la

biodegradacion, es decir, bajo condiciones inertes la



168

temperatura de degradacién para los termoplasticos es mas
alta en comparacion a la temperatura de degradacion en un

ambiente oxidante [60].

Con esta informacion se podria afirmar que la adicién de fibras
de CGA en la matriz sintética del PEBD reduce la temperatura
de degradacion de los biocompuestos. Es decir, a mayor
cantidad de fibras, menor temperatura de degradacion. Los
resultados de Calorimetria de Barrido Diferencial para cada

biocompuestos y el PEBD estan en la tabla 4.9:

Tabla 4.9 Resultados de DSC del PEBD y los
biocompuestos.

BIOCOMPUESTOS & PEBD

) 1% Proceso 29° Proceso
CODIGO

T:(°C) AH;(J/g) | Tiw (°C) T4 (°C) AH4(J/g)

PEBD 130,37 55,64 434,11 469,56 434,80
COMP1% 130,01 53,94 433,56 469,28 590,10
COMP2% 130,34 51,07 43554 470,10 399,90
COMP3% 129,92 45,04 436,26 468,71 516,40

El pico de las curvas DTG de los biocompuestos se parece al
del PEBD (por su naturaleza sintética) y la temperatura
correspondiente a dicho pico es la temperatura de fusion (Ty)

del material [67].
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Las temperaturas de fusion obtenidas no muestran diferencias
significativas. La temperatura de fusién del PEBD usado en el
estudio de A.C.-Y. Wong y F. Lam et. al., fue de 112,4 °C [67]
Para este primer proceso los biocompuestos muestran
estabilidad térmica en relacion al PEBD. Lo mismo sucede
para las temperaturas de degradacion (segundo proceso)
tanto para la temperatura inicial (Tig) y la temperatura maxima
de degradacioén (Ty). Pero si observamos los valores de calor
de fusidén (AHf) podemos ver que si hay variacion significativa
entre ellos siendo el COMP2% el mas estable. Sin embargo, el
2% proceso es mas critico y la cantidad de energia requerida
(AHq) para degradar la muestra es muy variable en donde el
COMP1% muestra el valor mas alto 590,10 J/g entre los
biocompuestos en comparacion al PEBD que tiene un valor de

434,80 Jfg.

4.2.4. Caracterizacion Morfolégica.

En esta parte del estudio se empled el microscopio 6ptico

industrial para observar cualitativamente la dispersion de las

fibras de CGA en la matriz del PEBD en forma de lamina.
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Caracterizacion del PEBD.

En la figura A.28 se puede ver la superficie del PEBD
laminado y muestra uniformidad en la mayoria de su area
superficial. Se pudo ver ligeras irregularidades pero puede ser

debido a la extrusora de soplado.

Caracterizacion COMP1%.

Se pudo observar una buena dispersion de las fibras de CGA
en la matriz del PEBD. La orientacion de las fibras es
aleatoria, las dimensiones varian un poco en longitud y
anchura. Se observan minimas irregularidades en el material.
Al parecer no hay presencia de micro-burbujas. Se evidencian
ciertos grumos de CGA mas grandes (en comparacion a las
fibras naturales) con formas circulares y ovaladas (Ver figura
A.29). Estas formaciones pueden ser debido a las condiciones

del procesamiento de la extrusora.
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Caracterizacion COMP2%.

En este biocompuesto la dispersion de las fibras ha sido
levemente homogénea y las caracteristicas mencionadas en el
producto anterior (COMP1%) se repiten. A pesar de aquello se
observaron otros detalles interesantes como la aparicion de
grumos de PEBD Yy estrias superficiales mas notables con
aspecto ovalado que apuntan en la direccién del flujo de
extrusion (Ver figura A.30). Esto se lo podria atribuir a una
mala solubilidad del PEBD y pobre mezcla en los procesos de

extrusion.

Caracterizacion COMP3%.

Tal como se muestra en la figura A.31, se detecto la aparicion
de numerosas estrias en la superficie del material, mucho mas
grandes y definidas en comparacion a las otras laminas. La
forma predominante de estas irregularidades es eliptica. Los
tamafos son variables e incluso se observan superpuestos
unos con otros. Al parecer en el interior de la matriz hay zonas
huecas que pueden contener aire encapsulado y esto puede

generar a la vez una disminucion en la densidad de los
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biocompuestos. Este efecto se puede atribuir a una mala
mezcla en el proceso de extrusion o a una deficiencia de
agente acoplante (AM) puesto que solo se us6 1% en peso.

(Ver figura 4.1).

Otro estudio revelé que la morfologia de las fibras que fueron
previamente modificadas por agentes acoplantes tuvo mejor
compatibilidad con la matriz del polimero en comparacién con

las fibras no tratadas [3].

De acuerdo a estos resultados se puede decir que el
incremento de la concentracion de fibras de CGA en la matriz
del PEBD genera cambios superficiales en las laminas lo cual
de acuerdo a los resultados de propiedades mecanicas genera
una disminucion en los valores obtenidos. Uno de los motivos
podria atribuirse a una pobre adhesion inter-facial entre la
CGA y el PEBD. EIl contenido de AM empleado fue del 1%
para todas las mezclas. Este valor puede haber resultado
insuficiente para contenidos de fibras mayores al 2%. Esto es
evidente en las caracteristicas del COMP3% frente a los

COMP1% y COMP2%.



173

Otra posible explicacion es la dependencia de las propiedades
mecanicas del material compuesto en varios factores como la
longitud de la fibra, la carga y su orientacién en la matriz.
Compuestos con fibras cortas orientadas aleatoriamente

presentan inconsistencias en sus propiedades mecanicas [26].

4.2.5. Determinacién de las Propiedades Mecanicas.

Se lograron determinar varios parametros gracias a los
ensayos de traccion de las muestras en base a la norma
ASTM D-882. Se tomaron probetas en sentido paralelo al flujo
de extrusion de las ladminas, asimismo como en sentido
perpendicular. El espesor determinado de las diferentes
laminas estaba por debajo de las 250 um lo cual esta en
concordancia con la Norma Técnica Ecuatoriana INEN

2636:2012 [68].

Los resultados obtenidos se los puede ver en las tablas 4.10
para Méxima Carga; tabla 4.11 para maximo Esfuerzo y tabla

4.12 para Maxima Elongacion.
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El respectivo andlisis estadistico de cada parametro para el
PEBD vy los biocompuestos se los puede observar en las
figuras 4.3; 4.4 y 4.5 para Maxima Carga, Maximo esfuerzo y

Maxima Elongacion respectivamente.

Tabla 4.10 Maxima carga de laminas de PEBD y
Biocompuestos.

MAXIMA CARGA

Paralelo al Perpendicular

CODIGO “fiio kn) @ al Flujo (kN) o

PEBD 0,02921  0,00245 0,023426 0,00582
COMP1%  0,02692  0,00208 0,025690 0,00399
COMP2%  0,02016  0,00218 0,020874 0,00562
COMP3%  0,01772 0,00223 0,015284 0,00195

Los resultados de maxima carga con mejor proyeccion se
obtuvieron en sentido perpendicular al flujo (Ver figura 4.3 a).
Aqui hay una tendencia creciente en el COMP1% y a partir de
ahi comienza a disminuir. EI PEBD y COMP2% tienen valores
cercanos en este parametro. Pero, los resultados de carga
maxima en sentido paralelo al flujo son mayores y muestran
mejor precision. El efecto de AM vy el tratamiento de las fibras

han logrado mejorar levemente el valor de maxima carga para

el COMP1% en sentido perpendicular al flujo [69].

Con respecto a los resultados evaluados en el sentido paralelo

al flujo la tendencia es decreciente, también mostraron valores
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mas altos al inicio y poseen una desviacion estandar menor.
Esto se puede atribuir a las caracteristicas anisotropicas del

producto (Ver figura 4.3 b).

MAXIMA CARGA [kN]
0,040
0,035
0,030
0,025
0,020
0,015
i A H
oozt || 00262 5 g
0,005 ‘
0,000
Paralelo al fluio
| PEBD ~ COMP1% =~ COMP2% L COMP3% a)
MAXIMA CARGA [kN]
0,040
0,035
0,030
0,025
0,020
0,015
0,010
0,023426
o (TG
0,000
Perpendicular al flujo
Il PEBD ¥ COMP1% = COMP2% T COMP3% b)

Figura 4.3 Graficos comparativos Maxima Carga:
a) Paralelo al Flujo, b) Perpendicular al Flujo.
El maximo esfuerzo fue determinado para todas las muestras
donde se encontré resultados mas precisos en las probetas

ensayadas en sentido paralelo al flujo tal como se muestra en
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la figura 4.4 a). En cambio en la figura 4.4 b) se observan
resultados con una desviacion estdndar muy grande para
aquellas probetas tomadas en sentido perpendicular al flujo.

Ver los resultados en la tabla 4.11.

Tabla 4.11 Ma&ximo Esfuerzo de laminas de PEBD y
Biocompuestos.

MAXIMO ESFUERZO

Paralelo al Perpendicular
cODIGO flujo o al Flujo o
(N/mm?) (N/mm?)

PEBD 11,17838 1,14682 10,15196 2,42180
COMP1% 697718 0,32112 6,69238 0,86226
COMP2% 530261 0,61161 5,33601 1,38748
COMP3% 481553 0,46517 4,04194 0,41699
Nitayaphat et al., sintetiz6 laminas con polvo del bambu
charcoal puro y tratado quimicamente (oxidado con &cido
nitrico). Estas laminas se analizaron bajo la norma ASTM D-
882 y determind que el producto con mejores propiedades

mecanicas fue el compuesto (fibra modificada) al 1% en peso

[59].

A pesar que los resultados muestran similitudes y la misma
tendencia decreciente, ambos difieren en cuanto a la precision
de los resultados. En cuanto a este parametro, entre los tres
biocompuestos el mejor es aquel que posee 1% de fibras de

CGA.
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Méximo Esfuerzo [N/mma2]
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Figura 4.4 Graficos comparativos Maximo Esfuerzo:
a) Paralelo al Flujo, b) Perpendicular al Flujo.

Evidentemente el porcentaje de elongacion entre el PEBD vy
los Biocompuestos no fue tan bueno y esto se le puede atribuir
a una pobre adhesién interfacial CGA/PEBD. Tal parece que
las cadenas poliméricas cada vez eran mas cortas y perdian
su forma lineal conforme se incrementaba el contenido de
cafia guadla. Esto se lo puede asociar al aumento en la

formacion de grumos e irregularidades en la superficie de las
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laminas (Ver figura A.28 — A.31) lo que reduce la distribucion

de la fuerza ejercida en los biocompuestos [59].

En la tabla 4.12 se pueden ver los resultados obtenidos tanto
para las probetas tomadas en sentido paralelo al flujo y las
probetas tomadas en sentido perpendicular al flujo. El PEBD
en ambos casos obtuvo valores altos: 1731% paralelo y

1210% perpendicular.

Tabla 4.12 M&xima Elongacién de laminas de PEBD y
biocompuestos.

MAXIMA ELONGACION

£ Paralelo al Perpendicular
CODIGO - fi0 (%) o al Flujo (%)

PEBD 1731 110 1210 850
COMP1% 60 11 45 4
COMP2% 56 3 44 9
COMP3% 60 6 51 23

Nuevamente se pudo observar que los resultados en sentido
paralelo al flujo muestran un mejor comportamiento en cuanto

a la precision de los resultados.

La figura 4.5 a) y b) expone graficos comparativos entre los

biocompuestos en donde los resultados mas favorables
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apuntan a los de la serie paralelo al flujo con valores que

rodean el 60% de elongacion.

MAXIMA ELONGACION [%]

Paralelo al flujo

2 COMP1% -:COMP2% — COMP3% a)

MAXIMA ELONGACION [%]

Perpendicular al flujo

% COMP1% -:COMP2% - COMP3% b)

Figura 4.5 Graficos comparativos Maxima Elongacion:
a) Paralelo al Flujo, b) Perpendicular al Flujo.

Los diferentes valores de la desviacion estandar de cada uno de los
resultados revelan la dificultad de obtener propiedades mecénicas

consistentes de los biocompuestos.
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4.3 Determinacion del Biocompuesto Optimo.

El biocompuesto 6ptimo se lo eligid en base a los mejores resultados
de las propiedades que se determinaron. Entre las propiedades de
mayor relevancia son las térmicas y mecanicas. Ademas se tomaron

en cuenta otros parametros para este analisis.

En las tablas 4.13; 4.14 y 4.15 se resumen los analisis de todas las
propiedades. Dicho andlisis se basa en una calificacion colorimétrica
en donde los resultados finales definen al mejor biocompuesto. El
color verde corresponde al valor mas alto obtenido; el color amarillo
se lo atribuye a un valor medio y finalmente el color rojo que se lo

asocia con el valor mas bajo.

En la tabla 4.13 se pueden observar los resultados de las
propiedades mecéanicas pero contemplando aquellos en sentido
Paralelo al fluo ya que mostraron mejor precision en los valores

obtenidos.
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Tabla 4.13 Determinacion del Biocompuesto con mejores
propiedades mecanicas.
PROPIEDADES MECANICAS
COMP1% COMP2% COMP3%

Maxima Carga (kN) 0,025690 0,020874

Méaximo Esfuerzo

(N/mm?) 6,97718 5,30261
Méaxima Elongacion 60
(%)

El mejor biocompuesto respecto a las propiedades mecéanicas se lo
atribuye al COMP1% mostrando excelentes valores en comparacion

al COMP2% y COMP3%.

Tabla 4.14 Determinacion del Biocompuesto con mejores
propiedades térmicas.
PROPIEDADES TERMICAS
COMP1% COMP2% COMP3%
T (°C) 130,01 130,34 129,92
AH; [(3/g) (N/mm?) 53,94 51,07
Tia (°C) 148356 | 43554 436,26

Tq (°C) 469,28 470,10
AH, (J/9) 590,10 516,40

El biocompuesto que presenta mayor estabilidad térmica

corresponde al COMP1% (Ver tabla 4.14). Ademas presentd el valor
mas bajo de en la temperatura inicial de degradacion (Tig) pero la
diferencia respecto a los biocompuestos no tiene mucha variacion. Lo
mismo se puede decir de la temperatura maxima de degradacion,

gue entre los tres resultados no hay mucha variabilidad.
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Tabla 4.15 Determinacion del mejor Biocompuesto con respecto
a otras propiedades.
OTRAS PROPIEDADES
COMP1% COMP2% COMP3%

Morfologia
Distribucion de | . .
ISt ;Jlg'rc;g elas Buena Media Media
Irregularidades . .
superficiales Baja Media -
Formacién de grumos Baja Baja Media
Apariencia Normal Normal [Mala
Densidad
p (g/cm?) 0,7842 0,7408 0,6539

Respecto a la distribucién de las fiboras de CGA en la matriz
polimérica del PEBD los biocompuestos mostraron un nivel: bueno,
para el COMP1%; medio, para el COMP2% y COMP3%. Estos
resultados se los puede apreciar en las figuras A.29; A.30 y A.31
respectivamente. Pero entre los tres biocompuestos sintetizados el
COMP1% mostr6 mejor aspecto en cuanto a la morfologia (pocas
irregularidades superficiales, baja formacién de grumos y apariencia

normal), asimismo lleg6 a tener una mayor densidad (Ver tabla 4.15).
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

e Se prepararon exitosamente los biocompuestos biodegradables de
PEBD con fibras de cafia Guadua (150 um) empleadas como
refuerzo en la matriz polimérica empleando las técnicas de
extrusion.

e A cada biocompuesto se le analiz6 el efecto del contenido de fibra
de cafa guadua en sus propiedades. Con base a estos resultados
se seleccion6 que la composicion éptima de fibra, en funcion de
las propiedades térmicas, propiedades mecanicas, densidad y

morfologia del biocompuesto, corresponde al 1% (COMP1%).

e La Cafia Guadia Angustifolia Kunth Ecuatoriana es una planta
graminea que tiene buen potencial para ser usada en la
preparacion de compuestos como refuerzo en matrices poliméricas

ya que su produccién es sencilla, rapida. Sus estructuras contienen
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un alto porcentaje de varios elementos en la fibra natural: la
celulosa, 33,51%; hemicelulosa, 40,38%; lignina, 22,92% y AG&R,
3,19%.

Los métodos de purificacion (Tratamiento Fisico y Tratamiento
Quimico, 2% NaOH, proporcion 1:12 en peso fibra-solucion, 18
horas) fueron efectivos. Las fibras de cafia Guadua alcanzaron un
porcentaje total de pérdida de peso del 39,2% donde tal contenido
esta constituido principalmente por lignina y hemicelulosa tal como
se lo corrobor6 en los analisis infrarrojos, TGA-DSC.

Las imagenes obtenidas por Microscopia Electronica de Barrido
muestran que el tratamiento de las fibras con hidroxido de sodio al
2% ayud6 en la modificacion de sus superficies reduciendo su
polaridad y sin producir lesiones en las cadenas de celulosa.

Se determind que las fibras de CGA presentaron una menor
estabilidad térmica en cuanto a su temperatura inicial de
degradacién al cabo del tratamiento quimico en comparacién con la
fibra pura: 186,70°C y 202,02°C respectivamente.

Se prepararon laminas de biocompuestos de PEBD con contenido
de fibras de Cafia Guadua de 1%, 2% y 3% a traves de la extrusion
por soplado. Se comprobé que el tamafio de la fibra y su
distribucion en la matriz polimérica afectaron la morfologia de las

laminas conforme se aumentaba la cantidad de fibra. Las laminas
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de biocompuestos de PEBD al 4% y 5% no pudieron ser
preparadas a través de la técnica de extrusion por soplado.

Todos los biocompuestos presentaron una menor densidad en
comparacion al PEBD debido al incremento de la cantidad de fibras
de cafla Guadua y esto constituye la prueba del desarrollo de un
producto nuevo.

En concordancia a los andlisis infrarrojos y de TGA-DSC los
biocompuestos mostraron un comportamiento similar al PEBD
(Proceso de fusion y Proceso de degradacion térmica) siendo el
COMP1% el que mostr6 mejor estabilidad térmica con una
temperatura de fusion de 130,01°C y 53,94 J/g de energia requerida
para llevar a cabo el primer proceso y una temperatura maxima de
degradaciéon de 469,28°C el cual requiri6 del valor mas alto
registrado de 590,10 J/g para llevar a cabo el segundo proceso.

Se determind mediante los ensayos de traccion realizados bajo la
norma ASTM D-882 que los biocompuestos tienen comportamiento
anisotropico y los resultados que mostraron mejor precisién fueron
para aquellas probetas tomadas en sentido Paralelo al Flujo de
extrusion.

Se determindé que el COMP1% es mejor entre los biocompuestos
preparados en forma de lamina. Tiene buena estabilidad térmica,

buena distribucion de las fibras y presentd el valor mas alto de
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maxima carga con respecto a los demas biocompuestos. A pesar
gue no se evidencid mejoramiento en los resultados obtenidos de
Méaximo Esfuerzo y Maxima Elongacion en comparacién al PEBD no
se descarta su potencial uso como material compuesto.

e De acuerdo a los resultados obtenidos el biocompuesto con
contenido de fibra de CGA ecuatoriana al 1% puede contribuir como
una alternativa ecoldgica para la elaboracién de productos plasticos

empleando la técnica de extrusion por soplado.

5.2. Recomendaciones

e Uno de los problemas mas serios que implica el uso de fibras
naturales en matrices sintéticas tiene que ver con su alta polaridad
la que crea incompatibilidad. Por ende se sugiere hacer un estudio
modificando otras variables como la concentracién del NaOH vy tipo
de agente de acople.

e Se recomienda hacer un estudio usando un tamafio de particula de
la cafia Guadia menor a 150 micras y evaluar sus propiedades.

e Se sugiere realizar un estudio del efecto de la concentracion de
fiboras de cafia Guadia en matrices de polimeros termoplasticos
usando agentes de acople a partir de compuestos de silano y cuya

aplicacion esté orientada a productos de moldeo por inyeccion.
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e Procurar mantener constantes las condiciones de laboratorio y
mantener las muestras (fibras naturales tratadas) almacenadas
apropiadamente para evitar que las moléculas de agua presentes
en el ambiente entren en contacto con ellas lo cual reduce la
disponibilidad de grupos OH dando como resultado que el agente
de acople pierda efectividad al momento de crear fuerzas
intermoleculares entre la matriz sintética y las fibras naturales.

e Se sugiere hacer uso de una extrusora de doble tornillo para la fase
de mezclado entre las fibras de cafia Guadua, el PEBD vy el
Anhidrido Maléico para garantizar una mezcla mas uniforme.

e Se recomienda realizar un estudio de TGA-DSC de las fibras en
medio inerte y en medio oxidante para establecer con mejor
precision los parametros de control en cuanto a las temperaturas de
extrusion para evitar la degradacion térmica de los componentes de

las fibras.
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ANEXOS
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Figura A.10 Andlisis de correlacion entre el espectro experimental del PEBD

Correlacion

Nombre del compuesto
POLY(ETHYLENE), LOW DENSITY
TRIACONTANE, 99%
POLY(ETHYLENE:PROPYLENE:DIENE)
POLY(ETHYLENE)

LEVORPHANOL HCL IN KBR
Polyethylene Film

5A-ANDROSTANE
POLY(ETHYLENE:PROPYLENE)
POLY(BUTADIENE) + NAPHTHENIC OIL
Nylon II (ATR Corrected)

Tiempo de recogida: Jue Oct 02 01:35:13

NUmero de barridos de la muestra: 16
Nimero de barridos del fondo: 16
Resolucion: 4.000

Ganancia de la muestra: 2.0
Velocidad del espejo: 0.4747
Apertura: 80.00

Detector: DTGS KBr
Divisor de haz: KBr
Fuente: IR

Biblioteca

Aldrich Condensed Phase Sample Library
Aldrich Condensed Phase Sample Library
Hummel Polymer Sample Library

Hummel Polymer Sample Library

Georgia State Crime Lab Sample Library
User Example Library

Sigma Biological Sample Library

Hummel Polymer Sample Library

Hummel Polymer Sample Library

User Example Library

vs el espectro de “Aldrich Condensed Phase Sample Library”.
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Figura A.22 SEM Fotomicrografia Fibra Pura magnificada a 500X.
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Figura A.23 SEM Fotomicrografia Fibra Pura magnificada a 2000X.
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Figura A.24 SEM Fotomicrografia Fibra Hervida magnificada a 500X.
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Figura A.25 SEM Fotomicrografia Fibra Pura magnificada a 2000X.
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Figura A.26 SEM Fotomicrografia Fibra Tratada NaOH 2% magnificada a 500X.
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Figura A.27 SEM Fotomicrografia Fibra Tratada NaOH 2% magnificada a 2000X.



Figura A.28 Fotomicrografia Optica Morfologia externa del PEBD.



Figura A.29 Fotomicrografia Optica Morfologia externa del COMP1%.



Figura A.30 Fotomicrografia Optica Morfologia externa del COMP2%.



Figura A.31 Fotomicrografia Optica Morfologia externa del COMP3%.



Anexo B.1 Ficha técnica del PEBD empleado en este estudio.

RESINA CODIGO COMPANIA
Polietileno de Baja Densidad = PX 20020 L

(PEBD) P PEMEX Petroguimica
DESCRIPCION

Homopolimero con aditivos antioxidantes, deslizantes, antiestaticos y
antibloqueo. El producto ofrece un magnifico balance en propiedades
Opticas y mecanicas, que permiten dar estabilidad a la resina, logrando una
combinacién de baja nebulosidad y excelente brillo; ademas de obtener alta
resistencia mecanica y estupenda procesabilidad, impermeable al agua y
relativamente poco permeable al vapor de agua y gases.

Presentacion: Saco de 25 kg; pellets

APLICACIONES
e Laminacion para productos e Tapas para botella

pesados ¢ Recubrimiento para alambre y cable
e Pelicula tubular, plana y e Bolsas impresas para pafiales y toallas
termo-encogible sanitarias desechables

e Tuberia Conduit

ESPECIFICACIONES

Parametro Unidad Valor Método de prueba
indice de fluidez  g/10 min 2.0 ASTM D - 1238
Densidad g/lcm? 0.920 ASTM D - 1505
Resistencia

maxima ala MPa 10.9 ASTM D - 638
tension

r'i';z ?nzc'on % 635 ASTM D — 638
Resistenciaal

impacto (cal 50 g 150 ASTM D —-1709
um)

Faessg;éinc'a & Nwimm 63.7 ASTM D — 1004
Claridad Unidades 22 Alkathene 57
Nebulosidad % 4 ASTM D - 1003
Pelicula - A Alkathene 68
Contaminacién - A Alkathene 48
Color - A Alkathene 48
Corte - A Alkathene 48
Antioxidante - Cualitativo Contiene
Antibloqueo - Cualitativo Contiene
Deslizante - Cualitativo Contiene

Condiciones
Temperatura: 160 — 190 °C Dado: 160 — 190 °C

Relacion de soplado: 1.5 a 3 veces el diametro del dado




Anexo B.2 Determinaciéon del contenido de Humedad.

De acuerdo a la norma T412 om-11 se determin6é el contenido de
humedad de las fiboras de CGA (muestra pulverizada). El

procedimiento fue el siguiente:

e Medir un peso inicial (Mi) de la muestra.
e Colocar la muestra dentro de una estufa a 105°C por un periodo

de 3 horas.
e Colocar la muestra dentro de un desecador hasta que enfrie.

e Determinar el peso final resultante (Mf)

El contenido de humedad se Ilo obtiene mediante la siguiente

ecuacion:

, Mi—-Mf
Porcentaje de Humedad = YT x 100

Mi: Masa inicial
Mf: Masa final



Anexo B.3 Determinacion del contenido de AG&R.

Segun la norma TAPPI T204 cm-97, para poder realizar este andlisis
es importante elegir el solvente y la capacidad para extraer los
componentes como grasas, ceras, aceites, resinas, entre otros. En

este estudio se eligio a la acetona (GR) como solvente.

Preparacion de la muestra:
e Secar la muestra (4 g) en una estufa por 3 horas a 105°C para
quitar rastros de humedad.

e Determinar la masa inicial (Mi).

Preparacion del Sistema Soxhlet:

e Armar el sistema teniendo en cuenta las medidas de seguridad de
laboratorio. Afiadir el solvente en el matraz de bola, asimismo
agregar la muestra seca dentro del dedal de celulosa.

e Ajustar todos los componentes del sistema para poner en marcha
el proceso.

e Mantener en reflujo constante a temperatura de ebullicion del
solvente hasta completar al menos 24 ciclos de extraccion (Para
recuperar el solvente se deja en calentamiento y se apaga el
sistema antes del completar otro ciclo. Al final debe quedar un
contenido remanente de 2 ml aproximadamente).

e Secar las fibras en una estufa a 105°C por 3 horas y luego
determinar la masa final (Mf).

Mediante la siguiente ecuacion se determiné el contenido de AG&R:

, (Mi—Mf)
Porcentaje de AG&R = TR x 100



Anexo B.4 Determinacion del contenido de Celulosa.

En conformidad con la norma T17 m-55 se determind el contenido de
celulosa. Para esto se siguid0 el procedimiento que se detalla a

continuacion:

e Pesar 2 g de muestra seca y libre de AG&R (Mi).

e Colocar la muestra en un matraz Erlenmeyer y agregarle 50 ml de
NaClO al 10%. Agitar y dejar en reposo por 8 horas a temperatura
ambiente.

e Trasvasar el contenido al embudo Bichner del sistema de
filtracion al vacio y lavar con 50 ml de agua, 50 ml de diéxido de
azufre, 50 ml de agua destilada y 50 ml de sulfito de sodio al 2%
(seguir este orden).

e Transferir la muestra filtrada a un vaso de precipitacion con 115 ml
de sulfito de sodio al 2% para eliminar cualquier sobrante.

e Filtrar la muestra al vacio con 250 ml de agua caliente.

e Secar la muestra en una estufa por 3 horas a 105°C.

e Pesar la masa final (Mf) y reemplazar los datos en la siguiente

ecuacioén para determinar el contenido de celulosa:

, Mf
Porcentaje de Celulosa = i x 100



Anexo B.5 Determinacién del contenido de Lignina.

En base a la norma T222 om-02 se determiné la cantidad de Lignina
presente en las fibras de CGA.

Para ello se sigui6 este procedimiento:

e Pesar 1 g de fibra secay sincontenido de AG&R (Mi).

e Afadir la muestra en un matraz Erlenmeyer de 125 ml y agregar
15 ml de H,SO, al 72% y mantener agitacion continua por 2 horas.

e Colocar la muestra en un matraz balén de 1000 ml y agregar 560
ml de agua destilada. Poner el sistema a reflujo durante un periodo
de 4 horas.

e Dejar enfriar y luego filtrar la muestra al vacio. Adicionalmente
lavar la muestra con 500 ml de agua caliente y después filtrar

nuevamente.

e Secar la muestra en una estufa a una temperatura de 105°C por 3

horas. Determinar la masa final (Mf).

La determinacién del contenido de lignina es a través de la siguiente

ecuacion:

, o Mf
Porcentaje de Lignina = i x 100
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