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RESUMEN

Actualmente, la ecologia industrial y la ecoeficiencia son dos conceptos que guian el desarrollo de la
industria colombiana mediante el aprovechamiento de materiales residuales como la biomasa y los plasticos
pos consumo o pos industriales. En Colombia se produce una gran cantidad de residuos lignocelulésicos, al
mismo tiempo que la generacion de residuos plésticos aumenta como consecuencia de la alta demanda de
polimeros. Con base en esto, la fabricacion de materiales compuestos o biocompuestos se propone como
solucion sostenible a la produccion de residuos. Este trabajo se realiza con el objetivo de obtener materiales
compuestos a partir de la mezcla de residuos lignocelul6sicos, tales como la estopa de coco (SC) y el cisco
de café (CCa), con plasticos pos industriales, constituidos principalmente por polipropileno (PPR) y
polietileno de alta densidad (PEADR). Los biocompuestos obtenidos fueron caracterizados por medio de
ensayos mecanicos (traccion, flexion e impacto), por termogravimetria y calorimetria diferencial de barrido
(DSC), asi como por pruebas fisicas y quimicas como densidad, absorcion de agua, envejecimiento
acelerado, analisis proximo, analisis Ultimo y poder calorifico. Entre los principales resultados se
encuentran: i) el aumento en la resistencia a la traccién y la flexion del PPR reforzado con 30% de CCa
(BC4), ii) el aumento en la densidad del PPR y el PEADR mezclados con CCa al 30%, iii) el alto porcentaje
de absorcion de agua del PPR y el PEADR reforzados con CCa al 30%, iv) la estabilidad en las propiedades
de flexion proporcionada por el contenido de lignina presente en la SC, v) el aumento en la temperatura de
degradacion del PPR y del PEADR reforzados con SC al 10% y CCa al 30%, respectivamente, vi) el
incremento en la temperatura y el porcentaje de cristalizacion del PPR mezclado con SC al 10%, vii) el
margen de utilidad por venta de materiales compuestos (11%), viii) la estimacion del punto de equilibrio
del proceso (409 Ton/afo), ix) el calculo del periodo de recuperacion de la inversion inicial (2.3 afios), y
X) la determinacién del potencial por calentamiento global como el parametro de mayor impacto ambiental
generado por el proceso de extrusion de PPR. Finalmente, se puede concluir principalmente que los
biocompuestos reforzados con CCa presentaron un mejor comportamiento mecanico si se comparan con las
matrices poliméricas reforzadas con SC. Por otro lado, los resultados asociados a las pruebas térmicas se
encuentran directamente relacionados con la incorporacion de fibra vegetal y su composicion estructural
(contenido de hemicelulosa, celulosa y lignina). Adicionalmente se menciona que la obtencién de materiales
compuestos se ve influenciada en gran medida por los costos de la materia prima asi como de la
disponibilidad de la misma en areas aledafias y cercanas al sitio de su procesamiento.

Palabras clave: biocompuesto, residuo, material lignocelulésico, plastico pos industrial, fibra.
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ABSTRACT

Currently, industrial ecology and eco-efficiency are two concepts that guide the development of Colombian
industry through the use of materials such as biomass and plastics. A large amount of lignocellulosic waste
is produced in Colombia, at the same time as the plastic waste generation increases as a consequence of the
high demand for polymers. Based on this, the manufacture of composite materials or biocomposites is
proposed as a sustainable solution to the production of waste. This work is carried out with the objective of
obtaining composite materials from the mixture of lignocellulosic waste, such as coconut tow (SC) and
coffee cisco (CCa), with post industrial plastics, consisting mainly of polypropylene (PPR) and high density
polyethylene (PEADR). The biocomposites were characterized by mechanical tests (tensile, bending and
impact), thermogravimetry and differential scanning calorimetry (DSC), as well as the physical tests as
density, water absorption, accelerated aging, proximal analysis, ultimate analysis and calorific power.
Among the main results are: i) the increase in tensile and flexural strength of reinforced PPR with 30% CCa
(BC4), ii) the increase in density of mixed PPR and PEADR with CCa at 30% , iii) the high percentage of
water absorption of PPR and PEADR reinforced with 30% CCa, iv) stability in the properties of flexion and
the content of lignin present in the SC, v) the increase of degradation temperature in reinforced PPR and
PEADR with 10% SC and 30% CCa, respectively, and vi) the increase in temperature and the crystallization
percentage of PPR mixed with 10% SC. Finally, it can be concluded that the reinforced biocompounds with
CCa have a better mechanical behavior and are compared with the polymer reinforced matrices with SC.
On the other hand, the results associated with the thermal tests are directly related to the incorporation of
vegetable fiber and its structural composition (content of hemicellulose, cellulose and lignin). Additionally,
it is mentioned that the obtaining of composite materials is extremely influenced by the costs of the raw
material as well as the availability of the same in nearby areas and close to the site of its processing.

Keywords: biocomposite, waste, lignocellulosic material, post-industrial plastic, fiber.
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INTRODUCCION

Uno de los temas de mayor interés a nivel mundial es el desarrollo de nuevos productos que disminuyan la
presion ambiental ejercida por el uso de materiales tradicionales. Con relacion a esto, los biocompuestos
(BC) emergen como una alternativa sostenible para aprovechar diversos tipos de biomasa residual y
polimeros sintéticos (Correa et al., 2019). Los BC se investigan con la necesidad de generar materiales
biodegradables que: i) ayuden a la conservacion de materias primas de origen fosil, ii) reduzcan el volumen
de didxido de carbono asociado al ciclo de vida de materiales poliméricos, vy iii) que permitan utilizar
residuos agricolas (Nagalakshmaiah et al., 2019). Las fibras vegetales presentan caracteristicas como alta
biodegradabilidad, bajo costo, baja densidad y altas propiedades mecanicas. Estas Gltimas, en conjunto con:
i) la interaccidn fisicoquimica fibra/matriz, ii) la polaridad y topografia de la superficie de la fibra, iii) la
disponibilidad de grupos funcionales reactivos en el refuerzo, iv) la humedad, y v) la porosidad, afectan
directamente las propiedades mecénicas y térmicas de un BC (Chaitanya et al., 2019).

En el procesamiento de BC se emplean las mismas técnicas disefiadas para procesar plasticos, entre las
cuales se encuentran principalmente el moldeo abierto, la extrusion, el moldeo por inyeccién, moldeo por
compresién y la composicién de moldes de lamina (Nagalakshmaiah et al., 2019). Como resultado, se
obtiene un material con mejoras interesantes en el rendimiento de sus propiedades mecénicas de traccion,
flexion e impacto, del mismo modo que en sus propiedades térmicas de degradacion y cristalinidad. De
acuerdo a sus propiedades, los BC pueden usarse en diferentes areas destacandose la fabricacion de
dispositivos biomédicos, materiales de relleno (perfiles y estibas), revestimientos arquitecténicos no
estructurados y productos para el hogar (interior o exterior) (Ramesh et al, 2017; Ramakrishnan et al., 2019;
Le Duigou et al., 2019; Dahy, 2017).

La generacion de residuos en Colombia se basa en la produccién de material lignoceluldsico, plasticos,
textiles, llantas, vidrio, papel y metales. Segun el Gltimo inventario de energias renovables realizado,
anualmente en Colombia se producen aproximadamente 72 millones de toneladas de residuos
lignocelulésicos (Marrugo et al., 2019), de los cuales se generan 193,000 toneladas de estopa de coco
(Trujillo et al., 2013) y 30,300 toneladas de cisco de café. Por su parte, la generacién de residuos plasticos
se puede obtener a partir de la produccion anual de este tipo de industria, generandose 3.7 millones de
toneladas/afio (Gomez, 2010; Superintendencia de Sociedades, 2013).

En la actualidad, los residuos lignocelulésicos y plasticos son dispuestos en rellenos sanitarios, teniendo en
cuenta que en Colombia no existe normatividad alguna que promueva la separacién en la fuente y el
aprovechamiento de este tipo de material. Los rellenos sanitarios son espacios utilizados para la disposicion
final de residuos, confinandolos en un area determinada mediante su compactacion (Superintendencia de
Servicios Publicos Domiciliarios, 2018). La principal problematica relacionada a este tipo de sistema se
presenta en la sobrecarga del relleno, debido a la velocidad de crecimiento poblacional asi como del aumento
proporcional en la demanda de alimentos, plasticos y textiles.

Con el fin de disminuir la cantidad de residuos dispuestos en rellenos sanitarios, se investigan diferentes
alternativas para su aprovechamiento. Se ha estudiado su uso como materia prima en la industria
biotecnoldgica, en la generacion de nuevos materiales Utiles para el sector de la construccién, y en la
obtencion de energia (Das et al., 2019). Una de las alternativas estudiada a nivel mundial, es el
aprovechamiento de plésticos pos consumo y residuos lignoceluldsicos a partir de la obtencion de materiales
compuestos (Zuccarello et al., 2018). Este tipo de materiales son cominmente llamados biocompuestos y
se pueden producir mediante el mezclado de diferentes matrices poliméricas y refuerzos fibrosos. En
Colombia, a pesar que existen diferentes estudios relacionados con la obtencion de materiales compuestos,
no se ha logrado encontrar alguno que vincule la obtencion de dicho producto con la mezcla de matrices y
refuerzos como: el polipropileno, polietileno de alta densidad, estopa de coco y cisco de café.
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Por todo lo anterior se plantea la siguiente pregunta de investigacion: ¢ Qué condiciones permiten definir la
obtencion de biocompuestos mediante un proceso de extrusion, como una alternativa viable para el
aprovechamiento y valorizacién de la estopa de coco, el cisco de cafeé, el polipropileno y el polietileno de
alta densidad pos industrial generados en el territorio colombiano?

Este trabajo presenta diferentes justificaciones entre las cuales se encuentra: i) un punto de vista cientifico
— técnico por medio del desarrollo de conocimiento y generacion de informacion que sirva como base para
trabajos de investigacion o profundizacién futuros en la produccion de materiales compuestos a partir de
residuos lignocelulésicos y poliméricos, asi como condiciones de operacion en el proceso utilizado para su
elaboracion, ii) una perspectiva académica, al generar nuevo conocimiento en alternativas de
aprovechamiento de residuos lignoceluldsicos y plasticos, que contribuya a la formacion de estudiantes de
pregrado, posgrado, y comunidad académica en general, iii) un sustento econémico, ya que se da valor
agregado a este tipo de residuos, asi como la produccién de nuevos materiales que contribuyan al desarrollo
del sector comercial y productivo colombiano, iv) sentido social, mediante la promocion e impulso de una
industria que a futuro pueda generar nuevos empleos para la poblacién colombiana, generar conciencia
social de separacion en la fuente y fomentar iniciativas en la creacién de microempresas dedicadas a la
produccion de materiales compuestos, y v) compromiso ambiental, al promover la reduccion en el volumen
y carga de residuos que llegan a los diferentes rellenos sanitarios del pais.

OBJETIVOS

Para este trabajo se ha propuesto un objetivo general y cuatro objetivos especificos, los cuales se mencionan
a continuacion.

Objetivo General

Obtener y caracterizar materiales compuestos madero plasticos a partir de la mezcla de residuos
lignoceluldsicos (estopa de coco y cisco de café) y plasticos pos industriales (polipropileno y polietileno de
alta densidad) generados en el territorio colombiano, con el fin de estimar su factibilidad técnico-
econémico-ambiental.

Objetivos Especificos

o Estimar las propiedades mecanicas, fisicas y termoguimicas de los residuos utilizados en la obtencién de
materiales compuestos.

e Evaluar el efecto del tamafio de particula, relacion de mezcla matriz:refuerzo y uso de agente ligante, en
las propiedades mecanicas, fisicas y termoquimicas de los materiales compuestos producidos.

e Establecer un proceso de obtencion de materiales compuestos madero plasticos y las condiciones Optimas
de operacién por simulacion.

e Determinar la factibilidad técnico-econémico-ambiental del proceso de obtencién de compuestos
madero plasticos por simulacion.
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HIPOTESIS

Analizando el planteamiento del problema y dando respuesta a la pregunta de investigacion, se propone la
siguiente hipotesis:

El mejoramiento de las propiedades fisicoquimicas, mecanicas y térmicas de los biocompuestos obtenidos
a partir de residuos provenientes del procesamiento del coco (estopa de coco), café (cisco), y polimeros pos
industriales como lo son el polipropileno y polietileno de alta densidad, permiten sustentar la viabilidad de
esta alternativa de aprovechamiento y valorizacion de residuos.
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CAPITULO 1. APROVECHAMIENTO DE RESIDUOS
LIGNOCELULOSICOS Y PLASTICOS EN LA PRODUCCION DE
MATERIALES COMPUESTOS MADERO PLASTICOS

1.1. Resumen

El aumento de la poblacion mundial ha generado consigo incrementos en el consumo de alimentos y
elementos bésicos para el bienestar de las personas. Esta tendencia se encuentra directamente relacionada
con una mayor generacién de residuos solidos, principalmente de origen biomasico (residuos
lignocelul6sicos) y plésticos residuales (pos industrial o pos consumo). Debido al aumento constante en la
generacion de residuos, se han desarrollado diferentes alternativas de manejo, con el fin de darles un uso
adecuado. Entre estas se destacan los procesos de transformacion termoquimica y bioguimica, asi como la
obtencion de materiales compuestos. En Colombia, se producen grandes cantidades de residuos,
destacandose los subproductos de la industria del coco (estopa de coco) y la industria cafetera (cisco de
café), asi como los materiales residuales generados por la industria de los plésticos (plastico pos industrial).
El objetivo de este capitulo es caracterizar cuatro tipos de residuos asociados a las industrias mencionadas
anteriormente, dos de origen vegetal (cisco de café — CCa - y estopa de coco - SC) y dos de origen
petroquimico (Polipropileno — PPR -y polietileno de alta densidad — PEADR - pos industrial), con el fin de
estimar su potencial para la obtencién de materiales compuestos. Todos los residuos fueron caracterizados
por andlisis préximo, ultimo, poder calorifico y termogravimetria. Adicionalmente, el PPR y PEADR fueron
caracterizados por ensayos mecanicos de traccion, flexion, impacto y por calorimetria diferencial de barrido
(DSC). Por su parte, el CCay la SC, fueron analizados estructuralmente. Entre los resultados obtenidos, se
destaca la alta proporcion de celulosa y de material volatil presente en el CCa (33.4 y 83.1%,
respectivamente), su bajo contenido de humedad (11.6%), asi como una mayor relacion O/C y de aspecto
(RA) (0.61 y 2.22, respectivamente) en comparacion con la SC (Celulosa: 22.2%, Materia volatil: 73.1%,
O/C: 0.54, RA: 1.98). Asi mismo, el CCa presentd una mayor temperatura de degradacion para la
hemicelulosa (354°C) en contraste con la SC (308.5°C). Para el caso del material polimérico, se determiné
una mayor resistencia a la traccion y flexion para el PPR (38.68 y 37.81 MPa, respectivamente) al
compararlo con el PEADR (25.93 y 17.19 MPa, respectivamente), caso contrario de la temperatura y
porcentaje de cristalizacion donde el PEADR arrojé valores mas altos (117.2°C y 74.5%). Estas
caracteristicas inciden en una mejor dispersion del material vegetal, un mayor rendimiento en la adhesion
del refuerzo a la matriz polimérica y bajos impactos asociados a la corrosion de equipos. De igual forma,
disminuyen el grado de dificultad en el procesamiento de las fibras y la transformacién de la energia.

1.2. Marco Teorico

La poblacién mundial genera 4493 millones de ton/afio de residuos solidos municipales, de los cuales 160
millones de ton/afio son aportadas por Latinoamérica. En Colombia, se estima una produccién aproximada
de 25,000 ton/dia, siendo la fraccidn organicay los residuos plasticos dos de los componentes que se generan
en mayor proporcion (54 y 12%, respectivamente) (Martinez, 2016). Adicionalmente, se debe tener en
cuenta el aporte de la actividad industrial, principalmente del sector agropecuario y manufacturero.

1.2.1. Produccién nacional de residuos lignocelulésicos y plasticos

La biomasa residual se define como un compuesto, el cual contiene principalmente material vegetal no
comestible denominado lignocelulosa. La lignocelulosa es el componente de mayor importancia encontrado
en tejidos vegetales y se compone de tres diferentes polimeros: celulosa, hemicelulosa y lignina. Cada uno
de estos componentes se presenta de forma distinta en la estructura, siendo la hemicelulosa la matriz que

20



cubre el esqueleto de celulosa y la lignina el material incrustante o capa protectora (Amin et al., 2017). Por
su parte, un residuo plastico se define como el material recuperado por los usuarios finales tras haber
cumplido con el uso para el cual se produjo (Letcher, 2020). Este tipo de residuo se clasifica en dos
categorias: pléstico post consumo y post industrial. La primera hace referencia a los plésticos residuales que
han sido utilizados previamente por las personas. En cambio, los plasticos post industriales o pre consumo,
se definen como el material de rechazo industrial (cortes, lotes dafiados, entre otros) que no es devuelto a la
linea de produccion. Estos son reciclados en gran medida, debido a la alta disponibilidad que existe y su
relativo grado de pureza (Huysman et al., 2017).

En el mundo se generan aproximadamente 1.6 billones de Toneladas/afio de residuos bioméasicos como
resultado de actividades agricolas (Freitas et al., 2021) y 230 millones de Toneladas/afio de residuos
plésticos (Berto et al., 2017), relacionados a la produccién de estos materiales. Para el caso de Colombia,
se reporta una produccién aproximada de 72 millones de Toneladas/afio de biomasa residual (Marrugo et
al., 2019). Cultivos tales como el platano, banano, maiz y cafia de azlcar, aportan en gran proporcion a esta
cifra. Por otro lado, la demanda nacional de resinas plasticas se encuentra cercana a 1.2 millones de Ton/afio
(Acoplasticos, 2017), de las cuales son recuperadas cerca del 26% (Perilla, 2017). El resto del material es
dispuesto en rellenos sanitarios o de manera inadecuada en botaderos a cielo abierto. En las Tablas 1.1y 1.2
se presentan la generacion de residuos para las resinas plasticas y los principales cultivos agricolas en
Colombia, respectivamente. Segun esta informacion, los plasticos residuales que se producen en mayor
proporcidon son el polipropileno y el policloruro de vinilo (240 y 220 Ton/afio, respectivamente).

Tabla 1. 1. Generacion de residuos plasticos en Colombia

Tioo de resina @ Demanda nacional & Masa del residuo
P (Ton/afo) (Ton/afo)

Policloruro de vinilo 220000 159500
Poliestirenos 78000 56550
Polietileno de baja densidad 119000 86275
Polietileno de alta densidad 160000 116000
Polimeros de propileno 240000 174000
Tereftalato de polietileno 163000 118175

2 Datos obtenidos de Acopléasticos 2017

Por otro lado, se resalta la biomasa residual asociada al cultivo de cafia de azticar como el material generado
en mayor cantidad (25 millones de Ton/afio, aproximadamente), seguido del cultivo de platano y palma de
aceite (3.5 y 3 millones de Ton/afio aproximadamente).
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Tabla 1. 2. Generacion de residuos lignocelulésicos en Colombia

Cultivo @Produccion [Ton/afio] Tipo de Residuo [Toniez?uitls)rg?lsn::uscit?l:r(i)ncipal] Maf{a_:ne/ggsc,)i]duo
Cuesco 0.22 401232.1
Palma de Aceite 3039637 Fibra 0.63 1148982.8
Raquis de Palma 1.06 1933209.1
Caria de Azticar 24811681 Hojas - Cogollo 3.26 10110760.0
Bagazo 2.68 8311913.1
Pulpa 213 1811565
Café 850500 Cisco 0.21 178605
Tallos 3.02 2568510
Rastrojo 0.93 1203396.8
Maiz 1293975 Tusa 0.27 349373.3
Capacho 0.21 271734.8
Artoz 2243981 Tamo 2.35 5273355.4
Cascarilla 0.2 448796.2
Raquis de Banano 1 2026828
Banano 2026828 Véstago de Banano 5 10134140
Céscara 0.3 608048.4
Raquis de Platano 1 3526925
Platano 3526925 Véstago de Platano 5 17634625
Céscara 0.3 1058077.5
Coco 129956 Estopa *0.35 45484.6

2 Datos obtenidos del Ministerio de Agricultura 'y Desarrollo Rural, ° Datos obtenidos de Ministerio de Minas y Energia,
2010, *Dato obtenido de Alvarado et al., 2008.

1.2.2. Materiales compuestos

Un material compuesto se define como el resultado de la combinacién entre dos 0 mas materiales. Asi
mismo, la unién de dos 0 mas fases distintas genera un compuesto sin que exista reaccion quimica. Estos
materiales presentan mejoras en comparacion con los componentes que los conforman y se diferencian de
otras mezclas, como las aleaciones, ya que cada material retiene sus propiedades por separado. Algunas de
las ventajas de los compuestos sobre los materiales convencionales monoliticos (no reforzados) son la baja
densidad, la alta resistencia y rigidez (Campbell, 2010; Kutz, 2015).

Las fases que conforman un material compuesto son denominadas como matriz y refuerzo. El refuerzo es
el componente que proporciona la fuerza, resistencia y rigidez, mientras que la matriz es la fase continua
que mantiene la orientacion y espaciado del material reforzante. Generalmente, las fibras o los elementos
particulados son los refuerzos utilizados con mayor frecuencia en la obtencién de materiales compuestos.
Por su parte, la matriz puede ser un material polimérico, metélico o ceramico, e incide en la clasificacion de
los compuestos. Las principales categorias de materiales compuestos son: de matriz polimérica (CMP),
matriz metélica (CMM), matriz cerdmica (CMC) y matriz de carbono (CMCa) (Campbell, 2010). En un
material compuesto, las propiedades de la matriz varian segun el proceso de fabricacion utilizado y los
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cambios de temperatura a los cuales se someten. Asi mismo, al ser materiales heterogéneos y anisotropicos,
sus propiedades varian entre un punto y otro, y segun la orientacion del refuerzo (Kutz, 2015).

Habitualmente, los compuestos de matriz polimérica se componen de materiales viscoelasticos de baja
rigidez y relativamente débiles, siendo los polimeros termoestables y termoplasticos los mas utilizados como
elemento litigante. Por su parte, las fibras son los refuerzos de mayor incidencia en el mejoramiento de
propiedades mecéanicas como la resistencia y rigidez de los CMP. En el caso de los compuestos de matriz
metalica, los materiales empleados con mayor frecuencia como fase estructural son las aleaciones
tradicionales como las de aluminio, titanio y hierro. Entre las propiedades de este tipo de componentes se
encuentra la alta ductilidad, su comportamiento eléstico — plastico, y el presentar una resistencia y rigidez
intermedia. Por el contrario, las matrices ceramicas son de naturaleza fragil, altamente sensibles a cambios
en sus propiedades segun los procesos de trasformacion a los cuales son sometidas. Adicionalmente, la
incorporacion de fibra en este tipo de matrices, genera una disminucion en su resistencia. El carbon es un
tipo de material de naturaleza semejante a las ceramicas. Es una matriz fragil y débil, que presenta una
conductividad térmica variable dependiendo del tipo de carb6n y los procesos precursores a los cuales
pueden ser sometido (Kutz, 2015).

Existen tres tipos principales de refuerzos empleados en la obtencion de materiales compuestos: las fibras
continuas, las fibras discontinuas y las particulas. Las principales diferencias entre las fibras continuas y las
discontinuas son su relacion de aspecto y orientacion. Se entiende por relacién de aspecto el cociente entre
la longitud y el didametro de una fibra, y por orientacion el sentido en el cual se organiza un refuerzo en la
matriz (Ver Figura 1.1). Con base a lo anterior, una fibra continua se puede definir como un elemento de
relacién de aspecto larga y orientacion definida (unidireccional), diferente de una discontinua la cual
presenta una relacion de aspecto corta con orientacion aleatoria. Otro tipo de refuerzo son las particulas,
definidas como compuestos con dimensiones aproximadamente iguales en todas las direcciones. Estas
pueden ser esferas, en forma de plaquetas o de cualquier otra geometria regular o irregular. Tienden a ser
mas débiles y menos rigidas que las fibras continuas, aunque generalmente son menos costosas. Las
dificultades de su procesamiento y fragilidad, hace que se incorporen en menor proporciéon (40 — 50%
volumen) para la obtencién de materiales compuestos (Campbell, 2010).

Particulas

Figura 1. 1. Orientacion de los refuerzos empleados en la obtencion de materiales compuestos (Kutz,
2015).

A su vez, existen diferentes tipos de fibras utilizadas en la produccién de materiales compuestos: fibras
artificiales y de origen bioldgico (Ver Figura 1.2). Entre las fibras artificiales se encuentran i) la fibra de
vidrio, usada principalmente para reforzar polimeros, ii) la fibra de carbono o grafito, utilizada como
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refuerzo de todo tipo de matriz y con caracteristicas muy especificas como su alta rigidez, baja densidad,
alta resistencia a la fluencia, tension de ruptura, fatiga y ambientes corrosivos, iii) la fibra de boro, usada en
compuestos de matriz polimérica y metélica, iv) la fibra a base de alumina y carburo de silicio, empleadas
como reforzante de metales y cerdmicas, v) la fibra de aramida, atil como refuerzo de polimeros y cemento,
vi) las fibras de polietileno de alta densidad, las cuales son susceptibles a variaciones en sus propiedades
por cambios de temperatura y carga, y vii) la fibra de basalto, de mucha utilidad por su resistencia al fuego
y alto punto de fusion (Kutz, 2015). Por su parte, las fibras de origen bioldgico, principalmente las obtenidas
de tejidos vegetales, hacen parte de la nueva generacion de refuerzos renovables para la fabricacion de
materiales compuestos de matriz polimérica. Este tipo de elementos son atractivos por su alta disponibilidad,
su biodegradabilidad, baja densidad y costo. Estas a su vez se pueden clasificar segin su origen en: i) fibras
de vastago, hoja, fruto/semilla y tallo de plantas, ii) fibra de hierba/pastos o fibra de madera. Las fibras de
vastago son materiales largos con alta resistencia mecéanica, extraidas de la parte exterior del pedinculo de
las plantas mediante un proceso de retractilado y degradacién quimica o bioldgica de este tejido. Como
ejemplo de este tipo de fibra se encuentra las fibras de yute, lino, cAfiamo, platano, soja, ramio, lino y kenaf.
Las fibras de hoja son extraidas mediante raspado manual o mecéanico luego de un pretratado de
batido/rebozado. Son tejidos gruesos y duros con una resistencia relativamente alta, entre los que se destacan
principalmente la fibra de hoja de pifia, sisal, henequén y palma, entre otras. Las fibras de frutos/semillas
son livianas y resistentes, siendo la estopa de coco, cascarilla de arroz, seda y algodon algunas de las mas
utilizadas. Por otro lado, los cultivos que generan un mayor aporte en la obtencion de fibras a partir de tallos
son el maiz, la cafia de azUcar, la berenjena, el girasol, la cebada, el arroz y el trigo (Ramesh et al., 2017).

| Fibrade |
—  ARTIFICIALES  |—— | carbomo |

! Fibra do carbure, |
| desiliio |
TIPOS DE . |
FIBRAS 4

! Fibra de

1
—_— | 3
| vastages (1) ! @
K _Fuc
! il

4{ NATURALES }—

Figura 1. 2. Clasificacion de las fibras (Kutz, 2015; Ramesh et al., 2017).
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1.2.3. Usos y aplicaciones de los materiales compuestos

Los refuerzos que generan mejores propiedades en materiales compuestos son las fibras continuas
unidireccionales debido a su eficiencia estructural. Sin embargo, los refuerzos discontinuos son utilizados
ampliamente gracias a la disponibilidad de procesos de transformacion de bajo costo. Haciendo énfasis en
las fibras continuas, el compuesto de matriz polimérica de mayor uso y fabricacion, debido a sus
propiedades, desarrollo, recorrido y bajo costo, es el poliéster o la resina de vinilester reforzada con fibra de
vidrio. Por su parte, el reforzar este tipo de matriz con carbono hace mas costosa su fabricacién, por lo cual
sus aplicaciones son restringidas y de alto rendimiento. En el caso de los compuestos de matriz metélica, el
material mas notable se compone de aluminio reforzado con fibra de alimina (Kutz, 2015). Este tipo de
material es muy utilizado en lineas de transmision debido a su alta rigidez y resistencia especifica. Existen
diferentes tipos de materiales compuestos con una gran variedad de aplicaciones. En la Tabla 1.3 se
presentan algunos materiales compuestos obtenidos de diferentes matrices y refuerzos, asi como su
aplicacién o usos.

Tabla 1. 3. Materiales compuestos de fibra continua.

Matriz Refuerzo Uso

Aeroespacial: lanzadores de cohetes, armaduras balisticas, lanchas patrulleras,
revestimientos de aeronaves, pisos, interiores y contenedores de carga.

Industrial: elementos de trenes, camiones y remolques, palas de turbina edlica,

Fibra de vidrio barcos, tanques y tuberias, componentes de construccidn, varillas de hormigén,
equipos de cirugia endoscépica, productos de aislamiento eléctrico.

Consumo: equipos deportivos, cabinas de ducha, bafieras, componentes de

automovil, vehiculos recreativos.

Polimero Aeroespacial: aviones militares y comerciales, &labes de ventiladores de
turbina, antenas satelitales, naves, sistemas optomecanicos.

Industrial: tanques de gas natural comprimido, equipos de rayos X, antenas,
celdas de combustible, protesis, estructuras e interiores de trenes, reparacion y

Fibra de carbono L
refuerzo de estructural civiles

Comercial: equipos deportivos, cafias de pescar, auriculares, componentes de
automoviles, instrumentos musicales

Aramida Blindaje balistico, cascos, frenos y otras partes de friccion, canoas, yates de lujo

Aeroespacial: puertas de acceso de combustible de reemplazo, aletas ventrales,
aletas de motor de turbina de gas

Carburo desilicio  comercial: piezas estructurales y mecanicas para bicicletas, palos de golf, bates

Aluminio . . P - . .
de béisbol, piezas para maquinas de alta velocidad, sistemas Opticos,
componentes mecanicos automotrices
Carburo de boro  Contenedores de combustible nuclear
Aeroespacial: boquillas de cohetes, conos de salida de cohetes, puntas de la
nariz de vehiculos de entrada a las estaciones espaciales.
Carbono Fibra de carbono

Industrial: equipos de fabricacion de vidrio, bastidores de tratamiento térmico,
frenos y embragues de automoviles y motocicletas de carrera.

Fuente: Tomado de Kutz, 2015.
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A nivel industrial, los materiales compuestos reforzados con fibras vegetales ocupan un espacio importante
en distintas areas. Hoy en dia, este tipo de materiales tiene aplicaciones avanzadas al ser usadas en
edificaciones y partes internas de vehiculos automotores. De igual forma, los biomateriales se han
convertido en elementos de gran importancia para la medicina regenerativa, utilizandose en suturas,
articulaciones de la cadera, apositos para heridas, lentes de contacto, entre otros dispositivos biomédicos.
Cabe mencionar que las fibras vegetales ocupan un lugar importante como materiales de relleno tiles a
nivel industrial (Ramesh et al, 2017). Entre los principales usos como material de relleno, se encuentra la
fabricacion de perfiles y estibas. Estos productos son requeridos por diferentes industrias, estandarizando
su dimensionamiento segun los requerimientos o funcion a realizar (transporte de materias primas, soporte
para el almacenamiento de las mismas, entre otras) (Sun, 2018). Por sus caracteristicas como durabilidad,
alta resistencia y bajos requerimientos de mantenimiento, los materiales reforzados con tejido vegetal son
usados comunmente en zonas de clima himedo. Igualmente, se emplean en el revestimiento arquitectonico
no estructurado de paredes y pisos, asi como en la fabricacion de muebles para exteriores, productos para el
hogar y elementos antideslizantes de escaleras y rampas, (Dahy, 2017; Sun, 2018).

1.2.4. Estudios realizados en aprovechamiento de residuos

Existen diferentes estudios relacionados al aprovechamiento de residuos, analizando este problema desde
areas distintas. Se ha planteado un gran nimero de tratamientos para dar valor agregado a este tipo de
material o simplemente cambiar sus caracteristicas y hacer mas sencilla su disposicion final (Das et al.,
2019). Entre las principales areas estudiadas para el aprovechamiento de residuos se encuentra la nutricion
animal y humana, la generacion de energia, la industria biotecnoldgica y los materiales compuestos. La
utilizacion de residuos como fuente alternativa de alimentacién animal, resulta en una buena forma de
minimizar la contaminacién ambiental y de obtener nuevos productos que aporten nutrientes y mejoren la
calidad de vida de las especies (Sousa et al., 2018; Shirahigue y Antonini, 2020). Por otro lado, las corrientes
secundarias de las centrales de sacrificio (sangre, pezufias, huesos, plumas) pueden ser empleadas en
alimentacion animal. Las plumas, por ejemplo, contienen una cantidad significativa de proteina, por lo cual
deben ser vistas como un material valioso y Gtil como alternativa bioecondémica (Saarela et al., 2017). Asi
mismo, es importante mencionar el aporte nutricional que hace otro tipo de biomasa como la algal. El aceite
extraido de algas puede ser un material adecuado para su uso como suplemento de lipidos y fuente de &cidos
grasos esenciales en alimento para animales, en especial los monogastricos (peces, aves de corral y cerdos).
El presentar rendimientos significativos en proteinas y lipidos, hace de esta biomasa un material con alto
potencial para establecerse en el mercado de alimentos basicos de valor medio (semillas oleaginosas, soja,
canola, maiz) (Sousa et al., 2018).

Los residuos biomasicos pueden aportar varios nutrientes necesarios para la salud, como vitaminas,
minerales, fibras, carbohidratos y proteinas. La mayoria de los residuos agroindustriales que contienen
grasas, colorantes naturales, enzimas, pigmentos, antimicrobianos y antioxidantes son ingredientes
alimentarios naturales, aditivos y suplementos de alto valor agregado que pueden ser reutilizados para la
produccion industrial en el desarrollo de nuevos productos alimenticios, convirtiéndose en una alternativa
viable econdémica y ambientalmente (Freitas et al., 2021).

La obtencion de energia a partir de residuos es otro de los tipos de aprovechamiento estudiados. Se plantea
la biomasa sélida y la fraccion orgénica de los residuos sélidos urbanos (RSU) como las principales materias
primas en la generacion de energia. Para su conversion en calor o electricidad, se utilizan diferentes procesos
termoquimicos (combustidn, pirélisis y gasificacion) y bioquimicos (digestion anaerobia, transeterificacion
por biocatalisis) (Freitas et al., 2021). La combustién es el proceso mayormente empelado para convertir
biomasa en calor y energia, debido a su simplicidad. Es considerado un método poco amigable con el
ambiente debido a su baja eficiencia, las emisiones generadas y la dificultad que presenta el manejo de las
cenizas. Por su parte, la gasificacion es el proceso mas eficiente en la obtencion de combustibles a partir de
biomasa. Este tipo de tratamiento presenta dificultades por el alto costo de inversion, principalmente en el
almacenamiento y transporte del gas producido. A diferencia de estos tratamientos, la pirélisis tiene un
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mayor grado de aceptacion debido al bajo costo de inversidn, las altas eficiencias y el ser ambientalmente
mas amigable. Segun las condiciones de operacion, este tipo de proceso puede favorecer la produccion de
bio-char (pirdlisis lenta) o bio-aceites (pirélisis rapida) (Guedes et al., 2018). Los procesos termoquimicos
también son utilizados para aprovechar los RSU sin clasificacion alguna mediante incineracion masiva, o
por clasificacion segun sus caracteristicas combustibles (sistema de quema de combustibles derivado de
desperdicios) (Sahuy Prabu, 2021). La fraccion no organica, en especial los plasticos residuales, pueden ser
transformados termoquimicamente mediante pirdlisis. Generalmente, este proceso se lleva a cabo a un ritmo
de calentamiento rapido con temperaturas finales cercanas a los 700°C. Estas condiciones de proceso
permiten obtener productos finales de mayor calidad y rendimiento, esto para el caso del gas y el liquido
combustible generado (Das y Tiwari, 2018). Asi mismo, este tipo de residuos puede tratarse mediante
gasificacion para la produccion de energia y gas de sintesis. La corriente obtenida en este proceso se
compone principalmente de Hz, CO, CO2, CH4 y N2, dependiendo del tipo de agente gasificante empleado
(aire o vapor). A diferencia de la pirdlisis, la gasificacion permite una mayor flexibilidad para valorar
mezclas de plastico o conjuntos de plasticos de diferente composicion. Asi mismo, presenta dificultades por
el alto contenido de alquitran reportado en el producto gaseoso, haciendo necesario un tratamiento de este
antes de ser empleado en procesos de produccién quimica (Lopez et al., 2018).

La biotecnoldgica es otra via para aprovechar residuos, principalmente lignoceluldsicos. Se plantean tres
tendencias mundiales en lo que respecta a este tipo de procesos (Ver Figura 1.3): biotecnologia blanca,
relacionada al sector industrial (biomoléculas, biocombustibles, biocompésitos, entre otros), biotecnologia
verde o ingenieria de plantas, para la produccion de macromoléculas o metabolitos utilizados en
mejoramiento nutricional (ingredientes alimenticios) y en produccion industrial (biorremediacion,
biofertilizantes, bioplaguicidas, farmacos, materiales), biotecnologia roja o biotecnologia médica, empleada
en la investigacién y desarrollo de productos medicinales y para el cuidado de la salud (biofarmacos,
mejoramiento genético, alimentos funcionales, entre otros) (Almeida et al., 2011; Heux et al., 2015; Van de
Wiel, 2016).
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Figura 1. 3. Tipos de biotecnologia (Almeida et al., 2011; Heux et al., 2015; Van de Wiel, 2016).
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En la biotecnologia industrial, o biotecnologia blanca, se presentan dos procesos de gran importancia: la
fermentacion y la biocatélisis. La fermentacion industrial se entiende como las operaciones de proceso
aerobios o anaerobios que generan cambios quimicos en un sustrato organico mediante la accion de
organismos Vvivos o0 enzimas microbianas, obteniendo productos como los &cidos organicos, alcohol etilico
y diéxido de carbono (Lokko et al., 2018). Por su parte la biocatalisis o catalisis enzimatica, hace referencia
a la utilizacion de enzimas como catalizadores de reacciones o transformaciones que permiten obtener
productos de interés. Este proceso es empleado en diferentes sectores de la industria como la alimentaria,
quimica, textil, papelera y farmacéutica, principalmente (Costa et al., 2021). En lo que respecta a la
biotecnologia verde, se abarcan temas como la modificacion de genomas, la tecnologia de trasformacion
clasica (transgénicos), la aplicacion de ARN interferencia y la biologia sintética (Van de Wiel, 2016). Por
otro lado, la biotecnologia roja ha generado avances en el diagnéstico y prevencion de enfermedades, asi
como nuevos métodos y procesos para la fabricacion de productos de uso medicinal (Elsayed et al., 2019).
De esta manera el material organico residual se abre campo en areas de investigacion y desarrollo médico,
como la ingenieria de tejido 6seo, con el fin de encontrar nuevas estrategias y compuestos que permitan
mejorar las desventajas que poseen los métodos tradicionales (Arslan et al., 2017). Finalmente, se reporta
un gran nimero de productos obtenidos a partir de procesos biotecnoldgicos, de los cuales se destacan
principalmente alimentos balanceados para la nutricion animal, cultivos mejorados, animales, enzimas y
microorganismos genéticamente modificados, productos microbiol6gicos, biosensores, biocombustibles y
biomateriales (Freitas et al., 2021).

Otro de los tratamientos utilizados para el aprovechamiento de residuos es la obtencidon de materiales
compuestos, los cuales se pueden definir como aquellos materiales formados mediante la combinacién de
dos 0 méas elementos constituyentes. Los materiales compuestos se pueden clasificar segin el tipo de
refuerzo empleado: particulas, fibras o material estructurante (Vaisanen, 2016). Entre las tecnologias
utilizadas para su manufactura se encuentran el proceso de extrusién, moldeo por inyeccion y por
compresion (Chaitanya et al., 2019). Las propiedades de este producto varian teniendo en cuenta diferentes
parametros en el proceso productivo. Entre estos estan el tamafio de particula, la proporcién y tipo de
material reforzante utilizado, y la adicion de agentes ligantes. Los materiales compuestos son usados en
diferentes sectores productivos, entre los que se destacan el agricola, industrial, construccion y decoracién
(Sun, 2018).

1.2.5. Procesos de fabricacion de materiales compuestos

Para la produccion de materiales compuestos se utilizan principalmente tres tipos de proceso: extrusion,
inyeccion y compresién. El rendimiento y eficiencia de estas tecnologias esta relacionado con diferentes
parametros de proceso Y las caracteristicas fisicoquimicas de las materias primas. En el caso particular de
los biocompuestos, para su obtencion se emplea, principalmente, un equipo de triturado y reduccion de
tamafio de particula para las materias primas, y un equipo de extrusion Util en el mezclado y prensado de
las mismas (Mahmud et al., 2021).

Por otro lado, la produccién de biocompuestos se puede dividir en tres diferentes componentes. El primero
consta de las materias primas y la logistica asociada a su obtencion. EI segundo componente hace referencia
al procesamiento de materias primas, para lo cual se emplean sistemas de reduccion de tamafio de particula
y tamizado de las mismas. Seguido a esto se encuentra un equipo de mezclado en seco y fusién de los
materiales para permitir la dispersion del refuerzo en la matriz, siendo el moldeo por inyeccién, compresion
y la extrusién las técnicas mas empleadas. Finalmente, el tercer componente estd relacionado con el
almacenamiento y acondicionamiento del material compuesto (Piri et al., 2018). Con relacion al segundo
componente, la extrusion es uno de los sistemas mas empleados en la produccion de biocompuestos. Se
compone, principalmente, de tres zonas de proceso: 1. Zona de alimentacion, donde se introduce la matriz
polimérica y el refuerzo en estado sélido; 2. Zona de transicion, seccion en la cual se presenta la
plastificacion, el transporte y mezclado de los materiales; 3. Zona de dosificado, en donde ocurren los
procesos de homogenizacion y presurizado del fundido para finalmente ser transportado y conformado a
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través de la boquilla de salida. Asi mismo, un extrusor se compone de una tolva alimentadora ubicada en la
zona 1, un cilindro de calefaccion en las zonas 2 y 3, un tornillo o husillo sin fin en estas mismas secciones,
un cabezal y boquilla en la zona 3. Cada uno de estos elementos permite el funcionamiento adecuado de las
secciones de proceso y del equipo en general (Beltran y Marcilla, 2012a). Otro proceso empleado en la
generacién de biocompuestos es el moldeo por inyeccion. A diferencia de la extrusién, este tipo de
tecnologia permite moldear piezas empleando altas presiones. Es un sistema compuesto por dos etapas, una
de fusién del material y la inyeccion del fundido en un molde especifico. Estas etapas hacen parte del ciclo
de inyeccion, el cual inicia con el cierre del molde, seguido del avance de la unidad inyectora asi como los
tiempos de llenado, compactacion, retroceso de la unidad de inyeccion, enfriamiento, finalizando con la
apertura del molde y la expulsién de la pieza. Las maquinas de inyeccion se diferencian entre si por
caracteristicas especificas como la capacidad de inyeccion, plastificacion, la presion de inyecciony la fuerza
de cierre (Beltran y Marcilla, 2012b). Similar a la inyeccion, el moldeo por compresion emplea altas
presiones y temperaturas para la obtencion de articulos con bajos niveles de orientacion. Es un sistema que
consta principalmente de un molde y una prensa, los cuales calientan, comprimen y dan forma al material
procesado. El ser considerado un proceso relativamente sencillo, le confiere ciertas ventajas frente a la
inyeccion, de las cuales se destacan la baja generacién de mermas producto de los recortes, la produccion
de piezas con buenas propiedades mecanicas y los bajos costos de implementacion y operacion (Beltran y
Marcilla, 2012c).

1.3. Métodos experimentales
1.3.1. Obtencion y preparacion de los residuos

Los residuos se obtuvieron de diferentes fuentes de generacion. La estopa de coco se recolectd de dos
empresas: la productora de confites Stper ubicada en la ciudad de Manizales, Caldas, la otra una empresa
dedicada a la fabricacion de helados, golosinas y bebidas de coco, identificada con el nombre de Kiero Coco,
la cual se encuentra ubicada en la ciudad de Cali, Valle del Cauca. El cisco de café fue facilitado por una
trilladora ubicada en la ciudad de Tulud, Valle del Cauca. Por su parte, el polipropileno (PP) y el polietileno
de alta densidad (PEAD) pos industrial se adquirieron del material residual producto de la extrusion e
inyeccion de plasticos llevados a cabo en el laboratorio de materiales de la Universidad Auténoma de
Occidente de la ciudad de Cali, Valle del Cauca. La cantidad de residuos lignocelulésicos que se reunid fue
de 10 kg para la estopa de coco y el cisco de café. Por su parte, la cantidad de plastico pos industrial obtenido
fue de 10 kg para el PP y el PEAD.

Como pretratamiento, la estopa de coco y el cisco de café fueron reducidos de tamafio empleando un molino
de martillos artesanal elaborado por Penagos y Hermanos & CIA LTDA modelo TDV 24 (juego de seis
martillos y un motor de 12 HP) (Figura 1.4), proporcionado por la granja de la Universidad Nacional de
Colombia sede Palmira. Segun procedimiento establecido e implementado por el personal operativo de la
granja, los materiales fueron secados a la intemperie en bandejas metalicas, aprovechando la energia solar,
antes de ser procesados. El tiempo de molienda oscil6 entre 15y 30 minutos, dependiendo del tipo de residuo
tratado. Para el caso del cisco de café bastd con 15 minutos de molienda, por su parte la estopa de coco, al
ser un material mas poroso y liviano, requirié de un mayor tiempo de residencia en el equipo de molienda.
Una vez molido, el material fue tamizado en un equipo marca Soiltest, modelo CL - 313 — 8 proporcionado
por el laboratorio de fisica de suelos de la Universidad Nacional de Colombia sede Palmira. En este proceso,
se emplearon tamices US standard series nimero 40 — 200 (abertura 0.42 y 0.074 mm respectivamente) y
16 — 20 (abertura 1.19 y 0.84 mm correspondientemente), buscando obtener dos rangos de tamafio de
particula. Estos rangos se establecieron con base a la revision bibliogréfica realizada (0.045 — 1.31 mm,
informacion reportada por Lépez y Rojas (2018)), teniendo en cuenta que las propiedades de un
biocompuesto varian de acuerdo al tamafio de particula, los valores maximos y minimos encontrados en la
revision y la disponibilidad de tamices para realizar la clasificacion.
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Figura 1. 4. Molino empleado para el triturado de las fibras vegetales.

En el caso de los residuos plasticos, se buscé obtener un material que simulara las caracteristicas de un
polimero pos industrial, para lo cual se planted reprocesar una vez el material recuperado de la extrusion de
polimeros virgenes. Para esto se empled un extrusor de doble husillo marca Simens (Figura 1.5) con las
siguientes caracteristicas: i) didmetro de tornillo: 22mm, ii) relacion L/D del tornillo: 40:1, iii) zonas de
calentamiento: 10, iv) volumen de la tolva alimentadora: 5 L, y v) carga méaxima de salida: 20 kg/h. Las
condiciones de proceso para el PP y PEAD se presentan en la Tabla 1.4 y fueron establecidas después de
realizar analisis preliminares y manejo previo del equipo. Posterior a esto, los polimeros extruidos fueron
triturados en un molino marca Shini modelo SG — 1621 (Figura 1.6) con el fin de reducir el tamafio de
particula del material, hasta alcanzar dimensiones cercanas a un pellet (1.6 — 6 mm). El extrusor y el equipo
de moliendo fueron proporcionados por el Grupo de Investigacion en Tecnologia para la Manufactura
(GITEM) de la Universidad Auténoma de Occidente. Las matrices poliméricas obtenidas, producto de la
primera extrusion y molienda, fueron reprocesadas bajo las mismas condiciones operativas de los sistemas
antes mencionados.

Figura 1. 5. Equipo de extrusién empleado en el procesamiento de polimeros.
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Figura 1. 6. Equipo de molienda empleado en el procesamiento de polimeros.

Tabla 1. 4. Condiciones de proceso de extrusion de polimeros pos industriales

Parametro Condicion
PP PEAD
Perfil de temperatura 180 °C (zonas 1 —2), 170 °C (zonas 3  170°C (zona 1), 150°C (zonas 2 —
P —7), 180 °C (zonas 8 — 10) 5), 145°C (zonas 6 — 10)

Velocidad de tornillo 100 rpm 100 rpm
Velocidad de tornillo alimentador de

. 10 rpm 10 rpm
polimero
Temperatura promedio de fundido 175°C 160°C
Corriente del tornillo 8-10A 8-10A
Presion de fundido 1.7 MPa 1.7 MPa

En la Figura 1.7 se presenta el diagrama del equipo extrusor empleado, ilustrando las zonas de
calentamiento y la ubicacion de los sistemas de alimentacion de materia prima.

1: Zona de calentamiento
2: Alimentador principal (polimero)
3: Alimentador lateral (fibra)

=

Figura 1. 7. Equipo extrusor empleado en el tratamiento de polimeros virgenes.
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1.3.2. Caracterizacion de los residuos
1.3.2.1. Residuos lignoceluldsicos

Los residuos lignocelulésicos (estopa de coco y cisco de café) se caracterizaron por medio de analisis
préximo, elemental, termogravimétrico (TGA), poder calorifico y composicion quimica (lignina, celulosa,
hemicelulosa y extractivos). De igual forma se cuantificé su densidad y relacion de aspecto. Cada uno de
estos andlisis se realiz6 por triplicado utilizando un gramo de muestra. En el analisis préximo se calculd el
contenido de material volatil (MV), humedad (H) y cenizas (Cz) presentes en los residuos, empleando una
mufla proporcionada por el Laboratorio de Aprovechamiento de Residuos de la Universidad Nacional de
Colombia sede Manizales. La humedad se estimd sometiendo el material a 105°C durante 24 horas,
siguiendo el procedimiento ASTM E871. Las muestras fueron pesadas antes y después de ser expuestas a
esta temperatura, con el fin de lograr calcular la cantidad de agua perdida por diferencia de peso empleando
la ecuacion 1.1. En el caso de las cenizas, las muestras fueron sometidas a la siguiente rampa de
temperaturas, establecida en la norma NREL/TP — 510-42622: 105, 250 y 575°C durante 12, 30 y 180
minutos, respectivamente, empleando una velocidad de calentamiento de 10°C/min. Una vez finalizado el
periodo de calentamiento, las muestras fueron enfriadas durante 4 horas hasta alcanzar una temperatura de
105°C. Posterior a esto, las muestras fueron pesadas y aplicando la ecuacion 1.2 se logré calcular el
porcentaje de cenizas. Para determinar el contenido de material volatil, los residuos fueron introducidos en
un horno a 950°C durante 7 minutos, segun el procedimiento ASTM E872. Culminado este tiempo, las
muestras fueron sacadas del horno y llevadas a un desecador durante 20 minutos. Se tomé el peso de cada
muestra y usando la ecuacién 1.3 se midi6 el contenido de material volatil. EIl carbono fijo se obtuvo por
diferencia entre la totalidad de la composicién del residuo y las proporciones de humedad, cenizas y materia
volatil. Para ello se utiliz6 la ecuacion 1.4, reportada en la Tabla 1.5 al igual que el resto de ecuaciones antes
mencionadas.

Tabla 1. 5. Ecuaciones empleadas en la determinacion del analisis proximo de los residuos lignocelul6sicos.

Parametro Ecuacién
Humedad a 105°C YoHig5 =t M %100 Ec. 1.1
Cenizas %Cz = % x 100 Ec. 1.2
Materia Volétil %MV = "Mf,;; MP %100 Ec.1.3
Carbono Fijo %CF =100 — %H195 — %Cz — %MV Ec.14
2 2 3
- PCS = 20.7999 — 0.32142Y 4 0.0051 (ﬂ) —11.2277 £ + 4.4953 (E) ~0.7223 (ﬁ) +
Poder Calorifico CF C}f Mv Mv MV
Superior 0.0383 (=) +0.0076=  Ec.15

Donde PMF es el peso de la muestra fresca (gr), PMS es el peso de la muestra seca (gr), PCz es el peso del crisol +
cenizas (gr), PC es el peso del crisol y PMD es el peso de la muestra desvolatilizada (gr), PCS es el poder calorifico
superior, MV es la materia volatil, CF es el carbono fijo y Cz es el contenido de cenizas

Por su parte, el anélisis elemental establece el contenido de carbono (C), hidrégeno (H), oxigeno (O), azufre
(S) y nitrégeno (N). El contenido de C, H y N se obtuvo siguiendo la norma ASTM D5373-08 en un
analizador elemental marca Leco CHN — 628. El contenido de azufre fue medido por medio de un
sulfurémetro marca Leco S - 632 de acuerdo a lo establecido en la norma ASTM D4239, mientras que el
oxigeno se obtuvo por diferencia. El poder calorifico superior (PCS) establece la cantidad de energia por
unidad de masa que el residuo pueda entregar al oxidarse por completo. Dicha propiedad se hall6 haciendo
uso de la ecuacion 1.5 (ver Tabla 1.5), expuesta por Nhuchhen y Salam (2012).
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El andlisis estructural permite conocer la proporcion de lignina (LGN), celulosa (CEL), hemicelulosa
(HMC) y extractivos (EXT) presentes en los residuos. Para determinar el contenido de LGN, CEL y HMC,
inicialmente se debe obtener muestras libres de extractivos. Estos elementos se encuentran conformados por
una mezcla de compuestos organicos de caracteristicas hidrofilicas y lipofilicas que se pueden extraer
empleando solventes polares (agua, etanol, acetona) y no polares (éter de petréleo, benceno) (Theander,
1982). Los residuos biomaésicos (estopa de coco y cisco de café) fueron sometidos a dos extracciones
soxhlet, empleando agua y etanol como solventes segun la metodologia reportada por Ruales, 2015. Esta
prueba se realizo por triplicado utilizando diez (10) gr de muestra. Inicialmente, el material es llevado a un
equipo soxhlet con el fin de efectuar la extraccion durante 24 horas, usando agua destilada como solvente.
Posterior a esto, las muestras fueron secadas a 50°C durante 48 horas y se sometieron a una segunda
extraccion durante 24 horas utilizando como solvente etanol industrial. Los extractos obtenidos se llevaron
a un roto evaporador bajo las siguientes condiciones operativas: 145 mbar de vacio, 60°C y 80 rpm para la
mezcla en agua, 385 mbar de vacio, 60°C y 80 rpm para la mezcla en alcohol. En la Tabla 1.6 se presentan
las ecuaciones 1.6, 1.7 y 1.8 empleadas para determinar la proporcion de extractivos en agua, alcohol y
totales, respectivamente.

Tabla 1. 6. Ecuaciones empleadas en la determinacion de la composicion quimica de los residuos
lignocelulésicos.

Ecuacion No. Ecuacion Referencia
PEXT, .
%EXTygua = Wm x 100 Ec. 1.6 Sluiter et al., 2005
PEXT, .
WEXToranor = Wm x 100 Ec. 1.7 Sluiter et al., 2005
WEXT = WEXTaguq + WEXTetanol Ec. 1.8 Sluiter et al., 2005
PLGN Sluiter et al., 2005; Sluiter et
%LGN = ———— X (100 — %EXT Ec. 1. ' '
% PRipgr % %15 < ¢ WEXT) ¢ 1.9 al., 2012
PHCL Han y Rowell, 1997; Sluiter et
%HCL = ———— X (100 — %EXT Ec. 1.1
% PRipgy x %5 < ¢ WEXT) ¢.1.10 al., 2005
PCEL
%CEL = PHCL X %HCL Ec. 1.11 Han y Rowell, 1997
Y%HMC = %HCL — %CEL Ec. 1.12 Han y Rowell, 1997

Donde, %EXT es la proporcion de extractivos totales, %EXT squa €5 la proporcion de extractivos en agua, %EXT etanol
es la proporcidn de extractivos en etanol, PEXTagua €5 el peso de extractivos en agua (gr), PEXTetnol €S €l peso de
extractivos en etanol (gr), PR es el peso de la muestra seca (gr), %MS es el porcentaje de la materia seca, %LGN es la
proporcion de lignina, PLGN es el peso de la lignina (gr), PRiext es el peso de la muestra libre de extractivos (gr),
%HCL es la proporcién de holocelulosa, PHCL es el peso de la holocelulosa (gr), %CEL es el porcentaje de celulosa,
PCEL es el peso de la celulosa (gr), %HMC es la proporcion de hemicelulosa.

Con las muestras libres de extractivos, se procedio a determinar las proporciones de LGN, CEL y HMC. La
lignina es un compuesto organico de estructura y de composicion poco clara, la cual varia dependiendo de
su origen, metodo de extraccion o aislamiento (Chavez — Sifontes y Domine, 2013). Para obtener la
proporcion de este compuesto en los residuos, se empled el método referenciado por Han y Rowell (1997).
Inicialmente, se pes6 200 mg de muestra libre de extractivos para cada tipo de biomasa, por triplicado. Se
agregd 1 ml de H.SO. al 72% (w/w) por cada 100 mg de muestra para ser llevadas, posteriormente, a un
bafio maria (30°C) durante 1 hora. Finalizado dicho procedimiento, cada muestra fue lavada con 56 ml de
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agua destilada y llevada a un equipo de autoclavado bajo las siguientes condiciones: 121°C y 15 psi durante
1 hora. Al terminar este periodo de tiempo, las muestras fueron lavadas nuevamente con agua destilada y
secadas a 30°C durante 24 horas en un horno. La ecuacion 1.9 empleada para determinar la proporcion de
lignina en los residuos se presentan en la Tabla 1.6.

La HCL, se determiné empleando la norma ASTM D1104. Inicialmente, se pesaron 2.5 gr de muestra libre
de extractivos en un Erlenmeyer, para luego adicionar 80 ml de agua destilada caliente (70°C), 0.5 ml de
acido acético (grado reactivo) y 1 gr de clorito de sodio (78% grado técnico). Seguido a esto, las muestras
fueron llevadas a un bafio maria (70°C) durante 6 horas, agregando acido acético y clorito de sodio cada
hora, en las cantidades antes mencionadas. Al finalizar este tiempo, las muestras fueron dejadas
reaccionando en el mismo bafio maria durante 24 horas. Posteriormente, el material resultante fue filtrado
al vacio y secado a 30°C hasta alcanzar peso constante. El calculo del contenido de HCL se realizd
empleando la ecuacion 1.10 presentada en la Tabla 1.6.

La celulosa es un polimero de elevado peso molecular, con un alto grado de polimerizacion, de estructura
cristalina 'y formado por un gran nimero de moléculas de glucosa (Demirbas, 2010). Se determind
empleando la metodologia de Han y Rowell (1997), teniendo presente la baja resistencia de la hemicelulosa
a las bases y acidos diluidos, en comparacion con la celulosa. Esta metodologia plantea inicialmente, pesar
1.5 gr de holocelulosa, por triplicado. Posteriormente, las muestras fueron llevadas a beakers de 250 ml, al
mismo tiempo que se les adiciond 10 ml de NaOH al 17.5%. Dichos recipientes fueron sometidos a un bafio
maria (20°C) agregandoles, paralelamente, 5 ml de NaOH cada 5 min hasta completar un volumen de 45 ml
por muestra. Una vez alcanzado este volumen, se procedid a dejar las muestras en reposo por 30 minutos en
el bafio maria. Seguido a esto, se adicion6 33 ml de agua destilada a 20°C por muestra, agitandolas y
dejandolas reposar durante 1 hora. El producto obtenido se filtr6 y lavé con 50 ml de NaOH al 8.3%. El
lavado continu6 con agua destilada caliente, para luego verter 15 ml de &cido acético al 10% y ser dejadas
reaccionando durante 3 minutos. Terminado el periodo de reaccion, las muestras fueron lavadas nuevamente
con agua destilada caliente, con el fin de eliminar el acido presente y neutralizar el pH. Finalmente, el
producto obtenido fue filtrado al vacio y se sec6 en un horno a 30°C hasta alcanzar peso constante. El
contenido de celulosa y hemicelulosa se determind empleando las ecuaciones 1.11 y 1.12 presentadas en
Tabla 1.6.

El analisis termogravimétrico (TGA) permite evaluar la pérdida de peso de las fibras, sometidas a una
velocidad de calentamiento constante (10 °C/min) en un atmosfera inerte (Gas nitrdgeno). Este analisis se
llevé a cabo en un analizador termogravimétrico marca TA Q 500, proporcionado por la Universidad
Auténoma de Occidente. Las condiciones operativas del equipo establecidas para el ensayo fueron:
calentamiento entre 40 y 600°C, una cantidad de muestra entre 3 y 4 mg asi como un flujo de gas nitrégeno
de 90 ml/min. La prueba permitié construir la curva de termogravimetria diferencial (DTG), al derivar la
pérdida de masa en funcion de la temperatura. Con este tipo de gréfica se pudo determinar la temperatura
de degradacion térmica y la temperatura de velocidad de degradacion méaxima de las fibras, empleando el
software TA Universal Analyses.

La densidad se define como la cantidad de masa por unidad de volumen de un elemento. Para el caso de la
biomasa residual, se logré determinar empleando un picndmetro. Inicialmente se calcul6 el peso y volumen
ocupado por el agua en este recipiente, teniendo en cuenta la densidad de este liquido a 23°C. El peso de la
biomasa se determin¢ utilizando una balanza analitica y su volumen mediante las ecuaciones 1.13 y 1.14
consignadas en la Tabla 1.7. Finalmente la densidad de los residuos se cuantificé empleando la ecuacion
1.15.
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Tabla 1. 7. Ecuaciones utilizadas para el calculo de la densidad de la biomasa.

Ecuacion No. Ecuacién
Ec. 1.13
Vbiomasa = VPagua+muestra - Vagua
V — (PPagua+muestra_PP)_PM EC114
agua Pagua
__PM Ec.1.15
Pbiomasa =

Vbiomasa

Donde, Vhiomasa €S €l volumen de la biomasa (ml), VP agua + muestra €5 €l volumen del picnémetro con agua + muestra
(ml), Vagua es el volumen ocupado por el agua (ml), PP agua + muestra €5 €l peso del picnémetro con agua + muestra (gr),
PP es el peso del picndmetro (gr), PM es el peso de la muestra (gr), pagua €5 la densidad del agua (gr/ml), p viomasa €S la
densidad de la biomasa (gr/ml).

La relacion de aspecto es el parametro que permite describir cuantitativamente la forma de una particula
regular o irregular. Para determinar esta relacién, se utiliz6 la metodologia planteada por Lu et al. (2017) en
la cual se emplean los diametros de Feret. El ancho se mide como la distancia minima entre dos lineas
tangenciales al contorno de la particula y la longitud como la distancia entre dos tangentes al contorno
proyectado perpendicularmente a la tangente que define el ancho. Las imagenes se lograron tomar mediante
el uso de un microscopio electronico suministrado por el Laboratorio de Materiales de la Universidad
Autonoma de Occidente. Las medidas de las particulas se lograron estimar por medio del software de imagen
Image Processing Software Plus 6 siguiendo la metodologia reportada por Lu et al. (2017) (Ver Figura 1.8).

Figura 1. 8. Diametros de Feret. Imagen tomada de Lu et al. (2017).

Donde w: ancho y I: longitud.

1.3.2.2. Residuos pléasticos

Los residuos de PP y PEAD pos industrial (PPR y PEADR, respectivamente) se caracterizaron mecanica y
térmicamente. Dentro de las propiedades mecénicas a determinar estan la resistencia y médulo de traccion
y flexion, deformacién y resistencia al impacto. Los ensayos de traccion y flexion se llevaron a cabo
empleando probetas normalizadas tipo V y un equipo universal de ensayos marca Instron 3366
proporcionado por el Grupo de Investigacion en Tecnologia para la Manufactura (GITEM) de la
Universidad Auténoma de Occidente, segun lo establecido por las normas ASTM D638 y ASTM D790,
respectivamente. Los parametros empleados para los ensayos de traccion y flexion se presentan en la Tabla
1.8.
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Tabla 1. 8. Pardmetros establecidos para pruebas mecénicas de traccion y flexion.

Parametro Valor
Ensayo de traccion
Distancia inicial de extensometro 10 mm
Distancia entre mordazas 26.4 mm
Velocidad de ensayo (PPI) 50 mm/minuto
Velocidad de ensayo (PEADI) 75 mm/minuto
Ensayo de flexion
Separacion del soporte 50 mm
Deformacion maxima 5%
Velocidad del ensayo V= i—i Ec.1.16

V: velocidad del ensayo de flexion (mm/minuto), Z: tasa de esfuerzo de la fibra exterior Z = 0.01, L: separacion del
soporte (mm), d: profundidad o espesor de la probeta (mm).

Las velocidades empleadas en el ensayo de traccion difieren entre el PPR y el PEADR debido a la capacidad
de fluencia de las matrices, siendo el PEADR mucho mas fluido que el PPR.

Por su parte, la resistencia al impacto se determind segln lo establecido por la norma ASTM D256. Para
esto se empled una maquina pendular tipo lzod digital marca Tinius Olsen, modelo IT 504 (Figura 1.9)
proporcionada por la Universidad del Valle. Los parametros requeridos por el equipo fueron el ancho y el
espesor de cada una de las probetas, asi como la masa de las pesas instaladas en el péndulo para llevar a
cabo el ensayo.

Figura 1. 9. Equipo empleado para prueba de impacto.

Estos residuos también se caracterizaron por analisis proximo, elemental y poder calorifico. El andlisis
préximo se realiz6 de forma similar que en el caso de la biomasa residual. Por su parte, la composicion
elemental y poder calorifico fueron obtenidos por revision bibliografica y empleando el modelo de energia
de reaccion propuesto por Han et al. (2017), respectivamente. En el caso de la caracterizacion térmica se
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tuvo en cuenta propiedades como el punto de fusion, la temperatura de cristalizacion y la degradacion del
material. El punto de fusion se puede definir como la temperatura en la cual un material se encuentra en
equilibrio de fases solido — liquido. Este parametro se hall6 empleando un equipo para calorimetria
diferencial de barrido (DSC) marca TA Q 2000, suministrado por el GITEM de la Universidad Autbnoma
de Occidente. De igual forma, el DSC permiti6 determinar la temperatura y porcentaje de cristalizacion de
los materiales evaluados, teniendo en cuenta que las condiciones de trabajo para llevar a cabo el ensayo
fueron: i) la ausencia de oxigeno, ii) una velocidad de calentamiento de 10°C/min y iii) tres rampas de
temperatura siendo estas de 0 a 200 °C, 200 a -20°C y -20 a 200°C. Para determinar la temperatura de
degradacion térmica se empled un analizador termogravimétrico marca TA Q 500, bajo las siguientes
condiciones operativas: i) un ambiente inerte empleando gas nitrégeno con un flujo de 90 ml/min, ii) una
velocidad de calentamiento de 10°C/min, y iii) un rango de temperatura entre 20 y 600°C.

1.3.3. Disefio experimental para la formulacion de muestras

Los residuos analizados anteriormente se mezclaron con el fin de obtener biocompuestos, bajo la propuesta
de un disefio de experimentos tipo factorial 22 (Moreno, 1993), en donde interactuaron dos factores: la
relacion en peso matriz:refuerzo y el tamafio de particula (TP) de los residuos lignoceluldsicos. Asi mismo,
se propusieron dos niveles por factor: 90:10 y 70:30 para la relacién en peso y dos rangos de TP, siendo
estos 74 — 417 y 833 — 1168 micras. Las relaciones en peso fueron establecidas de acuerdo a la revision
bibliogréafica realizada, teniendo en cuenta los porcentajes de fibra incorporada que generaron mayores
cambios en las propiedades de diferentes matrices poliméricas. Adicionalmente, se evalud el efecto de
incorporar un Agente Ligante (AL: MAPP, maleico anhidrido injertado en polipropileno) en la interfaz
matriz:refuerzo, con el fin de estimar el impacto sobre las propiedades mecanicas de traccion y flexion del
material compuesto que presentd mayor variacion de estas. El porcentaje de agente acoplante a adicionar
(3%) se definié promediando valores reportados en la literatura (entre 1y 5%). En la Tabla 1.9 se presentan
las posibles configuraciones experimentales al relacionar cada uno de los factores, sus niveles y el agente
ligante.

Tabla 1. 9. Configuraciones del disefio de experimentos propuesto para la obtencion de biocompuestos.

Tipo de Tipo de Relacion _ _
refuerzo matriz M:R (%w) TP (micras)  No. Tamiz AL
75425 40 - 200 0-1

90:10:00
850 - 1180 16-20 0-1

PPR

75— 425 40 - 200 0-1

70:30:00
sc 850 - 1180 16-20 0-1
75425 40 - 200 0-1

90:10:00
850 -1180 16 - 20 0-1

PEADR

75425 40 - 200 0-1

70:30:00
850 -1180 16 - 20 0-1
75— 425 40 - 200 0-1

90:10:00
850 - 1180 16 - 20 0-1

PPR

75— 425 40 - 200 0-1

70:30:00
850 - 1180 16 - 20 0-1

CCa

75425 40 - 200 0-1

90:10:00
850 - 1180 16 - 20 0-1

PEADR

75— 425 40 - 200 0-1

70:30:00
850 - 1180 16 - 20 0-1
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SC: estopa de coco, CCa: cisco de café, PPR: polipropileno pos industrial, PEADR. Polietileno de alta densidad pos
industrial, M:R: relaciéon matriz:refuerzo, TP: tamafio de particula del material lignocelulésico, %w: porcentaje en
peso de los residuos, AL: agente ligante (MAPP), 1 hace referencia a la presencia del mismo y 0 la ausencia.

En la anterior Tabla se puede apreciar cada uno de las mezclas esperadas, combinando el tipo de matriz, el
refuerzo, la cantidad de fibra y el tamafio de particula a adicionar. Con base a esto se esperaria un total de
16 biocompuestos, sin tener en cuenta la incorporacion de agente ligante, ya que este dependera del tipo de
matriz y los resultados del andlisis estadistico a realizar.

En la Tabla 1.10 se presentan cada una de las configuraciones obtenidas y su respectiva homenclatura, sin
tener en cuenta la adicion de agente ligante. Las letras BC hacen referencia al material compuesto, los
nameros del 1 al 4 y del 7 al 10, se relacionan con matrices poliméricas reforzadas con CCa. Los nimeros
5,6y 11y lanumeracion 12 — 16, refieren a los polimeros reforzados con SC. Por otro lado, los nimeros
pares (2, 4, 6, 8, 10, 12, 14 y 16) manifiestan la incorporacion de 30% de fibra, mientras que los impares (1,
3,5,7,9, 11, 13 y 15) del 10%.

Tabla 1. 10. Biocompuestos obtenidos.

Biocompuesto Matriz Refuerzo Proporcion de fibra (%) No. Tamiz
BC1 PPR CCa 10 16-20
BC2 PPR CCa 30 16 - 20
BC3 PPR CCa 10 40 - 200
BC4 PPR CCa 30 40 - 200
BC5 PPR SC 10 40 - 200
BC6 PPR SC 30 40 - 200
BC7 PEADR CCa 10 16-20
BC8 PEADR CCa 30 16 -20
BC9 PEADR CCa 10 40 - 200
BC10 PEADR CCa 30 40 - 200
BC11 PEADR SC 10 40-200
BC12 PEADR SC 30 40 - 200
BC13 PPR SC 10 16 - 20
BC14 PPR SC 30 16-20
BC15 PEADR SC 10 16-20
BC16 PEADR SC 30 16 - 20

1.3.4. Obtencidn de biocompuestos

Para el procesamiento de los materiales compuestos se utilizaron los equipos de extrusion y molienda
descritos en el numeral 1.3.1. Las caracteristicas y condiciones de operacion del extrusor se presentan en
las Tabla 1.11 y 1.12, respectivamente. Cabe mencionar que para cada material compuesto, se emplearon
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condiciones de operacion distintas debido a factores como el tipo de matriz polimérica, la fibra vegetal
empleada y las proporciones de refuerzo a incorporar.

Tabla 1. 11. Caracteristicas del extrusor de doble husillo.

Item Parédmetro
Diametro 22 mm
Radio L/D 40:1
Velocidad maxima del tornillos 600 rpm
Zonas de calentamiento 10
Temperatura maxima 350°C
Volumen de la tolva 5L
Poder del motor del extrusor 5.5 KW
Temperatura ambiente de operacion 45 +5°C
Voltaje 380 V/50 Hz
Humedad de operacion 5-95%
Max. Caudal mésico de salida 20 kg/h

L/D: relacién longitud — diametro del equipo de extrusion

La velocidad de los tornillos alimentadores fue determinada con base en analisis preliminares de caudales
para el polimero, la fibra y el biocompuesto. El caudal y el porcentaje de fibra del material compuesto se
relacionan con el flujo masico y la fraccion de cada componente. Asi mismo cada uno de estos pardmetros
se ve afectado por variaciones en la velocidad de los tornillos alimentadores. Con base a esto, se establecid
gue a mayor velocidad del tornillo asociado al suministro de polimero y, manteniendo la velocidad de
adicion del refuerzo, el porcentaje de fibra disminuye. Por lo tanto el pardmetro a variar durante la
experimentacion fue las revoluciones establecidas para la alimentacion del material estructurante o
polimérico. Por su parte, la temperatura en las zonas de calentamiento fue fijada de acuerdo al manejo y
experimentacion previa en el procesamiento de las matrices analizadas. De forma complementaria, se
emplearon las fichas técnicas de los polimeros virgenes para establecer con mayor precision las temperaturas
de proceso.

Una vez obtenido el material compuesto, se procedi6 a disminuir el tamafio de particula empleando el equipo
de molienda descrito en el numeral 1.3.1. Posterior a esto, el material fue secado en un horno proporcionado
por el laboratorio de materiales de la Universidad Auténoma de Occidente, llevandolo a una temperatura de
80°C durante 12 horas.
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Tabla 1. 12. Condiciones de operacion de la maquina extrusora para la obtencion de materiales compuestos.

Parametro Condicion
BC1 BC2
Perfil de T° 170 °C(zonas 1), 180 °C (zonas 2 - 3), 170 160 °C(zonas 1 — 5), 165 °C (zonas 6 —
(zonas 4 -7), 165 (zonas 8 - 10) 10)
V. de tornillo 250 rpm 180 rpm
V. de tornillo AP 6.4 rpm 6.4 rpm
T° promedio interna 172°C 160°C
Parametro Condicion
BC3 BC4
Perfil de T° 170 °C(zonas 1), 180 °C (zonas 2 - 3), 170 160 °C(zonas 1 — 5), 165 °C (zonas 6 —
(zonas 4 -7), 165 (zonas 8 - 10) 10)
V. de tornillo 250 rpm 180 rpm
V. de tornillo AP 6 rpm 6 rpm
T° promedio interna 172°C 160°C
Parametro Condicion
BC5 BC6
. o o R 170 °C(zonas 1), 180 °C (zonas 2 - 3),
Perfilde T 160 °C(zonas 1 —5), 165 °C (zonas 6 — 10) 170 (zonas 4 - 7), 165 (zonas 8 - 10)
V. de tornillo 185 rpm 85 rpm
V. de tornillo AP 11 rpm 11 rpm
T° promedio interna 186°C 172°C
Parametro Condicion
BC7 BC8
Perfil de T° 170°C (zona 1), 150°C (zonas 2 - 5), 145°C 170°C (zona 1), 150°C (zonas 2 - 5),
(zonas 6 — 10) 145°C (zonas 6 — 10)
V. de tornillo 250 rpm 40 rpm
V. de tornillo AP 3rpm 3rpm
T° promedio interna 160°C 160°C
Parametro Condicion
BC9 BC10
Perfil de T° 170°C (zona 1), 150°C (zonas 2 —5), 145°C 170°C (zona 1), 150°C (zonas 2 —5),
(zonas 6 — 10) 145°C (zonas 6 — 10)
V. de tornillo 250 rpm 50 rpm
V. de tornillo AP 3rpm 3rpm
T° promedio interna 160°C 160°C
Parametro Condicion
BC11 BC12
Perfil de T° 170°C (zona 1), 150°C (zonas 2 —5), 145°C 170°C (zona 1), 150°C (zonas 2 —5),
(zonas 6 — 10) 145°C (zonas 6 — 10)
V. de tornillo 195 rpm 15 rpm
V. de tornillo AP 7 rpm 7 rpm
T° promedio interna 160°C 160°C

V: velocidad, T°: temperatura, AP: alimentador de fibra.
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1.4. Resultados y discusién

1.4.1. Caracterizacion de los residuos lignoceluldsicos.

El andlisis proximo o inmediato en base seca de los residuos evaluados y reportados en la literatura se
presentan en las Tablas 1.13 y 1.14, respectivamente. Comparando los valores obtenidos, se observa que la
biomasa residual con mayor contenido de humedad es la estopa de coco (12.15%). Este pardmetro esta
directamente relacionado con la dispersién de las fibras en la matriz polimérica, durante el proceso de
extrusion. A mayor contenido de humedad se presenta una menor dispersion del material lignocelulésico en
la matriz polimérica, problema que se refleja en las propiedades de resistencia mecanica del biocompuesto,
segun datos reportados por Hietala y Oksman (2018) y como se vera al analizar las propiedades mecéanicas
de los biocompuestos.

Tabla 1. 13. Analisis proximo en base seca de las fibras y matrices poliméricas empleadas.

Material Hw (%) Cz (%) MV (%) CF (%) PCS (MJ/kg)
PPR 0124001  009+001 99.89+001  0.01+0.01 4353
PEADR 055+003  045+003 9955001  0.00%0.00 43.41
cCa 11614008 1834005 93.99+008  4.14+011 15.93
sc 12154011 4.06+008 83.18+004 12.76+0.08 18.41

Hw (%): porcentaje de humedad, Cz (%): porcentaje de cenizas, MV (%): porcentaje de materia volatil, CF (%):
contenido de carbono fijo, PCS: poder calorifico superior.

En la biomasa residual, el mayor valor de materia volatil se presentd para el cisco de café (83.08%). Este
parametro se relaciona con el porcentaje de celulosa y hemicelulosa (holocelulosa) presente en la biomasa.
El contenido de hemicelulosa influye en la distancia de la celulosa interfibrilar, impactando la rigidez de la
fibra y permitiendo clasificarla como un material poco fréagil o de dificil rotura (Castellani et al., 2016). Asi
mismo, se puede decir que un alto contenido de materia volatil representa una proporcion significativa de
holocelulosa, influyendo en el comportamiento de la fibra y las propiedades mecanicas de un biocompuesto
obtenido a partir de este material, como se analizard mas adelante. Adicionalmente, el contenido de carbono
fijo se encuentra directamente relacionado con la cantidad de lignina presente en la biomasa (Jeguirim et
al., 2014), por lo cual se esperaria que la SC presente un mayor contenido de este parametro. Por otro lado,
los residuos plasticos y vegetativos que presentaron menor cantidad de cenizas fueron el PPR (0.09%) y el
CCa (1.65%) respectivamente. Teniendo en cuenta estos resultados se puede decir que dichos materiales
afectarian en menor grado el manejo y administracién de costos del proceso reduciendo los impactos por
corrosion de equipos, la dificultad en su procesamiento y la transformacion de la energia (Garcia et al.,
2013). Por altimo, el poder calorifico de los residuos influye en la produccion de energia de un material
compuesto. Con base a esto, se puede argumentar que el PPR y la SC afectarian en mayor medida la
generacion de energia y potencia de un material compuesto (Anshar et al., 2018).

Al comparar los resultados obtenidos con datos reportados en la literatura (Tabla 1.14) se observé que el
andlisis proximo del PPR se encuentra en el rango establecido segln valores reportados por Li et al. (2017),
Jung et al. (2010) y Azizi et al. (2018). Al analizar los parametros que componen el analisis proximo, se
encontré que el contenido de humedad en la estopa de coco y el PEADR, difiere de los datos presentados
por Mythili et al. (2013), Jung et al. (2010), Kunwar et al. (2016) y Li et al. (2017). Asi mismo, se encontrd
que para el cisco de café y la SC, el contenido de materia volatil varia en comparacion con los valores
determinados reportados en la Tabla 1.14. La composicion del CCay la SC cambia segln la variedad de la
especie, su ubicacion geografica, condiciones de cultivo y procesamiento del mismo (Carvalho et al., 2018).
Exceptuando la estopa de coco, los residuos evaluados presentan un poder calorifico inferior a los valores
reportados por Vassilev et al. (2010), Oliveira et al. (2013), Ismail et al. (2016) y Galhano et al. (2018)
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para el cisco de café, Li et al. (2017), Jung et al. (2010), Azizi et al. (2018) y Uzun y Yaman (2017) para
el PPy Jung et al. (2010), Kunwar et al. (2016), Li et al. (2017) y Ng et al. (2018) para el PEAD.

Tabla 1. 14. Andlisis proximo en base seca de las fibras y matrices poliméricas segun datos reportados en
la literatura.

Analisis Préximo

Material Hw (%) Cz (%) MV (%) CF (%) PCS (MJ/kg) Referencia

Li et al. (2017), Jung et al.
PPR 0-04 0-3.55 95.08 - 100 0-1.22 45.2 -47.46 (2010), Azizi et al. (2018), Uzun
y Yaman (2017)
Jung et al. (2010), Kunwar et al.
PEADR 0-01 0-0.99 98.87 -100 0-0.04 46.5-49.3 (2016), Li et al. (2017), Ng et al.
(2018), Yuan et al. (2018)
Vassilev et al. (2010), Oliveira et
al. (2013), Ismail et al. (2016),
Galhano et al. (2018), Harsono et
al (2019)
Muythili et al. (2013), Dhyani y
sC 9.65-101 3.2-556 69.35-79.15 11.2-15.44 14.67 -18.74 Bhaskar (2018), Galhano et al.
(2018)

CCa 9.22-253 0.73-25 68.2-8187 16.42-185 19.8-21.41

El anélisis elemental o Gltimo en base seca y libre de cenizas de los residuos evaluados y reportados en la
literatura se presenta en las Tablas 1.15 y 1.16, respectivamente. En la Tabla 1.15 se puede observar que el
contenido de carbono es mayor para la SC (53.88%), mientras que el CCa present6 un alto contenido de
oxigeno elemental, nitrdgeno e hidrogeno (41.27, 1.07 y 6.88 %, respectivamente). El carbono y el
hidrégeno son importantes fuentes de calor y se asocian de forma directa con el poder calorifico de un
material. Asi mismo, este parametro se reduce con la presencia de un alto contenido de oxigeno y un valor
bajo de carbono (Setter et al., 2020). Teniendo en cuenta lo anterior, la SC puede considerarse como un
residuo deseable para usos energéticos.

Tabla 1. 15. Andlisis elemental en base seca y libre de cenizas de las fibras y matrices poliméricas
empleadas.

Analisis elemental
Material H (%) C (%) N (%) O (%) S (%) o/C H/C
PPR 13.17 84.65 0.12 1.33 0.73 0.01 1.87
PEADR 13.30 84.19 0.08 2.02 0.42 0.02 1.90
CCa 6.88 50.72 1.07 41.27 0.06 0.61 1.63
SC 6.51 53.88 0.68 38.84 0.08 0.54 1,45

H (%): porcentaje de hidrogeno elemental, C (%): porcentaje de carbono elemental, N (%): porcentaje de nitrégeno
elemental, O (%): contenido de oxigeno elemental, S (%): porcentaje de azufre elemental.

Las relaciones atdmicas O/C y H/C obtenidas para los residuos lignocelulésicos (CCa: 0.61, SC: 0.54; y
CCa: 1.63, SC: 1.45, respectivamente), se encuentran dentro del rango establecido para la biomasa en el
diagrama tipo Van Krevelen (Ruales, 2015; Mayson y Williams, 2021). Los valores de la relacion O/C
pueden atribuirse a un alto contenido de celulosa y hemicelulosa en la biomasa (Sarasini et al., 2018;
Jeguirim et al., 2016). Migneault et al. (2015) exponen que este pardmetro es directa e inversamente
proporcional con la cantidad de carbohidratos (celulosa y hemicelulosa) y el contenido de lignina y
extractivos presentes en la fibra, respectivatemente. Siendo asi, esta relacion puede usarse como parametro
evaluador de la polaridad de un refuerzo en la producciéon de materiales compuestos, variando directa y
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proporcionalmente con el contenido de grupos hidroxilo (O — H). Dichos grupos son centros reactivos de
alta polaridad, los cuales influyen en la formacion de puentes de hidrégeno y la compatibilidad entre la fibra
y el polimero (Bajwa et al., 2016). Es decir, que la relacion O/C permite estimar el grado de interaccion
entre el refuerzo lignoceluldsico y la matriz polar polimérica empleada (Sarasini et al., 2018), siendo esta
mucho mayor para el cisco de café en comparacion con la estopa de coco. Por otro lado, el contenido de
oxigeno en los polimeros se encuentra relacionado con grupos funcionales como los C - O. Estos grupos
polares a su vez, contribuyen al aumento de la hidrofilia superficial de los sustratos poliméricos, siendo
mucho mayor en el caso del PEADR (Mandolfino, 2019).

La Tabla 1.16 muestra los valores del andlisis ultimo reportado en la literatura para los residuos evaluados.
Comparandolos con los valores obtenidos se puede observar que el analisis elemental determinado para el
cisco de café y la estopa de coco, se encuentran dentro de los rangos planteados.

Tabla 1. 16. Valores reportados en la literatura para el andlisis ultimo en base seca y libre de cenizas de
residuos lignocelulésicos.

Andlisis Elemental
Material C(%) H(%) N(%) O(%) S(%) O/IC HIC Referencia
Jung et al. (2010), Azizi et al. (2018), Uzun 'y
80.3 - 7.1- ) ) 0.08 - 0- 1.06- Yaman (2017), Barbarias et al. (2018),
PPR* ‘908 153 07031 0-29 59 002 202  Chattopadhyay et al. (2016), Jin et al. (2018) y
Suriapparao et al. (2018)
81.45- 11.65- 0- 1.72- Jung et al. (2010), Kunwar et al. (2016), Barbarias
PEADR 86.5 151 0-0.34 0-536 0-0.79 005 209 et al. (2018), Ng et al. (2018), Ahmad et al. (2017),
' ' ' ' Chattopadhyay et al. (2016)
Vassilev et al. (2010), Oliveira et al. (2013), Ismail
40.1 - 49 - 39.54 - 0.7- 1.47-
CCa 52 56 708 0-52 491 0-0.35 074 162 et al. (2016), Galhano et al. (2018) y Yuan et al.
(2018)
sc  415- 57 0- 1441- o 023- 137-  Mythilietal. (2013), Dhyaniy Bhaskar (2018) y
66.87 7.63 10.92 45.6 0.51 145  Galhano et al. (2018), Luis — Zarate et al. (2018)

La composicion estructural de los residuos lignocelulésicos, se presenta en la Tabla 1.17. El cisco de café
presentd una mayor proporcion de celulosa (33.38%) en comparacion con la estopa de coco (22.24%). La
celulosa se considera como un biopolimero semicristalino de estructura fibrosa — rigida, el cual afecta de
forma positiva la rigidez en los materiales compuestos, reflejandose en aumentos del médulo de elasticidad
(Agustin — Salazar et al., 2018). Asi mismo, este compuesto se encuentra relacionado con la compatibilidad
entre el refuerzo vegetal y matriz polimérica, reflejandose en mayores interacciones (enlaces de hidrégeno)
en la interfaz para fibras con un alto contenido de celulosa. Este tipo de uniones quimicas pueden generar
como resultado una mayor resistencia a la traccion en un material compuesto (Tran et al., 2018).

Respecto a la proporcion de hemicelulosa, el CCa demostrd tener un contenido bajo (13.06%) en
comparacion con la SC (15.62%). Un menor porcentaje de este componente no celuldsico induce a una
mayor proporcion de celulosa contenida en la fibra, caracteristica que se relaciona con la cantidad de enlaces
intermoleculares de hidrogeno. Cabe resaltar que este tipo de enlaces (grupos hidroxilos — OH) se
encuentran contenidos en la celulosa presente en la biomasa (Mazian et al., 2020).

En cuanto al contenido de lignina, la estopa de coco present6 una mayor cantidad (25.42%) en comparacion
con el cisco de café (17.31%). Este tipo de compuesto es considerado como un polimero amorfo y
quimicamente heterogéneo. Bajwa et al. (2016) mencionan que aumentos en la carga de lignina genera
impactos negativos en la resistencia de un material compuesto por lo cual se propone eliminar este tipo de
compuestos por medio de métodos de modificacion de superficie quimicos, siendo la mercerizacion y la
aplicacion de plasma frio, metano, argon o helio los mas utilizados, respectivamente (Sanchez et al., 2020).
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Por su parte, el cisco de café presentd una menor proporcion de cenizas (1.84%) en comparacion con la
estopa de coco (3.71%). En cuanto al contenido de extractivos, ambos residuos presentaron valores
similares. Este tipo de compuestos son considerados indeseables en la obtencidn de materiales compuestos,
ya que reducen el rendimiento de adhesion del refuerzo o potencial de reforzamiento por una fibra
(Migneault et al., 2015).

Tabla 1. 17. Composicion estructural de los residuos lignocelul6sicos.

Porcentaje en peso (%owt)
Composicion

CCa SC
Celulosa 33.38+£0.89 22.24 £ 1.46
Hemicelulosa 13.06 + 0.60 15.62 £1.25
Lignina 17.31£0.68 2542 +0.81
Extractivos 3442 £0.94 33.00 £0.28
Cenizas 1.84 +0.06 3.71+0.08

Hem/Lig 0.75 0.61

Cel/Lig 1.93 0.87

CcCa: Cisco de café, SC: Estopa de coco.

Al comparar los resultados obtenidos con la informacion reportada en la literatura (Tabla 1.18), se encontro
gue el contenido de celulosa y cenizas en el cisco de café se encuentra dentro del rango establecido segln
Collazo-Bigliardi et al. (2018) y Baeta et al. (2017). En el caso de la estopa de coco, la proporcidn de lignina
y cenizas es acorde segun datos reportados por Dhyani y Bhaskar (2018), Mythili et al. (2013),
Lertwattanaruk y Suntijitto (2015) y Basu et al. (2015), mientras que los extractivos superan los valores
reportados. Soares et al. (2016) mencionan que el mesocarpio (fibra externa) del coco, en la etapa verde
presenta una cantidad sustancial de extractos, por lo cual se podria asociar el material analizado con la fruta
en edad temprana de maduracion. Adicionalmente, se puede decir que la composicién estructural de los
residuos biomasicos varia segun la especie, las condiciones y la ubicacién geografica del cultivo y el
procesamiento del mismo (Carvalho et al., 2018).

Tabla 1. 18. Valores reportados en la literatura para la composicion estructural de los residuos
lignocelulésicos.

Composicién porcentual en peso (Yowt)

Material Celulosa Hemicelulosa Lignina Cenizas Extractivos Ref.

Collazo-Bigliardi et al. (2018),
Baéta et al. (2017)
Dhyani y Bhaskar (2018),
Mythili et al. (2013),

SC 26.80 - 47.7 17.20-25.9 17.8-39.66  0.8-5.56 6.8-22.01 Lertwattanaruk y Suntijitto
(2015), Radoor et al. (2020),
Hasan et al. (2021)

CCa 29.17-35.4 18.2 - 28.96 22.35-23.2 14-46 17.67-21.8

CCa: Cisco de café, SC: Estopa de coco.

En la Tabla 1.19 y las Figuras 1.10 y 1.11, se presentan los resultados obtenidos del anlisis
termogravimétrico de las fibras vegetales (CCay SC). Comparando las fibras se observa que la temperatura
de degradacion del CCa (268.82 °C) es mas alta, lo cual indica que este tipo de biomasa presenta mayor
estabilidad térmica que la SC (Huang et al., 2018). Por otro lado, la Figura 1.11 muestra dos procesos
térmicos de 100 — 600 °C los cuales se pueden asociar con la degradacion de la hemicelulosa (Region 1) y
la celulosa (Regi6n 2) en el material vegetal. Las regiones 1y 2 coinciden con los rangos de descomposicion
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reportados por Nunes et al. (2017), Huang et al. (2018), Hu y Gholizadhe (2019) siendo estos 210 — 350 y
300 -390 °C para la hemicelulosa y la celulosa, respectivamente. Adicionalmente mencionan que la lignina,
al ser un compuesto de estructura compleja, se degrada en un rango de temperatura de 200 — 450 °C. De
forma similar, Sher et al. (2019) relacionan el contenido de hemicelulosa y celulosa con el porcentaje de
pérdida de peso correspondiente al area bajo las curvas DTG de las regiones 1y 2. Lo anterior se evidencia,
aproximadamente, con los resultados obtenidos de hemicelulosa y celulosa en la SC y el CCa,
correspondientemente.

Tabla 1. 19. Andlisis termogravimétrico de las fibras.

) Region 1 Region 2
Material Td (°C)
Trr(°C)  Tp(°C) DTG (%/°C) ML (%) Trr (°C) Tp(°C) DTG (%/°C) ML (%)
CCa 268.82 257.4-3215 293.6 0.39 19 321.5-388.9 3582 0.95 35.2
SC 24284 216.1-292.7 2783 0.34 15.8 292.7 - 353.7 329 0.97 34.3

Td: temperatura de degradacion, Trr: temperatura inicial y final de la region, Tp: temperatura de la maxima pérdida de
peso, DTG: méxima velocidad de pérdida de peso, ML.: pérdida de peso total.
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Figura 1. 10. Andlisis termogravimétrico de las fibras vegetales.
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Figura 1. 11. Curva de termogravimetria diferencial de las fibras.

Entre las propiedades fisicas determinadas a las fibras vegetales, se encuentra la densidad real y la relacion
de aspecto (RA). Los resultados obtenidos para estos parametros se presentan en la Tabla 1.19, donde el
cisco de café presentd una menor densidad (0.53 gr/cm®) en comparacién con la estopa de coco (1.19
gr/cm®). Dicha propiedad se encuentra relacionada con los espacios internos vacios del material
lignocelulésico. Por lo cual, una mayor cantidad de espacios vacios genera una menor densidad de la fibra
asi como un aumento en la porosidad de la misma (Trejos, 2014). Siendo asi, las diferencias entre densidades
reales se atribuyen a una mayor cantidad de espacios interiores en la estructura del cisco de café en contraste
con la estopa de coco. Al comparar los resultados obtenidos con los datos reportados en la literatura, se
evidencid que tanto el cisco de café como la estopa de coco presentaron densidades dentro de los rangos
establecidos por Ismail et al. (2016), Pinzo6n et al. (2015), Cuoto et al. (2013), Trejos (2014), Ali (2010) y
Bujang et al. (2007). Por otro lado, la RA se encuentra relacionada con los cambios en las propiedades
mecanicas de un material compuesto, principalmente en el médulo tensil o de flexion. A menor RA se
pueden percibir valores mas altos de médulo (Kwon et al., 2014), como se vera al analizar las propiedades
mecénicas de los biocompuestos. Las diferencias entre los datos obtenidos de RA con los reportados en la
literatura se debe al tratamiento dado a la biomasa, asi como el tipo de método utilizado para la obtencion
de la fibra (Shah, 2013).

Tabla 1. 20. Caracteristicas fisicas de las fibras vegetales.

Caracteristicas de la fibra

Fibra Densidad (gr/cm?3) RA D. Rep. (gr/cm3) RA. Rep Ref.
Ismail et al., 2016; Pinzén et
CCa 0.53 2.22 0.5-0.53 al., 2015; Cuoto et al., 2013
> 352
sc 119 1.98 067 -137 Trejos, 2014; Ali, 2010;

Bujang et al., 2007

2 : Shah (2013), D. Rep: Densidad reportada en la literatura, RA. Rep: Relacion de aspecto reportada en la literatura
para diferentes fibras naturales.
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1.4.2. Caracterizacion de los residuos plasticos

La caracterizacion del material polimérico se presenta en la Tabla 1.21, para lo cual se determinaron
parametros fisicos, mecénicos y térmicos. En el caso de la densidad no se observo variaciones significativas
con relacion a los polimeros virgenes, coincidiendo con datos reportados por Li et al. (2018) (0.92 gr/cmq)
y Das y Tiwari (2018) (0.95 gr/cm?®) para el PP y el PEAD, respectivamente. EI médulo ténsil se mantuvo
parael PPR, indicando control en la degradacion termomecéanica por aumentos en la cristalinidad e insercion
de fallas en las cadenas amorfas (Oliveira et al., 2017), coincidiendo con los resultados reportados por Incio
et al. (2017) (1.6 GPa). Adicionalmente, Oliveira et al., 2017 reportan que la degradacion térmica de los
polimeros genera moléculas cortas, incidiendo de forma directa en bajas interconexiones entre la fase
cristalina y la fase amorfa del material. Este comportamiento se ve reflejado en la reduccion del médulo de
traccion y de flexion, como es el caso del PEADR (0.85 y 0.6 GPa, respectivamente). Por el contrario, la
resistencia al impacto y la deformacion disminuyeron en el PPR y el PEADR, verificando que el
reprocesamiento vuelve fragil el polimero debido a la caida en el peso molecular y reduce la energia
necesaria para romperlo (Touati et al., 2011).

El reproceso del material incide en la escision de la cadena polimérica, debilitando la estructura
macromolecular y aumentando su cristalinidad (temperatura, entalpia y porcentaje) (Oliveira et al., 2017,
Kraiem et al., 2013). Asi mismo, Oliveira et al. (2017) mencionan que la entalpia de fusién se comporta
como indicador de las variaciones en la cristalinidad de un polimero. Es decir, que el aumento en el valor
de la entalpia puede ser indicativo de incrementos de la cristalinidad. A su vez, reprocesar polimeros influye
en la estabilidad térmica de los mismos, disminuyendo su temperatura de degradacion (Crespo y Caicedo,
2019; Caicedo et al., 2018). Lo anterior se refleja en los resultados obtenidos para el PPR y el PEADR
(Temperatura de degradacion: 402.4 y 465.4, respectivamente), los cuales estan por debajo de los valores
reportados por Das y Tiwari (2018) (Temperatura de degradacion: PP virgen 440°C, PEAD virgen 475°C).
Por otro lado, las temperaturas de cristalizacion y de fusion son menores en materiales poliméricos
reprocesados, mientras su grado cristalizacion aumenta. Este comportamiento se puede explicar teniendo en
cuenta la degradacion termo-oxidativa o mecanica provocada por el reprocesamiento de los polimeros
(Martin — Alfonso y Franco, 2015). En adicion, Martin — Alfonso y Franco (2015) mencionan que la
degradacion termomecénica influye en la liberacion de secciones macromoleculares entrelazadas, las cuales
al dejarse reorganizar propician el aumento del grado de cristalinidad del polimero.

Tabla 1. 21. Caracteristicas del material polimérico.

Caracterizacion del material polimérico

Parametro PP PPR PEAD PEADR
Densidad (g/cm?) 0.91¢ 0.91 +0.009 0.96¢ 0.96 £0.01
Madulo elastico en traccion (GPa) 1.24° — 1.60f 1.61+415 0.9 0. 85+ 25.86
Resistencia a la traccion (MPa) 35¢ 38.68 + 0.47 244 25.93+0.8
Deformacion (%) > 10f 18.75 £ 3.16 > 2001 217.47 £41.39
Médulo eléstico en flexion (GPa) 1.52f- 1.60° 1.22 +15.95 0.82¢ 0.60 +7.08
Resistencia a la flexion (MPa) 46P 37.81+0.71 23¢ 17.19+0.19
Resistencia al Impacto (J/m) 22¢ 10.66 £ 0.7 304 15.19 £0.75
Temperatura de degradacion (°C) 4408 402.4 4758 465.4
Temperatura de fusién (°C) 165.642 165.5 1314 130.9
Entalpia de fusion (J/gr) 87.222 95.74 208.79 211.9
Temperatura de cristalizacion (°C) 130.022 114.2 116.9i 117.2
Entalpia de cristalizacion (J/gr) 83.72 98.94 200 215
Porcentaje de cristalizacion (%) 37.9 474 71.39 745
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a: Linetal. (2019), " : McCaffrey et al. (2018), ¢: Sabic (2019a), %: Sabic (2019b), ¢: Das y Tiwari (2018), : Inacio
et al. (2017), 9 Awad et al. (2019), M Dikobe y Luyt (2017), ': Pesi¢ et al. (2016), i: Kraiem et al. (2013), PP:
Polipropileno virgen, PEAD: Polietileno de alta densidad virgen.

1.4.3 Obtencion de biocompuestos

Teniendo las configuraciones planteadas en la Tabla 1.9 del numeral 1.3.4 (Métodos experimentales:
obtencion de biocompuestos), se elaboraron 12 biocompuestos los cuales se presentan en la Tabla 1.10.
Adicionalmente, en la Figura 1.12 se ilustra la fase final de la extrusion de biocompuestos asi como las
materias primas utilizadas en la obtencion del mismo (matriz polimérica y fibras vegetales).

Biocompuesto |

Estopa
de coco

Figura 1. 12. Obtencién de materiales compuestos.

Las formulaciones correspondientes a i) PPR reforzado con SC al 10%, asociado al tamiz 16 — 20 (BC13),
ii) PPR reforzado con SC al 30%, asociado al tamiz 16 — 20 (BC14), iii) PEADR reforzado con SC al 10%,
asociado al tamiz 16 — 20 (BC15), y iv) PEADR reforzado con SC al 30%, asociado al tamiz 16 — 20 (Bc16),
no se lograron obtener debido al taponamiento del alimentador de fibra equipado al sistema de extrusion.
La SC presento una fuerte aglomeracion en la salida del sistema de alimentacién, causada por la friccion de
las fibras y la temperatura del proceso (185°C). Adicionalmente, el tamafio de particula facilité el
enrollamiento y acumulacion de material en el tornillo alimentador, impidiendo el transporte por completo
y la obtencion de las configuraciones en cuestion. En la Figura 1.11 se presenta las evidencias de la
aglomeracion de fibra.

Figura 1. 13. Evidencias de la salida del alimentador de fibra obstruido.
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1.5. Conclusiones

Al comparar las propiedades fisicoquimicas y térmicas de los residuos lignocelul6sicos, se logré concluir
que el CCa presentd un mayor potencial para ser aprovechado como material de refuerzo en la obtencion de
biocompuestos. Este residuo presento caracteristicas destacadas frente a la SC, como la presencia de una
mayor proporcion de materia volatil, celulosa y oxigeno. Dichos pardmetros se encuentran relacionados con
la compatibilidad e interaccion de la fibra vegetal con la matriz termoplastica. Asi mismo, el CCa reflejo
una baja proporcion de humedad, cenizas, carbono y lignina. Estas caracteristicas inciden en una mejor
dispersién del material vegetal, un mayor rendimiento en la adhesion del refuerzo al polimero y bajos
impactos asociados a la corrosion de equipos. De igual forma, disminuye el grado de dificultad en el
procesamiento de las fibras y la transformacion de la energia. Por otro lado, la temperatura de degradacion
del CCa fue mayor en contraste con la SC. Esto permite establecer al CCa como el refuerzo més estable y
con mayor rango de procesamiento térmico. Por Gltimo y con base a la RA, se podria percibir un mayor
aumento en las propiedades mecanicas de los biocompuestos obtenidos a partir de CCa, las cuales se
analizaran més adelante.
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CAPITULO 2. VARIACION DE LAS CARACTERISTICAS EN LOS
MATERIALES COMPUESTOS MADERO PLASTICOS:
PROPIEDADES MECANICAS

2.1. Resumen

La produccion de materiales compuestos es una de las alternativas de manejo eficiente para las fibras
vegetales residuales y plasticos pos industrial que se generan en Colombia. Este tipo de componentes se
mezclan mediante procesos de transformacion térmica (extrusion — inyeccion) con la finalidad de obtener
materiales de mejores propiedades fisicoquimicas, térmicas y mecénicas. Estas Ultimas hacen referencia a
la caracterizacion de los materiales compuestos mediante ensayos de traccion, flexion e impacto,
principalmente. Dichas pruebas fueron realizadas a los biocompuestos producidos y reportados en el
Capitulo 1, con el fin de conocer la capacidad de estos para resistir fuerzas o cargas externas a las cuales
fueron sometidos. Entre los resultados se resalta el aumento en el médulo tensil y de flexion, como
consecuencia de la incorporacion de cargas (fibra vegetal) en las matrices poliméricas. Este comportamiento
se evidencid mayoritariamente en los biocompuestos obtenidos a partir de: i) cisco de café y polipropileno
pos industrial (PPR) en una relacion de porcentaje en peso 30:70 (refuerzo:matriz) y un tamafio de particula
entre 75 y 425 micras, Yy ii) cisco de café y polietileno de alta densidad pos industrial (PEADR) en una
relacion de porcentaje en peso 30:70 (refuerzo:matriz) y un tamafio de particula entre 75 y 425 micras.
Dichos biocompuestos se identificaron como BC4 y BC10, respectivamente, arrojando los siguientes
resultados: i) para BC4 se obtuvo aumentos en el Modulo Eléstico en Traccion (67.33%) y Flexion
(92.95%), con valores de 2690.25 y 2353 MPa, correspondientemente, y ii) para BC10 se presentaron
incrementos en el Médulo Eléstico en Traccion (98.62%) y Flexion (113.84%), con valores de 1696.25 y
1282.5 MPa, respectivamente. Adicionalmente, se observé que la resistencia a la traccion y al impacto
disminuyeron (Resistencia a la traccion: 13.34 — 36.25 %; resistencia al impacto: 0.19 — 34.80%) en todos
los materiales compuestos, como resultado de la baja interaccion o relacion refuerzo — matriz en los
materiales compuestos. Este comportamiento vario positivamente al adicionar anhidrido maléico injertado
en polipropileno (MAPP) a la formulacion BC4. El resultado obtenido fue el aumento en la resistencia a la
traccion (4.71%) y la flexion (15.68%) del material modificado (BC4). Finalmente, se concluye que los
biocompuestos reforzados con fibras altamente celulésicas (CCa) presentaron un mejor comportamiento
mecanico al compararlos con las matrices poliméricas reforzadas con estopa de coco (SC).

2.2. Marco teorico

Para comprender las propiedades de los materiales, es necesario tener presente su estructura a escala atdmica
y/o microscépica. Para esto se cred la tabla perddica de los elementos, sistema por el cual se determinan las
propiedades mas relevantes de los materiales. La combinacion de estos proporciona un sinnimero de
productos que en estado solido son denominados o clasificados como materiales y que, en términos
generales, se agrupan en tres grandes grupos dependiendo de su constitucion elemental asi como sus
caracteristicas o propiedades. Estos grupos son los materiales metélicos, los cerdmicos y los poliméricos
(Balasubramanian, 2017).

Los materiales poliméricos, cominmente conocidos como “plasticos”, tienen la capacidad de ser moldeados
con facilidad en la mayoria de los casos y poseen una amplia y atractiva lista de propiedades Utiles en un
gran namero de aplicaciones ingenieriles, donde la resistencia no es un factor determinante. Estos a su vez,
también son usados ampliamente en la obtencién de materiales compuestos (Balasubramanian, 2017).
Teniendo en cuenta sus propiedades y caracteristicas, los materiales poliméricos pueden clasificarse en tres
grupos (McKeen, 2019):
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- Polimeros Termoplésticos (TP): este tipo de polimeros a temperatura ambiente se encuentran en
estado s6lido, pero cuando son sometidos a altas temperaturas cambian su estado a liquido — viscoso.

- Polimeros Termofijos (TS): estos materiales no toleran ciclos repetidos de calentamiento y
enfriamiento, ya que tienden o son susceptibles a degradarse con facilidad.

- Elastomeros (E): son materiales poliméricos con una gran capacidad elastica.

En la naturaleza son pocos los materiales constituidos por un solo elemento. La gran mayoria son mezclas
de diferentes elementos, los cuales al combinarse producen materiales compuestos. Estos presentan un
desemperio, generalmente, superior al de cada elemento por separado y se generan mediante interacciones
sin reaccion quimica, dando lugar a nuevas caracteristicas o propiedades especificas (Ngo, 2020). En los
materiales compuestos se deben considerar dos componentes: la matriz y el elemento reforzante. Estos,
varian dependiendo del uso o las cargas a las cuales puedan someterse. La matriz se puede definir como el
componente responsable de transmitir esfuerzos, asi como de definir las propiedades fisicas y quimicas del
material compuesto. En ciertos casos, este componente presenta propiedades que permiten proteger el
material compuesto contra los agentes ambientales a los que pueda estar sometido. Por su parte, el refuerzo
corresponde al elemento que proporciona resistencia y rigidez al compuesto. La matriz se encarga de
mantener unido este tipo de elemento, por medio de la transmision de esfuerzos entre fibras generando una
estructura sélida (Ngo, 2020; Wondmagegnehu et al., 2021). Entre los materiales compuestos encontramos
aquellos que se producen con componentes o elementos naturales. Estos son cominmente conocidos como
biocompuestos, reemplazando las fibras o matrices sintéticas por materiales de origen vegetal (Guna et al,
2017).

Los biocompuestos se encuentran sometidos a diferentes factores como la distribucidn de las fibras y el tipo
de refuerzo o matriz, los cuales influyen en su desempefio y en sus propiedades mecanicas (Uitterhaegen et
al., 2018). Las propiedades mecéanicas de dichos materiales dependen, principalmente, de su composicion y
otros factores como la temperatura y el tiempo que se tardan en responder a un esfuerzo. (Beltran y Marcilla,
2012). Para el caso de los materiales compuestos, se definen como la capacidad de resistir fuerzas o cargas
externas a las cuales son sometidos sus componentes constituyentes (Murugan, 2020). Existen diferentes
tipos de ensayos que determinan dichas propiedades, entre los que se destacan los de traccion, flexion e
impacto. Los resultados de estas pruebas son utilizados como insumo en la seleccidn de materiales eficientes
para el disefio de piezas que soporten fuerza (Prasanna et al., 2019). La prueba de traccion es la metodologia
por la cual se determina la respuesta del material ante una fuerza tendiente a estirarlo. Este tipo de
procedimiento se desarrolla en una maquina universal de traccién, la cual deforma las probetas del material
a ensayar, al aplicar una carga progresiva en sentido axial (Beltran y Marcilla, 2012). La probeta se sujeta
por sus extremos en la maquina por medio de mordazas que a su vez someten la muestra a tension progresiva,
tal como se muestra en la Figura 2.1. Esta carga provoca que la probeta se alargue y adelgace de un modo
progresivo hasta alcanzar la fractura de la pieza.

Mordazas

A

Probeta

[

Figura 2. 1. Mordazas y probetas para ensayo de traccion (Beltran y Marcilla, 2012).
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En la Tabla 2.1 se presentan algunos resultados reportados en la literatura para ensayos de traccion
efectuados en diferentes biocompuestos. Analizando estos datos se puede mencionar que la mezcla
policloruro de vinil (PVC) con cascarilla de arroz arrojo el mayor valor de resistencia a la traccion (44.7
MPa). Adicionalmente, al contrastar los valores obtenidos para materiales compuestos a base de
polipropileno (PP) y polietileno de alta densidad (PEAD), se observa que la adicion de harina de cedro y
pulpa de celulosa genera la mayor variacion positiva en este parametro, para el PP (32.5 MPa) y PEAD
(42.9 MPa) respectivamente.

Tabla 2. 1. Resistencia a la traccion en materiales compuestos

R. Traccién R. Traccién Contenido de Tamafio de

. d (o
Matriz Refuerzo MVe[MPa]  Biof[MPa] Fibra (%) Particula (um) AAT (%)
Aserrin del duramen a5
de cedro blanco
Aserrin de albura de
24
cedro blanco
PEAD? virgen ~ /\Serrin de Pino de 17 29 35 300 - 425 -
Banks
Aserrin de Picea 30
negra
Corte de corteza de 29
Pino de Banks
Pulpa de celulosa 42.9
Madera de alamo 38.9
PEAD? virgen Madera de abedul 32
21.6 40 150 - 710 3
Madera de abeto 31.8
Corteza de alamo 22.5
Corteza de abeto 23
PVCE virgen Cascarilla de arroz 32 447 60 45 -

PP reciclado  ina de madera de 275 22 50 149 1
pino de California

PP virgen Harina de cedro 27 325 20 - 1.6

2 Polietileno de Alta Densidad, ° Polipropileno, ¢Policloruro de Vinilo, ¢ Agente Acoplante, ¢ Resistencia a la Traccion
en Matriz Virgen, f Resistencia a la Traccion en Materiales Compuestos Madero Plasticos. Tomado de Lopez y Rojas
(2018).

Es comuin realizar también un ensayo de flexion, mediante el cual un material es sometido a esfuerzos
inducidos por una carga sobre su eje longitudinal. El resultado de esta prueba se determina mediante la
combinacion de esfuerzos de traccién, compresion y cizalla, como se muestra en la Figura 2.1.
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carga X
¢je neutro

fuerzas de compresion l

fuerzas de tension

Figura 2. 2. Fuerzas implicadas en un ensayo de flexién. Fuente: Beltran y Marcilla (2012).

Las probetas empleadas en los ensayos de flexion son paralelepipedos del material a evaluar y presentan
una ventaja sobre las de traccion al ser mas faciles de preparar dada su forma. EI método mayormente
empleado para realizar este tipo de ensayo consiste en un sistema de tres puntos de carga en el cual la probeta
0 muestra a analizar se apoya en dos soportes mientras la carga se dispone en la parte central del ejemplar
(Beltran y Marcilla, 2012).

En la Tabla 2.2 se exponen algunos resultados reportados en la literatura para ensayos de flexion efectuados
en diferentes biocompuestos. Al analizar estos datos se puede mencionar que la mezcla PP reciclado con
harina de madera de pino californiano arrojé el mayor valor de resistencia a la flexion (65 MPa). En adicion,
al contrastar los valores obtenidos para materiales compuestos a base de PEAD, se observa que la adicion
de pulpa de celulosa genera la mayor variacion positiva en este parametro (55.7 MPa). Los cambios en esta
propiedad se relacionan de forma directa con el tipo de fibra empleada, generandose mejores resultados para
los tallos de semilla oleaginosa. Por otro lado, si se compara entre polimeros virgenes o reciclados, los
principales resultados corresponden a la adicion de hoja de palma de aceite y pulpa celuldsicaen PPy PEAD
virgenes, respectivamente.

Tabla 2. 2. Resistencia a la flexién en materiales compuestos.

R. Flexion R. Flexiéon Bio Contenido de Tamafio de

. d (o
Matriz Refuerzo MV ¢ [MPa] f[MPa] Fibra (%)  Particula (um) AAT (%)
Aserrin del duramen de cedro
31
blanco
Aserrin de albura de cedro
32
blanco
PEAD?
virgen Aserrin de Pino de Banks 175 40 % 300 - 425 i
Aserrin de Picea negra 40
Corte de corteza de Pino de
27
Banks
Tallos de maiz 30 1010
PpPb . .
. Tallos de semilla oleaginosa - 33 45 1310 2
virgen
Tallo de cafa 31 980
m - -
I_DP Harina de ma}dera_de pino de 58 65 50 150 1
reciclado California
ppPb .
. Harina de cedro 31 45 20 - 1.6
virgen
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PEAD?

- Fibras de madera de maple - 54.8 50 75 - 150 2
virgen
Poliéster Bagazo de cafia 273 26.4 5 500 - 1000 -
virgen
Pulpa de celulosa 55.7
Madera de dlamo 52
a
PI.EAD Madera de abedul 19.9 49.2 40 150 - 710 3
virgen
Madera de abeto 46.9
Corteza de alamo 329

2 Polietileno de Alta Densidad, ° Polipropileno, ¢Policloruro de Vinilo, ¢ Agente Acoplante, ¢ Resistencia a la Flexion
en Matriz Virgen, T Resistencia a la Flexion en Materiales Compuestos Madero Plésticos. Tomado de Lépez y Rojas
(2018).

Los ensayos de traccion y de flexion generan informacion sobre el modulo y la resistencia asociados a un
material. Para el caso de los materiales compuestos obtenidos a partir de matrices poliméricas, los cambios
en el médulo permiten establecer si dicho material se hace mas o menos rigido (Beltran y Marcilla, 2012).
Por otro lado, cambios en la resistencia de un material compuesto reflejan su capacidad para soportar mayor
0 menormente esfuerzos de tensién y cargas transversales sin llegar a romperse o curvarse (Perez, 2008).

Por su parte, el ensayo de impacto estudia la transicion ductil — fragil de un material y mide la cantidad
energia absorbida en la zona pléstica antes de alcanzar la fractura subita. Asi mismo, es una propiedad
utilizada como indicador de dureza asociada a un material (Patterson et al., 2019). El equipo empleado para
determinar esta propiedad consiste de un sistema pendular compuesto por un martillo unido a un eje de giro.
En el desarrollo de la prueba, el péndulo se deja caer y, cuando alcanza el punto mas bajo de su recorrido,
toda la energia potencial se transforma en cinética. Es ahi donde se produce el impacto sobre la probeta,
absorbiendo parte de la energia entregada por el péndulo, como se observa en la Figura 2.3. El resultado
obtenido es la resistencia al impacto, expresada como la energia empleada por el péndulo (Beltran y
Marcilla, 2012).

MARTILLO —

~

MUESCA

VALSINN

MORDAZA

Figura 2. 3. Diagrama del ensayo de impacto. Fuente: Patterson et al. (2019).
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En la Tabla 2.3 se presentan algunos datos de resistencia al impacto reportados en la literatura para diferentes
materiales compuestos. Con base a estos se puede mencionar que la mezcla de PP con tallos de semillas
oleaginosas arroj6 el mayor valor de resistencia al impacto (24 J/m). Adicionalmente, se evidencia que este
parametro presentd cambios negativos al incorporar una mayor proporcion de fibra en la matriz polimérica,
requiriendo una baja cantidad de energia para romper el material compuesto. Contrario a esto, la resistencia
al impacto aumenta con la adicion de un agente ligante (AA) y al mezclar diferentes polimeros. Lo anterior
indica que la incorporacion de polimeros distintos (PP y PEAD) en la mezcla, reduce la fragilidad del
biocompuesto e incrementa la energia de fractura (Lopez y Rojas, 2018).

Tabla 2. 3. Resistencia al impacto en materiales compuestos.

. R. Impacto  R. Impacto Bio? Contenido de Tamario de e (0
Matriz Refuerzo v e y/m] [9/m] Fibra (%)  Particula(um) (%)
Tallos de maiz 22 1010
Tallos de
PP @ virgen semilla - 24 45 1310 2
oleaginosa
Tallo de cafia 21 980
PVC bvirgen  CCarillade 72 50 20 250 -
arroz
Harina de
PP reciclado  Madera de 7.2 6.5 50 150 1
pino de
California

2 Polipropileno, ® Policloruro de Vinilo, ¢ Resistencia al Impacto en Matriz Virgen, ¢ Mddulo de Flexion en Materiales
Compuestos Madero Plasticos, ¢ Agente Acoplante. Tomado de L6pez y Rojas (2018).

Para el desarrollo de este capitulo, se evaluaran los tres ensayos mencionados anteriormente empleando los
biocompuestos obtenidos en el Capitulo 1, los cuales se muestran en la Tabla 2.4.

2.3 Métodos experimentales

Los materiales compuestos obtenidos experimentalmente, presentados en la Tabla 2.4, se caracterizaron
mecanicamente, efectuando tres tipos de ensayos: traccion, flexion e impacto.

Tabla 2. 4. Biocompuestos obtenidos.

Biocompuesto Matriz Refuerzo Proporcion de fibra (%0) No. Tamiz
BC1 PPR CCa 10 16 -20
BC2 PPR CCa 30 16 -20
BC3 PPR CCa 10 40 - 200
BC4 PPR CCa 30 40 - 200
BC5 PPR SC 10 40 - 200
BC6 PPR SC 30 40 - 200
BC7 PEADR CCa 10 16-20
BC8 PEADR CCa 30 16 -20
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BC9 PEADR CCa 10 40 - 200
BC10 PEADR CCa 30 40-200
BC11 PEADR SC 10 40-200
BC12 PEADR SC 30 40 - 200

PPR: polipropileno pos industrial, PEADR: polietileno de alta densidad pos industrial, CCa: cisco de café, SC: estopa
de coco.

2.3.1. Ensayo de traccion

Con el fin de garantizar que el material de ensayo no presente variaciones en su estructura interna, se
establecieron como condiciones de trabajo en el laboratorio una temperatura de 24°C y un porcentaje de
humedad del 56%. Estas condiciones son establecidas por la norma ASTM D638, en la cual se estipula el
tipo de probeta a emplear para el ensayo de traccion, asi como sus dimensiones. La Figura 2.4 muestra el
tipo de probeta a utilizar en este ensayo, mientras que la Tabla 2.5 presenta las dimensiones de esta. Cabe
resaltar que las probetas empleadas en esta prueba son tipo V, segin lo estipulado por la norma antes
mencionada.

\ [te—< —1 o/

A
o
\J

Lo -

A

Figura 2. 4. Tipo de probeta empleada en los ensayos de traccién de materiales compuestos, segin norma
ASTM D638.

Tabla 2. 5. Dimensiones de la probeta empleada en los ensayos de traccion de materiales compuestos.

Dimensiones Probeta Tipo V
W - Ancho de la seccion estrecha (mm) 3.18
L - Largo de la seccion estrecha (mm) 9.53
WO - Ancho general (mm) 9.53
LO - Largo general (mm) 63.50
G - Longitud de calibracion (mm) 7.62
O — Distancia entre mordazas (mm) 25.40
R — Radio de filete 12.70
1 — Profundidad (mm) 3.20

64



Las probetas fueron inyectadas utilizando un equipo comercial monohusillo marca BOY XS (Figura 2.5),
proporcionado por el grupo GITEM de la Universidad Autdnoma de Occidente (Cali). Dicho equipo cuenta
con las siguientes especificaciones técnicas: i) didmetro de husillo de 12 mm, ii) relacion de
longitud/diametro (L/D) de 19.6, iii) velocidad méaxima de inyeccion de 24 cm?®/s, y iv) presién maxima de
3130 bar (41.4 psi).

Figura 2. 5. Equipo de inyeccion empleado para la obtencién de probetas en ensayos mecanicos.

Por otro lado las condiciones operacionales con las cuales se obtuvieron las probetas empleadas en el ensayo
de traccion (Figura 2.4) se presentan en la Tabla 2.6. Estas condiciones se establecieron con base a la
experiencia adquirida y recomendaciones técnicas del grupo GITEM.

Tabla 2. 6. Condiciones de operacion del equipo de inyeccién empleado en la obtencion de probetas para
ensayo de traccion.

Pardmetro Valor
Temperatura de barril (°C) 185.0
Temperatura de cabezal (°C) 180.0
Tiempo de inyeccion (seg) 0.6
Tiempo pos presion (seg) 3.8
Tiempo de llenado del tornillo (seg) 7.2
Tiempo del ciclo (seg) 37.6
Recorrido del tornillo (mm) 18.7
Presion de llenado (bar) 60.0
Presion de inyeccion (bar) 80.0
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Figura 2. 6. Probetas empleadas en los ensayos de tension.

Los ensayos de traccion se llevaron a cabo en un equipo universal de ensayos marca Instron 3366 (Figura
2.6) proporcionado por el Grupo de Investigacion en Tecnologia para la Manufactura (GITEM) de la
Universidad Auténoma de Occidente, segln lo establecido por la norma ASTM D638. Asi mismo, se
empled un extensémetro de 10 mm con la finalidad de obtener resultados confiables del médulo tensil. Los
parametros empleados para el ensayo se presentan en la Tabla 2.7.

Tabla 2. 7. Parametros establecidos para pruebas mecéanicas de traccion.

Parametro Valor
Distancia inicial de extensometro 10 mm
Distancia entre mordazas 26.4 mm
Velocidad de ensayo (PPI) 7.5 mm/minuto

Figura 2. 7. Montaje de probeta para ensayo de traccion.
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2.3.2. Ensayo de flexion

Buscando que el material de ensayo no presente variaciones en su estructura, se establecieron como
condiciones de trabajo en el laboratorio una temperatura de 24°C y un porcentaje de humedad del 56%,
iguales gque en el ensayo de traccién. Estas condiciones son establecidas por la norma ASTM D790, en la
cual se estipula las dimensiones de la probeta a emplear. Dichas dimensiones fueron: 63.5 x 12.7 x 3.2 mm
de largo, ancho y profundidad, respectivamente. Las probetas fueron inyectadas utilizando un equipo
comercial monohusillo marca BOY XS (Ver Figura 2.4), empleando los pardmetros presentes en la Tabla
2.8. Estas condiciones se establecieron con base a la experiencia adquirida y recomendaciones técnicas del
grupo GITEM.

Tabla 2. 8. Condiciones de operacién del equipo de inyeccion empleado en la obtencidn de probetas para
ensayo de flexién.

Parametro Valor
Temperatura de barril (°C) 185
Temperatura de cabezal (°C) 180
Tiempo de inyeccion (seg) 0.62
Tiempo pos presion (seg) 3.8
Tiempo de llenado del tornillo (seg) 7.21
Tiempo del ciclo (seg) 42
Recorrido del tornillo (mm) 23.2
Presion de llenado (bar) 60
Presion de inyeccion (bar) 80

Las pruebas de flexion fueron llevadas a cabo en un equipo universal de ensayos marca Instron 3366. Este
ensayo se efectio bajo las especificaciones de la norma ASTM D790. Dicha norma recita que para cada
probeta se debe calcular una velocidad de ensayo, empleando la ecuacién 2.1.

L2

6d

<
Il

Ec.2.1

Donde, V es la velocidad del ensayo de flexion (mm/minuto), Z es la tasa de esfuerzo de la fibra exterior (Z = 0.01),
L es la separacion del soporte (L= 50 mm) y d es la profundidad o espesor de la probeta (mm).

A partir de la ecuacion 2.1 se obtiene la velocidad del ensayo de flexion, teniendo en cuenta parametros
como el espesor de la probeta. Estos resultados, incluido el espesor de las muestras, se presentan en las
Tablas 2.9y 2.10.
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Tabla 2. 9. Velocidades del ensayo de flexion para materiales compuestos.

Material Muestra E(Snﬂissr E/nilncw)?rigiic)i Material Muestra E(Snaii?r E/nilrg?liﬁi?f)i
1 3.06 1.36 1 3.10 1.34
2 3.06 1.36 2 3.12 1.34
BC1 3 3.02 1.38 BC7 3 3.13 1.33
4 3.07 1.36 4 3.15 1.32
5 3.12 1.34 5 311 1.34
1 3.12 1.34 1 3.05 1.37
2 3.05 137 2 3.05 1.37
BC2 3 3.05 1.37 BC8 3 2.90 1.44
4 3.04 1.37 4 2.95 1.40
5 3.44 121 5 3.05 1.37
1 3.02 1.38 1 3.05 1.37
2 3.03 1.38 2 3.05 1.37
BC3 3 311 1.34 BC9 3 3.05 1.37
4 3.04 1.37 4 3.05 1.37
5 3.10 1.34 5 3.00 1.39
1 3.03 1.38 1 3.05 1.37
2 3.03 1.38 2 3.05 1.37
BC4 3 3.01 1.38 BC10 3 3.04 1.37
4 3.02 1.38 4 3.06 1.36
5 3.04 1.37 5 3.05 1.37
1 3.05 1.37 1 3.10 1.34
2 3.07 1.36 2 3.09 1.35
BC5 3 3.06 1.36 BC11 3 3.07 1.36
4 3.04 1.37 4 3.10 1.34
5 3.03 1.38 5 3.10 1.34
1 3.05 1.37 1 3.05 1.37
2 3.06 1.36 2 3.10 1.34
BC6 3 3.04 1.37 BC12 3 3.10 1.34
4 3.00 1.39 4 3.10 1.34
5 311 1.34 5 3.10 1.34
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Tabla 2. 10. Velocidades del ensayo de flexion para matrices poliméricas.

Material Muestra E(snp1ens1;)r Yniln:?rlgﬁ? Material Muestra E(srﬁ)]c;s]x))r ﬁ:ﬁﬁgﬁg
1 3.02 1.38 1 311 1.34
2 3.01 1.38 2 3.04 1.37
PPR 3 3.01 1.38 PEADR 3 3.09 1.35
4 3.02 1.38 4 3.07 1.36
5 3.05 1.37 5 3.07 1.36

El tiempo de duracion de los ensayos varid conforme la deformacion maxima establecida para cada
biomaterial (Deformacién méaxima = 5%, para todos los biocompuestos). Las probetas empleadas en el
ensayo de flexion se muestran en la Figura 2.7.

Figura 2. 8. Probetas empleadas en los ensayos de flexion.

2.3.3. Ensayo de impacto

Con la finalidad de tener un material sin variaciones en su estructura, se establecieron como condiciones de
trabajo en el laboratorio una temperatura de 24°C y un porcentaje de humedad del 56%, semejante a lo
establecido para los ensayos de traccion y flexion. Estos parametros se establecieron bajo la norma ASTM
D256, en la cual se presentan otros aspectos como el tipo de probeta a emplear, su dimensionamiento y la
metodologia para las pruebas de impacto. Las dimensiones de las probetas empleadas en el ensayo fueron
63.5 x 12.7 x 3.2 mm de largo, ancho y profundidad, respectivamente. En la parte central de cada una de
estas, se realiz6 un pequefio entalle con una profundidad de 2.5 mm y un radio de 0.25 (Figura 2.8), segun
lo establecido en la norma antes mencionada. La hendidura se logré efectuar utilizando una maquina
fresadora, con un angulo de 40° en los dientes de corte (Figura 2.9).

Figura 2. 9. Probetas empleadas en el ensayo de impacto.
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Figura 2. 10. Proceso de entalle de probetas empleadas en la prueba de impacto.

El ensayo se llevd a cabo en una maquina pendular tipo Izod marca Tinius Olsen, modelo IT 504,
proporcionada por la Universidad del Valle (Cali). Los parametros requeridos por el equipo fueron el ancho
y el espesor de cada una de las probetas, asi como la masa de las pesas instaladas en el péndulo (9.7 N) para
llevar a cabo el ensayo. Estos parametros se introducen al equipo, para posteriormente ser procesados por
el mismo. En la Figura 2.10 se muestra el tipo de equipo empleado en la prueba de impacto.

Figura 2. 11. Equipo empleado en el ensayo de impacto.

2.3.4. Uso de agente acoplante (MAPP)

Se plante6 utilizar un agente acoplante con el fin de verificar la variacion en las propiedades mecanicas de
los materiales compuestos, principalmente los cambios en propiedades de tension y flexion. Inicialmente se
realiz6 un analisis estadistico, empleando las metodologias o test de ANOVA y DUNCAN, buscando
realizar una comparacion maltiple entre los diferentes parametros mecanicos de flexion y traccion obtenidos
para los materiales compuestos. Estas pruebas fueron realizadas con ayuda del software para anlisis
estadistico SAS, proporcionado por la Universidad Nacional de Colombia sede Palmira. Teniendo en cuenta
los resultados arrojados por esta prueba, se determiné que biocompuesto presenté las mayores variaciones.
Una vez identificado este material, se procedi6 a incorporar el agente acoplante, el cual para efectos de este
trabajo fue Anhidrido Maléico injertado en Polipropileno (MAPP). Este compuesto fue proporcionado por
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el Grupo de Investigacion en Tecnologia para la Manufactura (GITEM) de la Universidad Auténoma de
Occidente y se empled en mezclas con PPR o biocompuestos obtenidos a partir de este polimero. Dicho
agente de acople se utiliz6 con este tipo de materiales principalmente por su afinidad quimica y buscando
evitar la mezcla de diferentes matrices (Lu et al., 2000). La proporcion empleada de este componente fue
de 3%, contenido en peso, teniendo en cuenta valores reportados en la literatura (Ayrilmis et al., 2015;
Caicedo et al., 2015; Migneault et al., 2015; Hietala y Oksman, 2018). El proceso mediante el cual se
incorporé al biocompuesto seleccionado fue por inyeccién, empleando un equipo marca BOY XS
proporcionado por GITEM y los pardmetros de operacién citados en las Tablas 2.6 y 2.8. Emplear un
porcentaje superior o inferior de agente acoplante influye de forma directa en el costo del biocompuesto y
en el mejoramiento de las caracteristicas del mismo. EI MAPP es el compuesto de mayor cuantia, por lo
cual adicionar cantidades méas grandes elevaria el costo del material final. Por otro lado, la reduccion en la
proporcion de MAPP generaria cambios menos significativos en las propiedades del biocompuesto (Essabir
et al., 2016; Uitterhaegen et al., 2018).

Los biocompuestos con MAPP fueron caracterizados por ensayos mecanicos de traccion y flexion, segln
la metodologia descrita en los apartados 2.3.1y 2.3.2.

2.4. Resultados y discusion

2.4.1 Ensayos de traccion y flexion

En las Figuras 2.11, 2.12, 2.13 y 2.14 se presentan los resultados de los ensayos de traccion y flexion
realizados a los materiales compuestos de la Tabla 2.4. Asi mismo, estos resultados se resumen en la Tabla
2.11, observandose cambios significativos en el mddulo tensil y de flexion para BC4 (Mddulo elastico en
traccion: 2690.25 MPa, Mddulo eléstico en flexion: 2353 MPa) y BC10 (Mdodulo eléstico en traccion:
1696.25 MPa, Mdédulo elastico en flexion: 1282.5).
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Figura 2. 12. Mdédulo de elasticidad en materiales compuestos empleando PPR como matriz polimérica.
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Figura 2. 13. Mddulo de elasticidad en materiales compuestos empleando PEADR como matriz
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Figura 2. 14. Resistencia a la traccion y flexion en materiales compuestos empleando PPR como matriz
polimérica.
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Figura 2. 15. Resistencia a la traccion y flexion en materiales compuestos empleando PEADR como
matriz polimérica.

Tabla 2. 11. Propiedades mecanicas de los biocompuestos obtenidos.

Tension Flexion
Material Esfuerzo Médulo elastico e oo (MPa) Médulo elastico il:::;géfg ((:\Ija/lni;
(MPa) (MPa) (MPa)

PPR 38.68 £0.47 1607.75 £ 41.50 37.81+£0.71 1219.50 £ 15.95 10.66 £0.70

PEADR 25.93+0.80 854.00 + 25.86 17.19+£0.19 599.75 £ 7.08 15.19+0.75
BC1 33.52£1.03 1771.75 £ 67.99 41.88 £0.46 1494.5 £ 60.39 10.64 +£1.49
BC2 24.66 £0.73 2321.50 £91.83 36.15+£0.54 1867.75 £ 78.01 8.77+1.25
BC3 30.27 £0.23 1764.25 +11.41 41.14+£0.51 1514.75 £ 63.55 8.76 £ 0.51
BC4 26.11 +£0.55 2690.25 £52.17 37.24 £0.23 2353.00 £ 36.99 7.50+0.18
BC5 28.62 £0.85 2017.00 £ 56.69 39.98 £0.34 1500.00 £ 28.17 6.95 +0.42
BC6 26.97 £ 0.65 1494.75 £ 43.71 40.49 £ 0.64 1419.25 + 20.47 10.26 +£0.93
BC7 19.72 +£0.49 1213.00 £ 26.22 20.72 £0.50 835.00 + 31.58 13.17+£0.99
BC8 18.84 + 0.67 1506.00 + 90.79 21.11+£1.41 1003.00 £ 48.70 13.60 £1.05
BC9 20.06 £ 0.59 1493.50 + 56.65 2357 +£1.04 1101.25 £ 73.08 1452 +£0.85
BC10 18.56 +1.01 1696.25 + 52.67 23.24+£0.19 1282.50 +59.58 13.80+0.54
BC11 20.15+£0.52 1216.00 + 36.63 20.27 £0.36 795.75 £ 20.12 14.14 £ 0.93
BC12 20.13+£0.52 1390.50 + 58.08 2147 £ 0.23 793.50 + 37.58 1357 +£0.76

Al analizar las Figuras 2.11 y 2.12 se observa que la incorporacion de un refuerzo vegetal en la matriz
polimérica mejora el mddulo de elasticidad de esta en traccion y flexion. Los materiales compuestos,
elaborados con PP como matriz, que presentaron mayores aumentos en el médulo de traccion, fueron BC2
y BC4 (30.74 y 40.24%, respectivamente). Este efecto coincide con lo reportado por Naghmouchi et al.
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(2013), Ayrilmis et al. (2015), Arjmandi et al. (2017), Nunes et al. (2017), Uitterhaegen et al. (2018) y
Sarasini et al. (2018). A su vez, dichos autores afirman que el médulo de traccion varia de forma directa
con la cantidad de refuerzo incorporada en el material compuesto, de modo que adicionar una mayor
proporcion de fibra genera un aumento en el modulo eléstico en traccion. Este mismo comportamiento se
presento en los biocompuestos generados a partir de PEADR, siendo congruente con Bajwa et al. (2011) y
Huang et al. (2018) quienes reportan incrementos en el mddulo elastico con la incorporacion de fibras
vegetales. BC8 y BC10 fueron los biocompuestos constituidos por polietileno de alta densidad (PEAD) que
presentaron un mayor incremento en el médulo de traccion (43.29 y 49.65%, correspondientemente).
Hidalgo y Salinas (2019) mencionan gue estos resultados se relacionan con la rigidez de las fibras, de tal
forma que el efecto sobre el médulo de traccién de los biocompuestos es consecuencia de un refuerzo mas
rigido en comparacion con la matriz polimérica. Por otro lado, en las Figuras 2.11 y 2.12 se muestran los
resultados de modulo de flexion, donde BC2 y BC4 fueron los biocompuestos que reflejaron un mayor
aumento, comparado con el PPR (34.71y 48.17%, respectivamente). En adicion, BC8 y BC10 representaron
los materiales con un incremento superior en contraste con el PEADR (83.62 y 113.84%, de forma
respectiva). Con relacion a este comportamiento, Nourbakhsh y Ashori (2010) mencionan que el incorporar
cargas vegetales en una matriz polimérica, genera variaciones en su médulo de flexién. Asi mismo, larigidez
de la matriz termoplastica incrementa con la adicién de una mayor cantidad de fibra, influyendo en el
aumento del modulo eléstico en flexion (Bajwa et al., 2011; Moreno et al., 2013; Bledzki et al., 2015;
Uitterhaegen et al., 2018; Agustin — Salazar et al., 2018; Sarasini et al., 2018). Adicionalmente, Sarasini et
al. (2018) reportan que la adicion de cargas lignocelulésicas rigidas restringe la movilidad molecular de las
cadenas poliméricas, viéndose reflejado en aumentos del mddulo de elasticidad en traccion y flexion.

A pesar que el modulo de elasticidad mejoré en los biocompuestos obtenidos, se observa que no fue igual
en todos los casos. Si se comparan los resultados obtenidos segin el tipo de refuerzo y el tamafio de particula
empleado, se evidencia que la estopa de coco presenté menores cambios en comparacion con el cisco de
café. Esto se puede explicar teniendo en cuenta el andlisis estructural de las fibras. El contenido de celulosa
es reflejo de la proporcion de oxigeno en la fibra y responsable del grado de resistencia de la misma, por lo
cual se presentan mayores cambios en el mddulo de elasticidad y resistencia a la flexion en tejidos vegetales
gue contengan una proporcién mayor de celulosa o una mayor relacion atdmica O/C en su defecto (Ayrilmis
et al., 2015; Migneault et al., 2015; Arjmandi et al., 2017; Huang et al., 2018). Para el caso de la fibras
vegetales empleadas, el CCa presenté un mayor contenido de celulosa (33.38%) que la SC (22.24%),
caracteristica que se refleja en incrementos superiores de la flexion del PPR y PEADR reforzados con CCa.
Adicional a esto, Shireesha y Nandipati (2019) explican que existen otras propiedades de las fibras
vegetales, como la resistencia y la rigidez, que dependen de la proporcion de celulosa. Paralelamente, la
rigidez de las fibras se encuentra directamente relacionada con los cambios en el médulo elastico en traccion
(Essabir et al., 2018), argumento que se refleja en los resultados obtenidos para BC2, BC4, BC8 y BC10.
Otros autores (Moreno et al., 2013; Kuburi et al., 2017; Sarasini et al., 2018) mencionan que los incrementos
en este parametro se generan debido a la adicion de grandes cargas de material fibroso. Este comportamiento
se logrd evidenciar en todos los biocompuestos obtenidos, a excepcion de BC6, el cual presentd un
comportamiento diferente a causa de la baja dispersion del refuerzo. Essabir et al. (2018) explican que los
resultados en el médulo de traccion son el reflejo de la dispersion de fibras biomasicas en la matriz
polimérica, siendo mucho mayor para BC4 y BC10 en contraste con BC2 - BC6 y BC8 — BC12,
respectivamente.

Otro de los parametros a analizar es la resistencia a la traccion, la cual disminuy6 en todos los biocompuestos
(13.34 — 36.25 y 22.29 — 28.42%, para los materiales BC1 — BC6 y BC7 — BC12 respectivamente)
comportamiento que coincide con los resultados reportados por Naghmouchi et al. (2013), Nunes et al.
(2017), Huang et al. (2018) y Tran et al. (2018). Dicho comportamiento se puede atribuir a la descohesion
0 baja interaccion entre la matriz hidré6foba y el refuerzo hidrofilico. Este Gltimo genera concentracion de
tension, iniciando y propagando las grietas que conllevan a fallas aceleradas en los materiales (Essabir et
al., 2018). En adicidon, Nunes et al. (2017) exponen que la falta de uniformidad en la distribucion de la fibra
genera disminucidn en la resistencia a la traccion. Asi mismo, al incorporar una mayor cantidad de fibra, se
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propicia la interaccion refuerzo — refuerzo en lugar de la relacion refuerzo — matriz. Esto genera una
reduccidn en el nimero de particulas reforzantes disponibles y del area intima de contacto con el polimero.
Ademas, la sobresaturacion por fibra es causante del deslizamiento de las cadenas poliméricas sobre la
superficie irregular del material fibroso (Tran et al., 2018). Analizando otro tipo de parametros, Bledzki et
al. (2015) mencionan que los cambios en la resistencia a la traccion en materiales compuestos, se encuentran
relacionados con el contenido de celulosa de la fibra vegetal empleada como refuerzo. Un alto contenido de
celulosa proporciona una mayor resistencia a las fibras y, por consiguiente, a los materiales compuestos
(Liu et al., 2019). Este comportamiento se refleja en los resultados obtenidos, teniendo en cuenta que las
mayores variaciones se presentaron para el CCa, siendo el refuerzo con un contenido superior de celulosa.
Por otro lado, para el caso de los materiales compuestos producidos a partir de PPR, la resistencia a la
flexion aumento ligeramente en BC1, BC3, BC5 y BC7 presentando incrementos del 9.7, 8.1, 5.4 y 6.6%,
respectivamente. Estos resultados concuerdan con los reportes de Bledzki et al. (2015) y Nunes et al. (2017).
Diferente a esto, BC2 y BC4 presentaron una resistencia a la flexiébn menor que el polimero puro,
coincidiendo con lo reportado por Petchwattana y Covavisaruch (2013) los cuales atribuyen este
comportamiento a la formacion de aglomeraciones de particulas fibrosas consecuencia del aumento en la
carga reforzante. En el caso de los materiales obtenidos a partir de PEADR, la resistencia a la flexion
presentd cambios significativamente positivos en cada una de las mezclas (BC7, BC8, BC9, BC10, BC11y
BC12) respecto al polimero puro, presentandose mejores resultados para BC9 y BC10. Gallagher y
McDonald (2013) mencionan que este comportamiento se atribuye a un mejor desempefio de las fibras mas
finas en comparacién de las gruesas. Consideran que la interaccion entre el polimero y un refuerzo de
mayores dimensiones (tamafio de particula), genera mayores concentraciones de estrés a lo largo de la
interfaz.

Al realizar un analisis de varianza de los resultados asociados a las propiedades de tension y flexion, se
determind que la matriz polimérica fue la variable en comin que present6 diferencias significativas en todos
los ensayos (p < 0.05). De igual forma, el refuerzo y el tipo de fibra fueron variables significativas asociadas
a los resultados de médulo de flexion y resistencia a la tension (p < 0.05), respectivamente. Adicionalmente
se realiz6 una prueba de medias de Tukey comparando los resultados relacionados a las variables
significativas y los polimeros puros. Dicho prueba permiti6 establecer que existen diferencias significativas
entre estos datos y que las mezclas de PPR — Fibra arrojaron los mejores resultados.

EnlaFiguras 2.15y 2.16 se presentan las curvas de deformacion vs esfuerzo de los biocompuestos obtenidos
a partir de PPR y PEADR, respectivamente. Naghmouchi et al. (2013) reportan que la deformacion de un
material compuesto disminuye de forma proporcional, casi lineal, con el contenido de fibra. Dicho efecto
se ilustra en las Figuras 2.15 y 2.16, donde la deformacion de los compuestos se reduce (60.89 y 59.81%
para el PPR (BC6) y el PEADR (BC10), respectivamente) con la adicién de una mayor proporcion de fibra.
El comportamiento de los biocompuestos se podria relacionar con la discontinuidad en la interfaz
matriz:refuerzo, restringiendo su capacidad para deformarse (Hidalgo y Salinas, 2019). En complemento,
Nunes et al. (2017) mencionan que los polimeros puros presentan una mayor ductilidad que los
biocompuestos. Esta caracteristica se ve reflejada en la deformacion de los materiales, siendo mayor para
las matrices termoplasticas en contraste con un polimero reforzado. Este comportamiento indica la fragilidad
adquirida por el material plastico al mezclarse con fibras vegetales (Gonzalez et al., 2019).
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Figura 2. 16. Curva Deformacién vs Esfuerzo para los biocompuestos obtenidos a partir de PPR.

—— PEADR|
30 - —e—BC7
—o—BC8
—s=—BC9
25 —o—BC10
—A—BC11
© ——BC12
S -
o
£
s 154
b=
o]
N
g 10 4
(2]
L
54
0 T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30

Deformacion (%)

Figura 2. 17. Curva Deformacién vs Esfuerzo para los biocompuestos obtenidos a partir de PEADR.

2.4.2 Ensayo de impacto

En la Figura 2.17 se presentan los resultados del ensayo mecanico de resistencia al impacto para los
biocompuestos generados. En esta grafica se logra observar una disminucion de este parametro en todos los
compuestos, siendo BC1 y BC9 los materiales con menores cambios respecto a las matrices poliméricas.
(0.17 y 4.46% al comparar con el PPR y el PEADR, respectivamente). Analizando las variaciones en los
materiales compuestos a base de PPR, se encontr6 que el tamafio de particula influy6 en los resultados
obtenidos de resistencia al impacto, generdndose mayores variaciones adversas con la incorporacion de
fibras de menor tamafio (75 — 425 um). Las fibras de tamafio més fino, al presentar mayor area superficial,
muestran una adhesion interfacial baja con la matriz polimérica. Este efecto induce la aparicion de una
mayor cantidad de cavidades en la interfaz refuerzo — matriz, las cuales al actuar como defectos internos
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(puntos de concentracion de estrés), reducen la eficiencia en la transferencia de energia dentro de los
materiales compuestos, afectan negativamente la energia de fractura y por ende la resistencia al impacto
disminuye (Petchwattana y Covavisaruch, 2013; Moreno et al., 2013; Huang et al., 2018; Agustin — Salazar
et al., 2018; Komal et al., 2020). Para el caso de los biocompuestos obtenidos a partir de PEADR, la carga
de fibra vegetal incidi6 en la reduccién de la resistencia al impacto, produciéndose mayores variaciones
negativas con la adicion de 30% de refuerzo. Al incorporarse una mayor cantidad de fibra, las particulas
tienden a aglomerarse y disminuir su dispersion. A su vez, se genera una interfaz o relacion particula —
particula la cual incrementa la propagacion de grietas y la mala adhesion interfacial con la matriz
(Petchwattana y Covavisaruch, 2013; Alias et al., 2019; Sanchez et al., 2019). En general, la resistencia al
impacto en los biocompuestos obtenidos fue menor en comparacion con los polimeros puros, coincidiendo
con los reportes de Nourbakhsh et al. (2011), Yang et al. (2007), Nunes et al. (2017), Uitterhaegen et al.
(2018) para el caso de los biocompuestos obtenidos a partir de PP, asi como con Petchwattana et al. (2012),
Adhikary et al. (2008), Petchwattana et al. (2013) y Huang et al. (2018), en el caso de los compuestos
obtenidos a partir de PEAD. Dicha tendencia se puede apreciar al comparar los resultados obtenidos para
BC1-BC2,BC3-BC4,BC9-BC10yBC11 - BC12.

El CCa fue el material reforzante que gener6 las menores variaciones negativas en la resistencia al impacto
de los biocompuestos producidos. Este comportamiento se puede explicar teniendo en cuenta la distribucion
de las particulas vegetales en la matriz polimérica. Una reparticion uniforme del refuerzo, reduce la
aglomeracion de la fibra, aumenta la cohesion entre la biomasa reforzante y el polimero al mismo tiempo
gue mejora la transferencia de esfuerzos entre estos dos componentes (Bajwa et al., 2016; Fitch et al., 2019).
Por lo cual, se podria decir que el CCa, en comparacién con la SC, se distribuye de mejor manera en las
matrices poliméricas empleadas (PPR y PEADR). Al tener en cuenta otro tipo de parametros, como la
caracterizacién estructural de las fibras, Uitterhaegen et al. (2018) reportan que el contenido de celulosa de
la fibra se relaciona de forma directa con la resistencia al impacto del material compuesto. Este componente
se asocia con la compatibilidad entre el refuerzo y matriz polimérica, mejorando las interacciones en la
interfaz para fibras con un alto contenido de celulosa y una mayor resistencia al impacto del biocompuesto
(Tran et al., 2018). Lo anterior se refleja en el comportamiento y comparacion entre BC3 — BC5, BC9 —
BC11y BC10 - BC12. Cabe resaltar que BC3, BC9 y BC10 fueron reforzados con CCa, fibra que presentd
un mayor contenido de celulosa (33.38%) en contraste con la SC (22.24%). Otro tipo de parametro a
analizar es el didmetro de particula utilizado, para lo cual Bledzki et al. (2015) reportan que las fibras con
un diametro mayor de particula, generan secciones transversales mas grandes. Este efecto se puede traducir
en una mayor absorcion de la energia de impacto o en la necesidad de aplicar una fuerza superior para
romper el material. A pesar que no se presentaron mejoras en la resistencia al impacto (reduccion entre 0.17
—34.82 y 4.46 — 13.30% al comparar los biocompuestos con el PPR y el PEADR, respectivamente), el
comportamiento expuesto por Bledzki et al. (2015) se evidencié al comparar BC1 - BC3, BC2 - BC4, BC3
- BC5, BC9 - BC11 y BC10 — BC12, en donde el primer compuesto de cada emparejamiento presentd un
diametro de fibra mas grande (1603.9 um para BC1y BC2, 201.3 um para BC3, BC4, BC9 y BC10, 166.5
um para BC5, BC11y BC12).

Al realizar un analisis de varianza de los resultados asociados al ensayo de impacto, se determiné que la
matriz polimérica fue la variable que present6 diferencias significativas (p < 0.05). Adicionalmente se
realiz6 una prueba de medias de Tukey comparando los resultados relacionados a la variable significativa y
los polimeros puros. Dicho prueba permiti6 establecer que existen diferencias significativas entre estos datos
y que las mezclas de PEADR — Fibra arrojaron los mejores resultados.
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Figura 2. 18. Resistencia al impacto en materiales compuestos.

2.4.3 Uso de agente acoplante

Se efectlo una prueba o test de ANOVA y DUNCAN a los materiales obtenidos con el fin de determinar la
existencia de diferencias significativas entre estos. Las variables tenidas en cuenta para las pruebas antes
mencionadas fueron el modulo eléstico, la deformacion, la resistencia a la traccion y flexion de los
biocompuestos obtenidos. Los resultados del test de ANOVA y DUNCAN se presentan en las Tabla 2.12,
y 2.13.

Tabla 2. 12. Resultados obtenidos del test de ANOVA.

Parametros
Propiedad
CV (%) R-cuadrado Pr>F
Madulo tensil 3.8913 0.9851 <0.0001
Resistencia a la traccion 3.1416 0.9867 <0.0001
Deformacion 35.0318 0.9525 <0.0001
Madulo de flexién 4.2601 0.9895 < 0.0001
Resistencia a la flexién 2.3863 0.9955 <0.0001

CV: coeficiente de variacion, Pr > F: valor de probabilidad significativo asociado con el valor F, F: factor de variacion.

Segun los resultados presentados en la Tabla 2.12 se logré establecer que los datos asociados al modulo de
elasticidad y la resistencia a la traccion y flexion en los materiales compuestos obtenidos, presentaron una
distribucion o comportamiento normal (CV < 30 -35%) (Segura, 2000). Asi mismo, el parametro Pr > F
permiti6 definir las propiedades mecénicas analizadas en el test ANOVA, como caracteristicas altamente
significativas (Pr > F: < 0.01) (Segura, 2000).
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Para poder realizar el test DUNCAN, las muestras deben haber pasado exitosamente el test ANOVA, siendo
este Gltimo necesario para determinar si el tratamiento es altamente significativo. Teniendo en cuenta que
el valor Pr > F es < 0.01 se determind que el tratamiento es altamente significativo, por lo tanto se puede
aplicar DUNCAN. Dicho test se puede definir como una prueba de comparaciones maltiples de medias para
ver la variacion mediante correlaciones candnicas (asociaciones entre grupos de variables vs otro grupo).
(Alvarez y Gonzalez, 2018). Los resultados obtenidos en el test de DUNCAN (Tabla 2.13) muestran que no
existen diferencias significativas entre i) BC1 (Media: 2642.07) y BC3 (Media: 2649.52), ii) PPR (Media:
2288.57), BC6 (Media: 2364.87) y BC10 (Media: 2378.40), iii) BC8 (Media: 1999.82) y BC9 (Media:
2075.22), y iv) BC7 (Media: 1639.38) y BC11 (Media: 1608.28). Por el contrario, las mayores diferencias
se presentaron entre BC4 (Media: 4037.57) — PPR y BC4 — PEADR (Media: 1164.54). Estos resultados
son el reflejo de lo reportado por Agustin — Salazar et al. (2018), Sarasini et al. (2018) y Tran et al. (2018),
los cuales mencionan que la proporcion de celulosa y la cantidad de fibra incorporada, afectan de forma
positiva la rigidez en los materiales compuestos, reflejandose en aumentos del médulo elastico y una mayor
resistencia a la traccion. Asi mismo, las agrupaciones arrojadas por el test de DUNCAN indican que tanto
difieren los materiales compuestos con los polimeros virgenes, teniendo en cuenta las propiedades de
tensién y flexion. Con base a esta agrupacion, se logré analizar el comportamiento y variacion de los
resultados obtenidos, para lo cual BC4 fue el material que vario en mayor proporcion (76.42%) sus
propiedades de flexion y tensidn con respecto a los polimeros virgenes.

Tabla 2. 13. Resultados del test de DUNCAN aplicado a los materiales compuestos obtenidos.

Agrupacion DUNCAN Media Material
A 4037.57 BC4
B 3353.44 BC2
C 2824.83  BC5
D 2649.52 BC3
D 2642.07 BC1
E 2378.40 BC10
E 2364.87 BC6
E 2288.57 PPR
F 2075.22 BC9
F 1999.82  BC8
G 1739.79 BC12
H 1639.38 BC7
H 1608.28 BCl1
| 1164.54 PEADR
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Los resultados de la Tabla 2.13, asociados a la prueba de DUNCAN, fueron el insumo para la seleccion del
material compuesto a tratar con anhidrido maléico injertado en polipropileno (MAPP). Al ser BC4 la mezcla
con mayor variacion en sus propiedades de flexion y traccion (Mdédulo elastico: 48.18% y 40.24%,
respectivamente), se procedid a tratarla con MAPP. En adicion, el tipo de fibra incide directamente en la
eleccion del biocompuesto a tratar con agente ligante. Migneault et al. (2015) explican que las reacciones
de esterificacion producidas por la interaccién entre el refuerzo y el agente de compatibilidad, aumentan
con el contenido de oxigeno de la fibra. Dicho elemento se relaciona de forma directa con la proporcién de
carbohidratos presentes en la superficie del material vegetal, incidiendo en una mayor cantidad de sitios
polares (grupos hidroxilos, OH) disponibles para reaccionar. Lo anterior permite argumentar la eleccion de
BC4 como biocompuesto modificado por MAPP, ya que el cisco de café (41.27%) presenté mayor
contenido de oxigeno en comparacion con la estopa de coco (38.84%).

En la Tabla 2.14 se presentan los resultados de las pruebas mecénicas obtenidos para BC4 + MAPP. En
comparacion con los resultados obtenidos para BC4 sin agente acoplante, el MAPP mejoré en 4.71y 15.68%
la resistencia a la traccion y la flexion en la muestra modificada, respectivamente. Este efecto coincide con
lo reportado por Abdelwahab et al. (2019), los cuales mencionan que la incorporacion de agente acoplante
mejora la adhesion matriz-refuerzo asi como la transferencia de esfuerzos. Esto a su vez genera aumentos
en las propiedades mecénicas de los materiales compuestos.

Tabla 2. 14. Propiedades de traccién y flexion en BC4 modificado con MAPP.

Parédmetro Valor
Resistencia a la traccion (MPa) 27.34 £0.57
Maédulo de elasticidad en traccion (MPa) 2612.40 £132.12
Resistencia a la flexion (MPa) 43.08 £0.76
Madulo de elasticidad en flexion (MPa) 2361.67 £42.19

Las mejoras en las propiedades mecanicas pueden atribuirse a la incorporacion de MAPP en BC4. Este tipo
de agente acoplante se emplea para mejorar la adhesion interfacial entre la matriz hidr6foba y el refuerzo
hidrdfilo. Incide en la interaccion quimica de los componentes mediante la formacién de enlaces covalentes
entre los grupos anhidrido maléicos del MAPP y los grupos hidroxilo presentes en la superficie de la fibra
celulésica, al mismo tiempo que las cadenas de PP presentes en el agente de acoplamiento se entrelazan de
forma aleatoria con la matriz polimérica del biocompuesto (Naghmouchi et al., 2013; Delgado — Aguilar et
al., 2018; Huang et al., 2018; Sameni et al., 2018). Dicho comportamiento coincide con los resultados
obtenidos por Naghmouchi et al. (2013), Dikobe y Luyt (2017), Nunes et al. (2017) y Khan et al. (2020),
mostrando que las propiedades de flexion y traccion mejoran debido al fortalecimiento de la unién interfacial
entre el refuerzo y la matriz polimerica. Asi mismo, se puede observar que la presencia de MAPP disminuye
el médulo de elasticidad del material compuesto (Mddulo de elasticidad en traccién: 2.89%). Este resultado
se puede atribuir al efecto plastificante generado por la presencia de MAPP en el polimero que no migré a
la interfaz matriz — refuerzo (Doineau et al., 2021).

2.5. Aplicaciones de los materiales compuestos

Diferentes estudios reportan que los biocompuestos estdn reemplazando parte de los materiales empleados
en la actualidad, mostrdndose como una alternativa sostenible en la fabricacion de productos basicos y en
aplicaciones de ingenieria (Rodriguez et al., 2020). Dentro de estas alternativas se encuentran su uso en la
industria automotriz, la manufactura de electrodomésticos, la produccion de materiales de construccién y
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de empaque, siendo estas Ultimas las &reas de mayor afinidad con los resultados de propiedades mecénicas
obtenidos. Como materiales estructurantes, los biocompuestos cumplen con las especificaciones de
resistencia a la tension (9 — 21 MPa) y flexién (12.5 — 29.5 MPa) de la madera y guadua, reportados en el
Reglamento Colombiano de Construccidn Sismo Resistente NSR-10. Adicional a lo anterior, los materiales
compuestos se pueden utilizar como relleno en la elaboracion de articulos para exteriores, bancos para
parques, vallas, postes y cercas (Sun, 2018). Asi mismo, los biocompuestos pueden ser utilizados en la
fabricacion de empaques, teniendo en cuenta que las normas técnicas colombianas no los inhabilitan para
este tipo de actividad. Los refuerzos naturales incorporados a las matrices poliméricas pueden reducir
significativamente el costo de los materiales de empaque o embalaje, al mismo tiempo que mejoran
propiedades como la resistencia, la rigidez y la deformacion térmica (Sun, 2018).

2.6. Conclusiones

Teniendo en cuenta los resultados de los ensayos mecanicos realizados, se puede concluir que la cantidad
de fibra empleada para reforzar las matrices poliméricas gener6 aumentos en los médulos de traccién (PP
como matriz: 9.73 — 67.33%; PEAD como matriz: 42.04 — 98.62%) y flexion (PP como matriz: 16.38 —
92.95 %; PEAD como matriz: 39.22 — 113.84%). Dicho comportamiento se logr6 apreciar en los materiales
reforzados con cisco de café y estopa de coco, presentandose mejores resultados para el cisco. Asi mismo,
la adicion de una mayor carga reforzante produce una disminucion en la resistencia a la traccion (PP como
matriz: 13.34 — 36.25%; PEAD como matriz: 22.29 — 28.42%) como consecuencia de una baja interaccion
entre la fibra y el polimero. Dicho comportamiento genera una mayor concentracion de tension en el
material, propiciando la aparicion de grietas y fallas. A pesar de que los biocompuestos obtenidos no
presentaron mejoras en esta propiedad, se puede apreciar que los materiales reforzados con cisco de café
mostraron mejores resultados en comparacién (PP como matriz: 13.34%) con los compuestos generados a
partir de estopa de coco (PP como matriz: 26%). Esto se debe a una mayor cantidad de sitios polares de
reaccion (grupos hidroxilos) presentes en el cisco, lo cual es un reflejo o contraste de la cantidad de celulosa
y oxigeno contenido. Adicionalmente, se determiné que la incorporacion de MAPP en BC4 aument6 la
resistencia a la traccion (4.71%) y flexion (15.68%) del biomaterial, como consecuencia de una mejor
interaccion entre el cisco de café y el PPR. Lo anterior es propiciado por la accion del agente de
acoplamiento al reaccionar con el material de refuerzo.
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CAPITULO 3. VARIACION DE LAS CARACTERISTICAS EN LOS
MATERIALES COMPUESTOS MADERO PLASTICOS:
PROPIEDADES FISICOQUIMICAS Y TERMICAS

3.1 Resumen

La generacion de residuos solidos en Colombia es uno de los aspectos ambientales de mayor impacto a
tratar. Entre las alternativas de manejo de residuos se encuentra la produccion de materiales compuestos
para uso en el sector industrial o doméstico. El tipo de uso depende de las caracteristicas de los materiales,
por lo cual estos deben ser analizados mecanica, fisico-quimico y térmicamente. Exceptuando las
propiedades mecanicas, en este capitulo se determinaron propiedades fisico-quimicas relevantes como la
densidad, la absorcion de agua, el envejecimiento a la intemperie, la composicion proximal y elemental de
los biocompuestos obtenidos en el Capitulo 1. Asi mismo se evaluaron propiedades como la degradacion
térmica, la temperatura de fusidn, la temperatura y porcentaje de cristalizacion en el mismo grupo de
materiales, mediante analisis termogravimétrico (TGA) y calorimetria diferencial de barrido (DSC). Entre
los resultados se encuentran el aumento en la densidad del polipropileno pos industrial (PPR) (16.4%) y el
polietileno de alta densidad pos industrial (PEADR) (5.5%) reforzados con cisco de café (CCa), asi como
los incrementos en el porcentaje de absorcién de agua del PPR (0.45%) y el PEADR (0.39%). Similarmente,
los biocompuestos presentaron variaciones en i) el modulo de flexién con reducciones entre 1.81 — 38.46%,
ii) la resistencia a la flexion con disminuciones entre 0.66 — 10.13%, iii) el modulo de traccion con
reducciones entre 1.91 — 7.26%, y iv) la resistencia a la traccion con disminuciones entre 1.31 — 7.17%,
luego de ser sometidos a condiciones de envejecimiento acelerado. Con respecto a las propiedades térmicas
de los biocompuestos, se evidencié aumentos entre 0.29 — 5.06 y 0.3 — 14.93% en la temperatura inicial y
la temperatura de velocidad maxima de degradacion de la fase polimérica, respectivamente. Asi mismo, la
temperatura y porcentaje de cristalizacion de los biocompuestos presenté un aumenté entre 0.05 — 10.03 y
0.51 — 54.76%, respectivamente. Finalmente, se concluye que las propiedades fisico-quimicas y témicas de
los biocompuestos se relacionan y varian con la incorporacion de fibras vegetales asi como con la
composicién estructural y proporcion de humedad de las mismas (contenido de hemicelulosa, celulosa y
lignina).

3.2 Marco teorico

En Colombia se producen aproximadamente 32.000 toneladas de desechos sélidos por dia, compuestos
aproximadamente en un 12% de material plastico (Machado y Hettiarachchi, 2020). En una gran proporcion,
este tipo de residuos son depositados en rellenos sanitarios y vertederos a cielo abierto, dos de los procesos
de tratamiento de residuos sélidos mas empleados en el mundo (Karimi et al., 2021). Con el paso de los
afios, dichos sistemas han mostrado falencias dada la gran cantidad de residuos producidos, la falta de
recursos financieros y de conocimiento técnico (Gautam y Kumar, 2021; Karimi et al., 2021). Por
consiguiente, se han planteado diferentes alternativas para su gestion, considerandolos un recurso con un
alto potencial de aprovechamiento (Ecoplas, 2011). Por esta razon entidades como la APC (American
Plastics Council), Plastic Europe (Asociacion de Fabricantes de Materiales Plasticos de Europa), EPIC
(Environment and Plastics Industry Council - Canada), PWMI (Plastics Waste Management Institute -
Japoén), PACIA (Plastics and Chemical Industries Association - Australia), Plastivida Brasil, entre otras,
estudian e investigan diferentes alternativas buscando minimizar y aprovechar adecuadamente los residuos
poliméricos. Se estima que a nivel mundial se recupera menos del 21% de los materiales plasticos residuales,
el resto es descargado de forma ineficiente en rellenos sanitarios, botaderos a cielo abierto e incluso en los
océanos (Rodriguez et al, 2020). Los plasticos contenidos en los residuos solidos urbanos (RSU) son
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mayoritariamente polietileno (PE) y polipropileno (PP). Igualmente, se presenta en menor proporcion
polimeros como el poliestireno (PS), el cloruro de polivinilo (PVC), el polietilentereftalato (PET), el
poliestireno-butadieno (PS-BD) y el polimetilmetacrilato (PMMA) (Bahl et al., 2021).

Una de las estrategias aplicadas para el control de RSU es el aprovechamiento de plasticos mediante la
produccion de biocompuestos, utilizando tratamientos integrales que abarcan diferentes procesos. El
tratamiento empleado se conoce como reciclado mecénico, el cual consiste en recuperar residuos plasticos
domiciliarios e industriales, incluyendo los polimeros simples (materiales clasificados y separados entre si),
los mixtos (plasticos de diferentes tipos mezclados entre si) y los mixtos combinados con otras clases de
residuos (biodegradables, inertes, entre otros) (Larrain et al., 2021). La finalidad de este sistema es el
producir plastico granulado (Figura 3.1), el cual es empleado como materia prima en la elaboracion de
biocompuestos.

?Eiggg: ——| LAVADO |~ SECADO |+ MOLIENDA ’—'\ AGLUTINADO |

Suciedad
Producto final: - -
<—{ GRANULACION }-—{ EXTRUSION
Plastico en pellets I ‘
" Energia |

Figura 3. 1. Etapas para la produccion de pléastico granulado. Tomado y modificado de Ecoplas, 2011.

Entre las propiedades de interés en los biocompuestos y que varian segln las caracteristicas del refuerzo
biomésico y la matriz polimérica, se encuentra su densidad. La densidad es una de las caracteristicas fisicas
de mayor relevanciay se determina por medio de la relacién peso / volumen asociados al material compuesto
(Abbass et al., 2020). Ahora bien, otra de las propiedades de interés en un material compuesto, es la
absorcién de agua. Este parametro depende del tipo de fibra, la cantidad de carga del refuerzo, su orientacion
en el sistema de la matriz polimérica, entre otros factores (Mahmud et al., 2021).

En la Tabla 3.1 se presentan algunos datos de densidad y absorcion de agua reportados en la literatura para
diferentes materiales compuestos. Con base a esto se puede mencionar que la mezcla de ABS con cascarilla
de arroz presenté el mayor valor de densidad (1.35 g/cm?®). Esta propiedad varia segln la composicion de
los materiales, es decir, se incrementa de forma proporcional con la adicién de componentes fibrosos
empleados como refuerzo (Abdelwahab et al., 2019). Por su parte, la mezcla que absorbe mayor porcentaje
de agua es PEBD con céscara de coco (12%). Este pardmetro es determinante en biocompuestos, ya que las
fibras naturales tienen una gran capacidad para retener humedad. Esta tendencia puede generar
deformaciones que afectan la fuerza de los materiales compuestos e incrementen la degradacién en las
propiedades mecénicas y fisicas asociadas a estos (Uddin, 2013).
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Tabla 3. 1. Densidad y absorcién de agua reportados en la literatura para materiales compuestos.

Matriz Refuerzo Contenido de Densidad Absorcion de Referencia
fibra (%) (g/cm?®) agua (%)
ABS Casgﬂgla de 20 - 40 1.35 6.92 Norhasnan et al., 2021
PEBD Céscara de coco 15 0.98 - 1.00 12 Kuburi et al., 2017
PEAD Madera 35 - 25 Bouafif et al., 2008
pEAD  Rebabasytallos 50 - 6.2 Bajwa et al., 2011
del algodon
PP Haya oriental 50 - 5-6 Hosseinihashemi et al., 2016
PPR Harina de 20 0.94 - Aradoaei et al., 2020
plumas
PVC Hojas de palma 50 1.03 9.01 Bmhussalnzgrig El-Tonsy,

PP: polipropileno, PPR: polipropileno reciclado, PEAD: polietileno de alta densidad, PEBD: polietileno de baja
densidad, PVC: policloruro de vinilo, ABS: acrilonitrilo butadieno estireno.

Por otro lado, el envejecimiento acelerado de los biocompuestos se ve influenciado por parametros como la
humedad relativa (HR). Este factor en conjunto con la temperatura del entorno generan fallas en las fibras
reforzantes de un material compuesto, llevandolas a la fractura (Assarar et al, 2012). Por su parte, las altas
temperaturas son directamente proporcionales a la disminucion de la resistencia a la traccion.
Adicionalmente, incrementar la HR en el entorno causa un mayor indice de flexion en el material (Fontana
et al, 2016).

Para examinar la capacidad de un material en cuanto a resistencia térmica se realiza un analisis
termogravimétrico (TGA), el cual se encarga de medir los cambios de peso de un material en funcién de la
temperatura y el tiempo, bajo condiciones isotérmicas (Zambrano et al., 2017). Este método es Uutil en la
identificacion de transformaciones que involucran la absorcién o la evaporacion de gases en la fase de
condensacion (Sierra et al, 2009). La mayoria de los equipos para analisis de TGA estan configurados para
vacio y/o o atmdsferas variables (Speyer, 1996). Otra técnica para la caracterizacion térmica de
biocompuestos es la de Calorimetria Diferencial de Barrido o ensayo DSC. En esta prueba el material es
sometido a intercambios de calor, generando modificaciones de temperatura en las muestras (Venegas,
2017). Entre los parametros que se encuentran asociados a esta prueba se contempla la temperatura de fusion
y de cristalizacion asi como el grado o porcentaje de cristalinidad. Al estar interconectadas muchas de las
reacciones quimicas y transiciones fisicas mediante la generacién o consumo de calor, se considera al DSC
un método universal para la evaluacion de procesos térmicos (Hohne et al, 2003).

En la Tabla 3.2 se presentan algunos datos de temperatura de fusion, degradacion térmica, temperatura y
porcentaje de cristalizacion reportados en la literatura para diferentes materiales compuestos. Con relacion
a esto se puede decir que la mezcla de PCL con fibra de macaiba presentd la temperatura de degradacién
térmica mas alta (430.6 °C). La adicion de fibras naturales tiende, cominmente, a reducir la estabilidad
térmica de la matriz pura ya que una parte del polimero es reemplazada con un material menos estable
térmicamente (refuerzos naturales) (Arjmandi et al., 2017). Por su parte, la mezcla que reportd6 mayor
porcentaje y temperatura de cristalizacion fue PP con fibra de cafiamo (53.6% y 169.0 °C, respectivamente).
La celulosa de las fibras representa la parte cristalina de los materiales, lo que podria resultar en una mayor
cristalinidad de los biocompuestos (Arjmandi et al., 2017).
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Tabla 3. 2. Propiedades térmicas reportadas en la literatura para materiales compuestos.

) Contenidode T°Fusion T°DT T°C .
Matriz Refuerzo fibra (%6) °C) C) C) %C Referencia
PCL Fibra de 20 54.4 4306 321 478 Siqueira et al., 2020
Macaiba
PP Kenaf 20 133.8 417.9 85.1 - Arjmandi et al., 2017
PLA Céscara de nuez 25 169.7 294 108.5 - Agustin-Salazar et al., 2018
PP Cas‘;?:g;a de 20 1493 3568  97.6 - Arjmandi et al., 2017
PP Fibras de 20 164.7 - 1265  27.3 Nunes et al., 2017
piassava
PP Fibra de cafiamo 30 171.0 335.0 169.0 53.6 Mazian et al., 2020

Te: temperatura, DT: degradacién térmica, C: cristalizacién, %C: porcentaje de cristalizacion, PCL: policaprolactona.

A lo largo de este capitulo se evaluaran caracteristicas fisico-quimicas como la densidad, la absorcion de
aguay el envejecimiento acelerado, para los materiales compuestos obtenidos en el Capitulo 1. Asi mismo,
los biocompuestos seran sometidos a ensayos de termogavimetria (TGA) y Calorimetria Diferencial de
Barrido (DSC), con el fin de determinar propiedades como la temperatura de degradacion térmica, la
temperatura de velocidad de degradacion maxima, la temperatura de fusion, la temperatura y porcentaje de
cristalizacion.

3.3. Métodos experimentales

Empleando los materiales compuestos obtenidos y descritos en la Tabla 3.3, se procedio a caracterizarlos
fisico-quimica y térmicamente mediante pruebas de densidad, absorcion de agua, analisis proximo, analisis
Gltimo, envejecimiento acelerado, TGA y DSC.

Tabla 3. 3. Materiales compuestos obtenidos.

Biocompuesto Matriz Refuerzo Proporcion de fibra (%0) No. Tamiz
BC1 PPR CCa 10 16 -20
BC2 PPR CCa 30 16 -20
BC3 PPR CCa 10 40 - 200
BC4 PPR CCa 30 40 - 200
BC5 PPR SC 10 40 - 200
BC6 PPR SC 30 40 - 200
BC7 PEADR CCa 10 16-20
BC8 PEADR CCa 30 16-20
BC9 PEADR CCa 10 40 - 200
BC10 PEADR CCa 30 40 - 200
BC11 PEADR SC 10 40 - 200
BC12 PEADR SC 30 40 - 200

PPR: polipropileno pos industrial, PEADR: polietileno de alta densidad pos industrial, CCa: cisco de café, SC: estopa
de coco.
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3.3.1. Densidad

Entre los parametros fisicos evaluados para los materiales compuestos se encuentra la densidad. Esta
propiedad se determind empleando la norma ASTM D792, en la cual se establecen como condiciones
estandares de laboratorio una temperatura de 23°C y una humedad relativa del 50%. Asi mismo, se
establecen los pardmetros requeridos para el dimensionamiento de las muestras, el cual fue 3.5 x 13.5x 3
mm de largo, ancho y profundidad, respectivamente. En el transcurso de la prueba, se registro el peso de las
muestras en aire y sumergidas en agua destilada, asi como el peso del soporte metalico empleado para
mantener inmersos los especimenes evaluados. Cabe resaltar que la prueba se hizo por duplicado y los
resultados obtenidos fueron utilizados para determinar la densidad de los biocompuestos, aplicando la Ec.
3.1

D=a/((a+w)—b)x997.99 Ec.3.1

Donde, D es la densidad del material (kg/m?3), a es el peso del material en aire (gr), w es el peso del soporte sumergido
(gr) y b es el peso del material sumergido en agua destilada (gr).

3.3.2. Absorcién de agua

Este ensayo se realiz6 con la finalidad de determinar la absorcion de agua para las matrices poliméricas
evaluadas (PPR y PEADR) una vez mezcladas con el material reforzante (CCa y SC). Las condiciones de
laboratorio empleadas fueron 23°C de temperatura y una humedad relativa del 50%, como se indica en la
norma ISO 62:2008. Asi mismo, el dimensionamiento de las muestras utilizadas fue 13.5 x 13.5 x 3 mm de
largo, ancho y profundidad, respectivamente. Este tipo de procedimiento se efectiio sumergiendo la totalidad
de las muestras en agua destilada, una vez pesados al inicio de la prueba. Posterior a esto, las muestras se
dejaron inmersas durante cinco intervalos de tiempo: 0 — 1 dia, 1 — 2 dias, 2 — 4 dias, 4 — 8 diasy 8 — 16
dias. Al finalizar cada periodo, el material fue secado superficialmente y pesado. La metodologia se efectlio
por triplicado, empleando 300 ml de agua destilada por espécimen. La ecuacion empleada para calcular el
porcentaje de absorcién o retencidn de agua se presenta a continuacion:

my; —my
m=———x100 Ec.3.2
my
Donde, m es el porcentaje de absorcion de agua (%), m; es el peso inicial de la muestra (gr) y mz es el peso de la
muestra luego de inmersion (gr).

3.3.3. Envejecimiento acelerado

Este tipo de ensayo se efectud con el fin de determinar los cambios en las propiedades de flexion y traccion
de los biocompuestos evaluados, una vez sometidos a condiciones no usuales de temperatura y humedad
relativa. Para ello se empledé una cdmara ambiental marca Centricol proporcionada por el grupo de
Investigacion en Alimentos de la Universidad Nacional de Colombia sede Manizales. Este sistema permite
mantener controladas las condiciones de temperatura y humedad del medio. Las condiciones de operacion
del equipo se establecieron segun lo estipulado por la norma ASTM 3574, Test L, siendo estas una
temperatura y humedad relativa de 50°C y 95%, respectivamente. Los materiales fueron expuestos durante
un intervalo severo de tiempo de 14 dias, para posteriormente ser analizados mediante ensayos de tensién y
flexion, empleando la metodologia establecida en las normas ASTM D638 y D790, respectivamente. Este
tipo de ensayos se llevé a cabo mediante el uso de probetas normalizadas tipo V, las cuales se muestran en
la Figura 3.2 al mismo tiempo que se presenta el montaje y el equipo utilizado.
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Figura 3. 2. Montaje utilizado para el ensayo de envejecimiento acelerado.

3.3.4 Andlisis proximo, analisis ultimo y poder calorifico

Las caracterizaciones por analisis proximo de los materiales compuestos se llevd a cabo empleando la
metodologia descrita en las normas ASTM E871 para humedad, NREL/TP — 510-42622 para cenizas y
ASTM E872 para material volatil. El carbono fijo se obtiene por diferencia entre el total de la composicién
y la proporcion de humedad, cenizas y materia volatil. Por su parte, la composicion elemental se logrd
estimar mediante el uso de correlaciones, las cuales se presentan en la Tabla 3.4. No se determiné el
contenido de azufre de los biocompuestos ya que no se cont6 con un sulfurémetro.

Tabla 3. 4. Correlaciones empleados para estimar la composicion elemental de los biocompuestos obtenidos
en base seca.

Parédmetro Correlacion
Carbono elemental (C) C (%) = (0.97 x CF) + (0.7 x (MV — (0.13X3CZ))) — (Hw x (0.6 = (0.01 x Hw))) Ec.
H (%) = (0.036 x CF) + (0.086 x (MV = (0.1  C2))) - (0.0035 x (Hw? x
Hidrégeno elemental (H) (1 — (0.02 % Hw)))) Ec 3.4
Nitrogeno elemental (N) N (%) =2.1—-(0.02x MV) Ec.35
Oxigeno elemental (O) 0 (%) =100—C(%) — H(%) — N(%) Ec.3.6

Fuente: Las correlaciones fueron reportadas por UIS (2017).
Para el caso del poder calorifico, se emple6 el modelo de energia de reaccion (REM) reportado por Han et
al. (2017). Esta ecuacion se alimenta con los resultados obtenidos a partir del analisis elemental y se presenta
a continuacion.

PCS =35C+ 120H — 160 Ec.3.7

Donde, HHV es el poder calorifico superior (KJ/kg), C es el contenido de carbono elemental en base seca (%), H es el
contenido de hidrégeno elemental en base seca (%) y O es el contenido de oxigeno elemental en base seca (%).
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3.3.5. Analisis termogravimétrico (TGA)

Este andlisis permitid evaluar la pérdida de peso de los biocompuestos sometidos a una velocidad de
calentamiento de 10 °C/min en un atmdsfera inerte (Gas nitrégeno). Dicho proceso se llevo a cabo en un
analizador termogravimétrico marca TA Q500, suministrado por la Universidad Auténoma de Occidente
siguiendo los parametros establecidos por la norma ASTM E 1131. Las condiciones operativas del equipo
empleadas para el ensayo fueron una rampa de calentamiento entre 20 y 600°C, una cantidad de muestra de
10 mg (Arjmandi et al., 2017; Hidalgo y Salinas, 2019; Mazian et al., 2020) y un flujo de gas nitrégeno de
90 ml/min. Este andlisis permitié determinar la temperatura de degradacion térmica y el contenido de
elementos trazas presentes en los materiales compuestos. Asi mismo, los resultados de pérdida de masa se
derivaron respecto a la temperatura, con el fin de construir la curva de termogravimetria diferencial (DTG).
Este tipo de gréfica permitié obtener otro tipo de pardmetros como la temperatura de velocidad de
degradacion méaxima de los materiales evaluados. Cabe resaltar que las curvas de TG y DTG fueron
analizados empleando el software TA Universal Analyses.

3.3.6. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Este tipo de ensayo permite determinar propiedades como la temperatura de fusion, la temperatura y
porcentaje de cristalizacion asociados a un material compuesto (Venegas, 2017). Para ello se emple6 un
calorimetro marca TA Q2000 proporcionado por la Universidad Auténoma de Occidente siguiendo los
parametros establecidos por la norma ASTM D3418. Las condiciones de operacién establecidas fueron una
cantidad de muestra de 10 mg, una velocidad de calentamiento de 10 °C/min (Arjmandi et al., 2017; Hidalgo
y Salinas, 2019; Mazian et al., 2020) tres rampas da calentamiento de 0 a 200 °C, 200 a -20°C y -20 a 200°C,
asi como un flujo de gas nitrégeno de 50 ml/min. Las graficas de calentamiento y enfriamiento obtenidas
fueron analizadas empleando el software TA Universal Analyses. Por otro parte, para el calculo del
porcentaje de cristalizacion (Xc) se utilizo la siguiente ecuacion reportada por Bhasney et al. (2020):

AH,,, X 100%
L= (LO) Ec.3.8

AH Xw

Donde, AHexp €S la entalpia de cristalizacién experimental de los polimeros o los biocompuestos (J/gr), AH es la
entalpia de cristalizacién del polimero completamente cristalino (J/gr), w es la fraccién en peso del polimero en la
mezcla.

3.4. Resultados y discusion
3.4.1. Densidad

Los resultados de densidad de los materiales compuestos se muestran en la Figura 3.3. En esta tabla se
encuentra que los biocompuestos BC2 y BC4 presentaron los mayores aumentos comparados con el
polipropileno pos industrial (PPR) (14.8 y 16.4%, respectivamente). Asi mismo, se observé que BC8 y
BC10 mostraron incrementos relevantes respecto a este parametro al compararlos con el polietileno de alta
densidad pos industrial (PEADR) (9.3 y 5.5%, respectivamente). Este comportamiento coincide con Moreno
et al. (2013) los cuales mencionan que el incorporar o aumentar la concentracion de fibra en una matriz
polimérica genera una mayor densificacion del compuesto (Aumento del 5.5 %). Asi mismo, Nunes et al.
(2017) relacionan la cantidad de refuerzo y la densidad real de la fibra, con el aumento en la densidad de un
material compuesto (Aumento del 55.9%). Este comportamiento se puede apreciar en la densidad de los
materiales compuestos obtenidos, exceptuando BC5 y BC6.
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La densidad de un material se encuentra relacionada con la formacién de espacios internos vacios, asi como
la cantidad de estos. La presencia de vapor de agua y de compuestos organicos volatiles (COV) propicia el
desarrollo de cavidades en la estructura interna de un material. El agua y los COV son generados por la
humedad contenida en las fibras celulésicas y por la degradacion térmica de la matriz polimérica durante el
proceso de extrusion de materiales compuestos (Binhussain y EI — Tonsy, 2013). Esta condicién influye de
forma directa e indirecta en la porosidad y la densidad aparente de un biocompuesto, respectivamente
(Trejos, 2014). Teniendo en cuenta lo anterior se puede decir que el CCa, al presentar menor humedad que
la SC (11.61 y 12.15%, respectivamente), generé una menor cantidad de espacios internos vacios al
mezclarse con el PPR y el PEADR. Este argumento se refleja en la densidad de los materiales compuestos,
presentandose un mayor valor en las mezclas de CCa - PPR (BC4: 1.09 gr/cm®) y CCa — PEADR (BCS:
1.08 gr/cm?®), que en las mezclas de SC — PPR (BC6: 0.98 gr/cm®) y SC — PEADR (BC12: 1.00 gr/cmq).
Adicionalmente, el contenido de humedad del CCa (11.61%) y la SC (12.15%) se relacionan de manera
inversa con la densidad de los biocompuestos, presentandose mejores resultados en los materiales reforzados
con CCa (BC2:1.07 gr/lcm® y BC4: 1.09 gr/cm?).
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Figura 3. 3. Densidad de los materiales compuestos obtenidos.

3.4.2. Absorcién de agua

Otra de las caracteristicas fisicas evaluadas fue la absorcion de agua. Los resultados de esta propiedad se
exponen en las Figuras 3.4 y 3.5, donde se puede apreciar una alta capacidad para retener agua por parte de
los biocompuestos BC2, BC4, BC8 y BC10. Las fibras vegetales son compuestos porosos de caracteristicas
hidrofilicas, ricos en grupos funcionales como los hidroxilos. Este tipo de grupos se relacionan con la
composicidn estructural de la biomasa (celulosa y hemicelulosa) y generan facilmente puentes de hidrégeno
mediante la interaccion con las moléculas de agua (Hosseinihashemi et al., 2016). Por ende, los materiales
reforzados con fibras vegetales que presentan un alto contenido de holocelulosa tienden a absorber una
mayor cantidad de agua. Lo anterior explica el comportamiento observado para BC2, BC4, BC8 y BC10.
El CCa comparado con la SC, presenta un mayor contenido de celulosa y hemicelulosa (46.44 y 37.86%,
respectivamente), estructura que propicia un mayor contenido de grupos hidroxilo y por ende, una tendencia
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mas grande a retener agua (Bajwa et al., 2011; Huang et al., 2018). En complemento, Bouafif et al., (2008)
indican que las fibras con un mayor contenido de lignina y extractivos tienden a absorber menos agua,
debido a las caracteristicas hidrofébicas de estos componentes. Bouafif et al., (2008) reportan una mayor
absorcién de agua en mezclas de madera de cedro — PEAD (2.5%) que en mezclas de corteza de cedro —
PEAD (1.5%), siendo esta dltima la fibra con mayor contenido de lignina y extractivos. Este
comportamiento coincide con los resultados obtenidos, ya que la mezcla CCa — PP (BC2) registrd un
porcentaje de absorcién de agua mayor que la mezcla SC — PP (BC5) (3.64 y 0.55%, respectivamente),
puesto que la SC presenta un mayor contenido de lignina y extractivos (58.42%) en comparacién con el
CCa (51.73%). Por su parte, Bajwa et al. (2016) manifiestan una relacion entre el contenido de cenizas y la
absorcion de agua. En su trabajo, reportan mayores porcentajes de absorcion de humedad para la mezcla
rastrojo de maiz — resina epdxica (7.8 — 11.8%) que la mezcla de pajo de trigo — resina epoxica (2.5 — 7.8%),
atribuyendo este efecto a la presencia de un mayor contenido de cenizas en la paja de trigo. Lo anterior
concuerda con los resultados observados en los biocompuestos con adicion de CCa, los cuales presentaron
un contenido de cenizas bajo (1.84%) asi como un mayor porcentaje de absorcion de agua (CCa — PPR:
3.64%, CCa — PEADR: 0.90%) que los obtenidos a partir de SC (Contenido de cenizas: 3.71%, SC — PPR:
0.56%, SC — PEADR: 0.40%). lgualmente, Kuburi et al. (2017) mencionan que la incorporacidon de fibras
vegetales genera cambios en la absorcion de agua de un biocompuesto. Dicho argumento se refleja en los
resultados de su trabajo donde la mezcla de fibras de cascara de coco — PE residual presenté aumentos en el
porcentaje de absorcion de agua de 0 a 12%, coincidiendo con el efecto de las mezclas de CCa — Polimeros
y SC - Polimeros donde se encontré aumentos de 0.1 a 3.64% y 0.1 a 0.44%, respectivamente.

Teniendo en cuenta otro tipo de parametros, Bouafif et al., (2008) mencionan que la capacidad de retencién
de agua de un material compuesto aumenta proporcionalmente con el tamafio de particula del elemento
reforzante. Este argumento se puede analizar de dos maneras para el caso de particulas grandes: i) acarrean
superficies con una mayor exposicion hidrofila, por lo cual inciden en una mayor absorcion de agua del
biocompuesto, y ii) pueden generar espacios vacios internos en los materiales compuestos como
consecuencia de la mala adhesion refuerzo — matriz, espacios que se llenan con agua (Huang et al., 2018;
Ramesh et al., 2020). Dicha tendencia coincide con los resultados de los biocompuestos BC1, BC2 y BC7,
los cuales se encuentran conformados por particulas de fibras mas grandes (850 — 1180 um) que los
biocompuestos BC3, BC4 y BC9 (75 — 425 um). A su vez, el tamafio de particula incide en el porcentaje de
absorcién de agua siendo mayor para los biocompuestos BC1, BC2 y BC7 (0.36, 3.64 y 0.35%,
respectivamente) que el de los biocompuestos BC3 (0.25%), BC4 (3.55%) y BC9 (0.32%), de forma
correspondiente. En adicion, existe una proporcionalidad inversa entre la absorcion de agua y la densidad
de un material compuesto, lo cual se refleja en el comportamiento de los biocompuestos BC3 y BC5.
Finalmente, no todos los compuestos presentaron un aumento en la absorcion de agua de forma homogénea
y lineal, debido principalmente, al efecto de los tamafios grandes de particula y la distribucién no homogénea
gue pudieron presentar las fibras (Bajwa et al., 2011).

Al analizar los datos de absorcion de agua de los biocompuestos, se observa un mayor porcentaje para las
mezclas CCa — PPR (3.64%) y SC — PPR (0.56%) que el de las mezclas CCa — PEADR (0.90%) y SC —
PEADR (0.40%). Gilormini y Verdu (2018) explican que la capacidad de absorcion de agua de un polimero
se puede relacionar con su estructura, enfatizando que la fase cristalina de un polimero semicristalino no
absorbe agua. Asi mismo, la cristalinidad de una matriz polimérica se encuentra asociada a la entalpia de
fusion (AHm) reportdndose una mejor cristalinidad para valores altos de AHn (Agustin — Salazar et al.,
2018). Con base a lo anterior se puede decir que los biocompuestos obtenidos a partir de PEADR
presentaron una menor absorcion de agua debido a valores mas altos de cristalinidad (74.5%) y AHn (211.9
J/gr) que los biocompuestos procesados con PPR (Cristalinidad: 47.4%, AHm: 95.74 J/gr).
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Figura 3. 4. Absorcién de agua en biocompuestos empleando PPR como matriz polimérica.
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3.4.3. Analisis proximo y ultimo

Los resultados de los analisis proximo y ultimo para los biocompuestos obtenidos son presentados en las
Tablas 3.5 y 3.6, respectivamente. Para todos los biocompuestos, se logrd apreciar un alto contenido de
materia volatil (MV) presentandose diferencias si se analiza el contenido de fibra incorporada y el tamafio
de particula. Las matrices reforzadas con mayores contenidos de fibra (30%) presentaron una menor
proporcion de MV. Se encontraron disminuciones en el MV entre 2.69 — 5.04 y 1.52 — 2.69% para las
mezclas Fibra— PPR y Fibra— PEADR, respectivamente. Este comportamiento es reflejo de la disminucion
en la proporcion de MV aportada por el material polimérico (PPR: 99.89%, PEADR: 99.55%), la cual es
mucho mayor si se compara con la de la fibra vegetal (CCa: 93.99%, SC: 83.18%). Moliner et al. (2018)
reportan este mismo comportamiento para la mezcla Sisal — PLA, con disminuciones entre 2.65 — 4.68% de
MV. Por otro lado, al analizar el efecto del tamafio de particula se encontrd que el porcentaje de MV es
directamente proporcional a las variaciones en las dimensiones del refuerzo, presentandose variaciones mas
bajas para los biocompuestos incorporados con fibras de 850 — 1180 um (0.69 — 4.41%) que los
biocompuestos con fibras de 75 — 425 pum (0.08 — 5.04%).

A diferencia del comportamiento observado para la MV, el porcentaje de carbono fijo (CF) y humedad (Hw)
fue mayor en el caso de las matrices reforzadas con mas carga de fibra vegetal adicionada, presentandose i)
aumentos en Hw mayores al 100 y 50% para las mezclas Fibra — PPR y Fibra — PEADR, respectivamente,
y ii) aumentos en CF mayores al 100% para las mezclas Fibra — PPR y Fibra — PEADR. Dicho
comportamiento coincide con los resultados obtenidos por Moliner et al. (2018), los cuales reportan
incrementos entre 16.67 — 41.67% para el CF. Por su parte, el tamafio de las particulas de fibra influy6 de
forma inversa en la proporcion de Hw. Huang et al. (2018) explican que los aumentos en el contenido de
humedad se pueden atribuir a los espacios vacios internos que se generan en los biocompuestos,
consecuencia de la mala adhesion refuerzo — matriz. Estos espacios entran en contacto con la humedad
ambiente y se llenan con particulas de agua, por lo cual se podria mencionar que las fibras con un tamafio
de particula entre 850 — 1180 um interactuaron mejor con la matriz polimérica. Adicionalmente, se observo
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que los materiales obtenidos a partir de PEADR presentaron menores porcentajes de Hw y Cz en
comparacion con el uso de PPR.

Se resalta que el poder calorifico superior presentd valores superiores a los reportados por Han et al. (2017),
los cuales exponen diferentes resultados para PP y PEAD empleados como matrices en la obtencién de
materiales compuestos reforzados con fibras vegetales.

Tabla 3. 5. Andlisis proximo en base seca y poder calorifico de los biocompuestos.

Analisis Préximo
Material  Hw (%) Cz (%) MV (%) CF (%)  roder Calorifico
(MJ/kg)

PPR 0122001  009%001 9989001  001%001 4353
PEADR 055003 045+003 9955£001  0.00%0.00 43.41
CCa 11614008 183+005 9399+008 414+011 15.93
SC 1215011 406+008 83184004 12.76+008 18.41
BC1 1264001 013£003 99204041  0.67 +0.43 30.26
BC2  292+002 047006 95494008  4.04+0.04 30.77
BC3 1284004 036+005 99584002  0.06%001 3021
BCA  356+013 108+000 9486+018  4.06%0.05 30,86
BC5 141401  070£005 97.674036  1.63+0.40 3033
BC6  552+006 083+004 97204009  1.97+0.00 31.09
BC7  087+027 016005 99014015  0.84 +0.08 30.21
BC8  102+004 011£001 98374000 152 +0.05 30.28
BCO  124+004 030£000 99204008  0.50 +0.04 30.24
BCI0 1524000 0424005 9733£003 225%002 30.40
BC11  040+004 007005 9981+030  0.12+0.39 30,08
BC12 1104004 064+003 9721+091  2.15+0.90 30,32

En cuanto a los resultados correspondientes al analisis elemental de los materiales compuestos (Tabla 3.6),
se observé un incremento en el contenido de carbono (C) elemental (0.30 — 2.02%), al comparar los
biocompuestos, a medida que se adicion6 una mayor cantidad de fibra a la matriz polimérica. Esta tendencia
concuerda con los resultados expuestos por Han et al. (2017) quienes reportan incrementos entre 15.60 —
35.77% para las mezclas de paja de arroz con PP, PEAD y PP reciclado. Contrario a esto, las proporciones
oxigeno (O) elemental en los biocompuestos disminuyé (0.95 — 6.98 %) con la adicion de carga vegetal.
Han et al. (2017) exponen el mismo comportamiento con reducciones entre 22.17 — 44.57% para las
mezclas de paja de arroz con PP, PEAD Yy PP reciclado. Al comparar los resultados de los biocompuestos
con los valores de los polimeros, se observan aumentos en el contenido de O ( > 100%) y disminuciones en
los contenidos de H (32.53 — 35.49%) y C (15.48 — 17.22%). Dicho efecto es reflejo i) del aumento en la
proporcion de O aportada por la fibra (CCa: 41.27%, SC: 38.84%) la cual es mucho mayor que en los
polimeros (PPR: 1.33%, PEADR: 2.02%), ii) de la disminucion en los contenidos de H y C aportados por
los polimeros (PPR: 13.17%, PEADR: 13.30%) los cuales son mayores que en las fibras (CCa: 6.88%, SC:
6.51%). Han et al. (2017) y Sugumaran et al. (2017) reportan este mismo comportamiento para la mezcla
paja de arroz — PP reciclado, con aumentos mayores al 100% para el O y disminuciones del H y C entre
18.57 - 28.23% y 20.49 — 24.75%, respectivamente. Adicionalemente, Singh et al. (2017) mencionan que
una menor proporcion de O e H incide en aumentos de la cantidad de enlaces C- C. Este tipo de enlaces
contienen mayor energia quimica que los enlaces C — Oy C — H, lo cual se ve reflejado en un mayor poder
calorifico del material. Lo anterior concuerda con los resultados de los biocompuestos, presentandose un
poder calorifico méas alto en los biocompuestos con menor proporcion de O e H.
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Tabla 3. 6. Andlisis elemental de los biocompuestos en base seca y libre de cenizas.

Analisis elemental en base seca y libre de Cz

Material H (%) C (%) N (%) 0 (%) H/C OIC
PPR 13.17 84.65 0.12 1.33 0.01 1.87
PEADR 13.30 84.19 0.08 2.02 0.02 1.90
CCa 6.88 50.72 1.07 41.27 0.61 1.63
sc 6.51 53.88 0.68 38.84 0.54 1,45
BC1 8.67+0.02 70.32+0.13 012+001 2090+0.33 148 0.22
BC2 8.62+0.01 7147+001 020000 19.71+001 145 0.21
BC3 8.70+£0.00 70.13+0.01 0.11+000 21.06+001 149 0.23
BC4 8.65+0.02 7155+0.14 021+000 1959+0.18 145 0.21
BC5 8.63+0.02 7056+0.19 0.15+0.00 20.67+039 147 0.22
BC6 8.89+001 71.38+0.10 0.17+001 1956+0.11 149 0.21
BC7 8.63+0.02 7031+0.33 0.12+0.00 20.94+039 147 0.22
BCS 8.61+0.00 7052+0.08 0.13+0.00 20.74+0.11 146 0.22
BC9 8.68+0.01 70.25+0.03 0.12+0.00 20.95+002 148 0.22
BC10 861+0.00 70.76+0.04 0.16+0.00 2047+005 146 0.22
BC11 8.63+0.01 70.07+0.19 0.10+0.01 21.20+038 148 0.23
BC12 858+0.05 70.66+0.22 0.16+0.02 2060+026 146 0.22

3.4.4. Envejecimiento acelerado

Las propiedades mecénicas en los materiales compuestos, se ven influenciadas por la presencia de defectos
internos o superficiales una vez son sometidos a envejecimiento acelerado. Dichos defectos son generados
por la degradacion de la matriz polimérica, afectando las regiones cristalinas de los biocompuestos (Belec
et al., 2015). Este comportamiento se ve reflejado en las Figuras 3.6 y 3.7, donde se aprecian variaciones
para las mezclas Fibra — PPR en i) el mddulo de flexion con reducciones entre 4.38 — 30.36%, ii) la
resistencia a la flexién con disminuciones entre 0.66 — 10.13%, iii) el modulo de traccién con reducciones
entre 1.91 —7.00%, y iv) la resistencia a la traccion con disminuciones entre 1.31 — 7.17%. Asi mismo, se
pueden observar cambios para las mezclas Fibra— PEADR en i) el médulo de flexién con reducciones entre
1.81 —38.46%, ii) la resistencia a la flexion con disminuciones entre 1.05 —8.05%, iii) el mddulo de traccion
con reducciones entre 2.43 - 7.26 %, y iv) laresistencia a la traccion con disminuciones entre 2.03 — 6.26%.
La degradacidn de las propiedades en los biocompuestos puede atribuirse al estrés térmico generado por el
tiempo de exposicion bajo condiciones de envejecimiento acelerado (Lilaa et al., 2019). Lilaa et al. (2019)
mencionan que este tipo de estrés puede resultar en el debilitamiento de los enlaces interfaciales fibra —
polimero y de sus propiedades mecéanicas. Con base a esto, se puede afirmar que los biocompuestos
formulados a base de PEADR presentan una mejor interaccién refuerzo - matriz que los obtenidos de PPR,
ya que presentaron menores variaciones en sus propiedades mecanicas. Por otro lado, se observaron mejoras
en las propiedades mecanicas de los biocompuestos, encontrandose aumentos en i) el médulo de flexion
para la mezcla BC7 (5.47%), ii) la resistencia al flexion para BC1 (5.95%), BC7 (1.08%) y BC11 (4.70%),
iii) el modulo de traccion para BC1 (0.82%), BC6 (2.61%), BC7 (3.05%) y BC9 (1.04%), y iv) la resistencia
a la traccion para las mezclas BC6 (2.10%), BC8 (4.64%), BC10 (2.18%) y BC11 (1.00%). El efecto
reforzante del envejecimiento acelerado puede atribuirse al fortalecimiento de las relaciones fibra —
polimero. Este efecto se debe a la formacion y mayor presencia de grupos carbonilo, los cuales son el
resultado de la termoxidacion del polimero. Adicional a todo esto, pueden producirse reacciones de
reticulacion entre el polimero y la fraccién de lignina, contribuyendo a una fuerte adhesion y mejora de las
propiedades de resistencia mecéanica (Uitterhaegen et al., 2018).

Al analizar el tipo de fibra, Peng et al., 2015 mencionan que los refuerzos vegetales con un alto contenido
de lignina, influyen positivamente en la estabilidad de la flexion de la matriz, debido al efecto antioxidico
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que presentan este tipo de polimeros. Este comportamiento se ve reflejado en los resultados del
biocompuesto BCS6, el cual se reforzd con SC y presentdé un menor cambio en las propiedades de flexién
(Modulo: disminucién del 4.6%, Resistencia: disminucion del 2.02%). Cabe mencionar que, entre las fibras
empleadas, la SC presentd un mayor contenido de lignina (25.42%) en comparacion con el CCa (17.31%).
Por otro lado, Mejri et al. (2017) y Mahmud et al. (2021) reportan que la cantidad de refuerzo se relaciona
con los cambios en las propiedades de traccién de los biocompuestos. Un mayor contenido de carga
reforzante, propicia una mayor capacidad de un material compuesto para absorber agua y presentar cambios
en su forma, producto de la hinchazén. Esta condicion puede generar inestabilidad de la superficie del
biocompuesto, perdida de la integridad estructural y agrietamiento de la matriz, reflejandose en deterioro de
la resistencia del material (Bajwa et al., 2015; Mejri et al., 2017; Huang y Young, 2019). Dicho efecto se
puede evidenciar en los resultados de los biocompuesto BC2 y BCS8, los cual fueron reforzados con 30%
de fibra y presentaron las mayores variaciones en las propiedades de traccion (Resistencia: reduccién del
7.17%, Modulo: reduccion del 7.26%, respectivamente). De igual forma, Gonzélez et al. (2020) explican
que la humedad promueve la hidrolisis de la cadena polimérica en un biocompuesto, reduciendo sus
propiedades de traccion en un 10%. La degradacion hidrolitica se produce por el transporte de agua a través
de los micro espacios internos del biocompuesto, los cuales son el resultado de la mala afinidad refuerzo —
matriz y la hinchazon de las fibras.
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3.4.5. Termogravimetria y DSC de los materiales compuestos

La temperatura inicial de degradacion, la temperatura de velocidad maxima de degradacién y la cantidad de
elementos trazas, son los resultados del andlisis termogravimétrico de los biocompuestos y se presentan en
la Tabla 3.7. A su vez, la Figura 3.16 representan las curvas DTG de los biocompuestos, donde se puede
observar dos etapas de degradacion. La etapa 1 se encuentra relacionada con la descomposicion térmica de
la biomasa, proceso que ocurre entre 300 — 380 °C. Este comportamiento concuerda con los rangos de
degradacion de material lignocelulésico (300 — 380 °C) reportados por Bajwa et al. (2016), Nunes et al.
(2017) y Sukudom et al. (2019). Asi mismo, se puede observar un aumento entre 1.41 — 22.87% de la
temperatura de degradacion inicial (Ton) para la biomasa, siendo un efecto esperado debido a la proteccion
térmica que proporciona la matriz polimérica (Dikobe y Luyt, 2017) y concuerda con los resultados
reportados por Dikobe y Luyt (2017) para la mezcla polvo de madera de pino — PP/PEAD (aumento de
12%). Por su parte, la etapa 2 se relaciona con la descomposicion de la matriz polimérica. Este fendmeno
se produce entre 400 — 480 °C, concordando con los rangos de degradacion de polimeros reportados por
Sukudom et al. (2019) y Mazian et al. (2020) (400 — 480 °C). Igualmente, se observa un aumento entre 1.25
—25.15% en la Tonde la matriz, de forma similar que en los resultados reportados por Dikobe y Luyt (2017)
para la mezcla polvo de madera de pino — PP/PEAD (incremento de 12%). Esta variacion se debe
probablemente a la presencia de residuos de carbon o material residual formado durante la degradacion de
la biomasa. Dichos materiales actiian como barrera y retrasan la transferencia de calor al polimero, haciendo
mas lento su proceso de degradacién (Dikobe y Luyt, 2017). Continuando con el analisis de los resultados
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asociados a la etapa 2, se evidencia una disminucion en la Ton entre el 1.39 — 1.68% para las mezclas de SC
— PEADR, asemejandose a lo reportado por Arjmandi et al. (2017) para la mezcla fibra de kenaf — PP
(reduccion de 2.1%). La presencia de una gran cantidad de componentes no celulésicos en la SC conduce a
una mayor incompatibilidad refuerzo — matriz. Esta condicion induce la formacion de enlaces moleculares
débiles gque requieren una temperatura de degradacion mas baja para romperse (Arjmandi et al., 2017).

La Ton de la fase asociada a los polimeros aument6 en todos los biocompuestos obtenidos a partir de PPR
(18.83 — 25.15%) (Figura 3.15), siendo la mezclas SC — PPR los materiales con las temperaturas mas altas
de degradacion (BC5: 441.01 °C, BC6: 434.72 °C). Este comportamiento es influenciado por la cantidad de
lignina presente en la biomasa (Dikobe y Luyt, 2017; Bajwa et al., 2016). La lignina se comporta como un
elemento barrera, efecto que aumenta al presentarse en mayor proporcién en la fibra. A causa de esto, se
puede mencionar que la SC (Lignina: 25.42%) incide en una mayor estabilidad térmica de los
biocompuestos, al compararse con el CCa (Lignina: 17.31%). Similarmente, las mezclas CCa — PEADR
presentaron un aumento en la Ton de la fase polimérica (1.25 — 2.57%), variacion que se ve reflejada en altas
temperaturas de degradacion de los biocompuestos BC9 y BC10 (447.99 y 453.82 °C, respectivamente).
Dicho efecto concuerda con los datos reportados Mazian et al. (2020) para la mezcla de fibras de cafiamo -
PP (aumento de 2.2%) v, se relaciona con la cantidad de celulosa contenida en la fibra vegetal. Al ser un
componente con fuertes enlaces de hidrégeno intramoleculares y moleculares, la celulosa requiere de una
mayor temperatura para romperse (Mazian et al., 2020). Por tal razon, la temperatura de degradacion de los
biocompuestos aumenta con la proporcién de celulosa, reflejAndose en una mayor estabilidad térmica para
los biocompuestos reforzados con CCa (Celulosa: 33.38%) si se compara con la SC (Celulosa: 22.24%). El
resto de biocompuestos obtenidos a partir de PEADR disminuyeron su Ton (1.39 — 1.68%) concordando con
los resultados reportados por Nunes et al. (2017) para PP reforzado con fibra de piasava (reduccion de 3%).

La adicién de una mayor cantidad de fibra gener6 aumentos entre 0.29 — 5.06% en la Ton y entre 0.3 —
14.93% en la temperatura de velocidad méaxima de degradacion (Tmax) del polimero presente en los
biocompuestos. Este fendmeno se asemeja a los resultados reportados por Bhasney et al. (2020) para la
mezcla de fibra de celulosa microcristalina en polvo — PP/PLA (Ton :0.6%, Tmax: 0.3 %) vy, ocurre debido a
gue las fibras de CCa y SC restringen la movilidad de las cadenas poliméricas, haciendo que la matriz
requiera de mas calor para ser fundida y por lo tanto, se refleje en aumentos de la estabilidad térmica
(Bhasney et al., 2020).

Los elementos traza son los componentes sobrantes de la degradacion de los biocompuestos y fueron
determinados por diferencia entre la totalidad de la muestra (100%) y el porcentaje de masa perdido al final
del tratamiento térmico. Este tipo de componentes tuvieron un aumento superior al 32%, concordando con
los valores reportados por Sarasini et al. (2018) para la mezcla cascarilla de café — polimero (incremento
entre 16.7 — 61.9%). Arjmandi et al. (2017) y Sarasini et al. (2018) mencionan que los elementos trazas
posiblemente corresponden con la lignina no degradada y la proporcién de minerales presente en las fibras
vegetales.
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Tabla 3. 7. Resultados del analisis termogravimétrico de los materiales compuestos obtenidos.

Material delztrz%igi%n Ton (°C) Tmax (°C) Trazas (%)

PPR 2 352.38 402.4 147

PEADR 2 442.46 465.35 0.65

CCa 1 268.82 358.20 25.61

SC 1 242.84 329.00 33.12

BC1 1 321.35 358.00 1.95
2 428.51 455.00

BC2 1 326.85 360.69 14.29
2 439.02 462.49

BC3 1 316.10 347.00 3.29
2 418.74 449.00

BC4 1 272.60 356.48 12.88
2 439.91 461.03

BC5 1 276.06 327.55 7.45
2 441.01 462.12

BC6 1 268.41 327.57 11.01
2 434.72 460.42

BC7 1 354.00 355.92 2.16
2 435.38 470.37

BC8 1 330.31 348.32 3.18
2 435.29 466.44

BC9 1 288.59 355.76 3.59
2 447.99 476.48

BC10 1 318.30 341.68 5.66
2 453.82 478.18

BC11 1 290.94 324.56 8.88
2 435.04 466.73

BC12 1 280.83 324.39 11.9
2 436.29 466.73

Ton: temperatura inicial de degradacion, Tmax: temperatura de velocidad méaxima de degradacion.
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La temperatura de cristalizacion (T¢), la entalpia de cristalizacion (AHc), el porcentaje de cristalizacion (Xc),
la temperatura de fusion (Tm) y la entalpia de fusién (AH,) son presentados en la Tabla 3.8. La T (Figura
3.17) de los biocompuestos aumentd en un rango entre 0.05 — 10.03%, concordando con los datos reportados
por Mazian et al. (2020) y Zhang et al. (2020) quienes informan un incremento en la T¢ de 0.59 - 1.79% y
0.84 — 3.36% para la mezclas de fibra de cafamo — PP y cascarilla de arroz — PEAD, respectivamente. Este
comportamiento se podria deber a la presencia de las fibras vegetales, las cuales actian como agentes
nucleantes y restringen la movilidad macromolecular de las cadenas de la matriz polimérica. Como
resultado, las moléculas necesitarian de una mayor cantidad de energia para iniciar su movimiento, es decir
temperaturas mas altas para convertir el polimero de un estado vitreo a un estado gomoso 0, en otras
palabras, comenzar a cristalizar (Dikobe y Luyt, 2017; Qian et al., 2018). Adicionalmente, Bhasney et al.
(2020) mencionan que incorporar un bajo contenido de fibra influye en menor medida en el movimiento de
las cadenas poliméricas, si se compara con los biocompuestos de mayor carga de refuerzo vegetal. Por esta
razén, los biocompuestos con mayor cantidad de fibra requieren de mas energia térmica y una temperatura
mas alta para comenzar a cristalizarse. Este comportamiento se ve reflejado en los biocompuestos BC4 y
BC6 (30% fibra), los cuales presentaron un aumento en la T del 0.57 y 0.47%, respectivamente. Por otro
lado, los biocompuestos BC4, BC9 y BC10 (Tamafo de particula: 75 — 425 um) presentaron una T. mas
alta (0.26 — 2.39%) en comparacion con los biocompuestos BC2, BC7 y BC8 (Tamafio de particula: 850 —
1180 um). Este fendmeno es explicado por Peng et al. (2015) los cuales reportan que la capacidad de
nucleacion de las fibras no solo depende del tipo y la cantidad de refuerzo, sino también de su longitud.
Afirman gue las fibras largas tienen una baja actividad como agentes nucleantes, en comparacién con fibras
mas cortas. Por tal motivo, los biocompuestos reforzados con fibras cortas necesitarian de mas energia para
cristalizarse.

Por su parte, la Tm de los biocompuestos no mostrd grandes variaciones, oscilando en un rango de
temperaturas entre 162.87 — 165.15 °C y 129.73 — 131.21 °C para las formulaciones fibra — PPR y fibra —
PEADR, respectivamente. Estos resultados indican que la incorporacion de fibra vegetal no altera los
procesos de fusion de la matriz polimérica, concordando con Sugumaran et al. (2018) e Hidalgo y Salinas
(2019) los cuales reportan bajas variaciones en la T, para las mezclas de cascara de papa — polietileno de
baja densidad (PEBD) (122.1 — 123.5 °C) y cascarillas de arroz — PP (165 — 166 °C), en comparacién con
la Tm de los polimeros virgenes (PEBD: 123.4 °C, PP: 165 °C).

El X de los biocompuestos aument6 entre 0.51 — 54.76%, concordando con los datos reportados por Mazian
et al. (2020) quienes informan un incremento en la T, de 11.72 — 34.6% para la mezclas de fibra de cafiamo
— PP. Agustin — Salazar et al. (2018), Bhasney et al. (2020) y Lima et al. (2021) explican que este
comportamiento se puede generar por la incorporacion de fibra vegetal y el contenido de celulosa presente
en esta. La proporcién de celulosa se relaciona con la actividad de nucleacion de las fibras reforzantes,
propiciando aumentos en la cristalinidad de la matriz polimérica y posibles mejoras en las propiedades
mecénicas de los materiales compuestos. Por el contrario, los biocompuestos BC2 y BC5 presentaron una
reduccion en el X, de 13.57y 6.48%, respectivamente. Dicho resultado es explicado por Nunes et al. (2017)
los cuales mencionan que el contenido de fibra puede reducir la velocidad de cristalinidad en un material
compuesto, como consecuencia de la obstruccion estérica propiciada por el refuerzo durante la
cristalizacion. Lo anterior se traduce en un mayor grado de cristalinidad del polimero puro en contraste con
las mezclas. Por otra parte, se encontré que el X. de los biocompuestos reforzados con SC aumento en mayor
proporcién que en los biocompuestos incorporados con CCa (54.76 y 29.58%, respectivamente). Este efecto
es explicado por Peng et al. (2015) los cuales relacionan el contenido de lignina con las variaciones en la
cristalinidad de los biocompuestos. El aumento en la cantidad de lignina genera un incremento en la
cristalinidad de los biocompuestos, lo que se asocia con una mayor viscosidad en estado fundido de las
fibras vegetales. Por tal motivo, los polimeros reforzados con SC (Lignina: 25.42%) presentan una mayor
cristalinidad si se comparan con el CCa (Lignina: 17.31%).
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Tabla 3. 8. Resultados andlisis DSC para los materiales compuestos obtenidos.

Enfriamiento Calentamiento
Material X (%0)
T (°C) AHc (J/gr) Tm (°C) AHm (J/gr)
PPR 114.17 98.94 47.39 165.49 95.74
PEADR 117.23 215 74.45 130.86 211.9
BC1 125.62 1154 61.41 164.83 112.7
BC2 116.97 59.86 40.96 162.87 55.46
BC3 119.08 106.9 56.89 163.46 102.9
BC4 119.76 70.35 48.13 163.18 65.77
BC5 120.52 83.29 44.32 163.43 84.44
BC6 121.09 107.2 73.34 165.15 107.4
BC7 117.13 194.5 74.83 130.35 195
BC8 116.55 180.3 89.19 130.48 183.9
BC9 117.43 201 77.33 129.73 198.9
BC10 117.29 179.7 88.89 129.84 175
BC11 116.44 201.2 77.41 131.21 196.3
BC12 116.44 191.6 94.78 130.89 188.3

Tm: temperatura de fusion, T. temperatura de cristalizacién, X.: porcentaje de cristalizaciéon, AHc: entalpia de
cristalizacion, AHp, : entalpia de fusion.
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Figura 3. 10. Etapa de enfriamiento durante analisis DSC de los biocompuestos.
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Figura 3. 11. Etapa de calentamiento durante andlisis DSC de los biocompuestos.

3.5. Aplicaciones de los materiales compuestos

Uno de los sectores de mayor consumo de plasticos a nivel mundial es el sector de empaques y embalajes.
Entre los principales polimeros utilizados para la produccidn de este tipo de articulos son el polipropileno
(PP), el polietileno (PE), el poliestireno (PS) y el cloruro de polivinilo (PVC) (Campilho, 2017; Lammi et
al., 2018). Con el fin de reducir el efecto nocivo de los residuos plasticos derivados de la industria
petroquimica, la concepcion de utilizar los biocompuestos como materiales de empaque y embalaje
constituye una alternativa para dar solucidn a esta problematica. Los aumentos en la estabilidad térmica de
los biocompuestos obtenidos, los convierte en candidatos adecuados para reemplazar matrices como el PP
y el PE en aplicaciones de empaque y embalaje (Jayakumar et al., 2019). Adicionalmente, el uso de los
biocompuestos puede reducir significativamente el costo de las materias primas asociadas a la actividad en
cuestion (Sun, 2018). Como alternativa para la fabricacion de estibas, los biocompuestos cumplen con los
requisitos de densidad (minimo entre 0.3 — 0.6 gr/cm®) y humedad (inferior al 20%) establecidos por la
norma técnica colombiana NTC 5858: Estibas de madera para manipulacion de mercancias, requisitos.
Adicional a lo anterior, los materiales compuestos se pueden utilizar como relleno en la elaboracion de
articulos para exteriores, bancos para parques, vallas, postes y cercas (Sun, 2018).
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3.6. Conclusiones

Con base a los resultados obtenidos se puede concluir que los polimeros reforzados con CCa presentaron
un aumento en la densidad entre el 14.8 — 16.4% y 5.5 — 9.3% para las mezclas de CCa — PPR y CCa —
PEADR, respectivamente. Este comportamiento se encuentra relacionado con la incorporacion o adicion de
una mayor cantidad de fibra, asi como de un menor contenido de humedad presente en las fibras. Del mismo
modo, la capacidad de absorcion de agua de los biocompuestos aumenté (0.10 — 3.64%) con la incorporacion
de fibra. Esta tendencia puede generar deformaciones que afectan la fuerza de los materiales compuestos e
incrementen la degradacion en las propiedades mecénicas y fisicas asociadas a estos, por lo cual la mezcla
SC — Polimero presentd un mejor comportamiento asociado a valores bajos de absorcién de agua. Por otro
lado, luego de haber sido sometidos a condiciones de envejecimiento acelerado, los biocompuestos
presentaron variaciones en i) el médulo de flexion con reducciones entre 1.81 — 38.46%, ii) la resistencia a
la flexién con disminuciones entre 0.66 — 10.13%, iii) el médulo de traccion con reducciones entre 1.91 —
7.26%, y iv) la resistencia a la traccion con disminuciones entre 1.31 — 7.17%. Con base en esto, se puede
apreciar que las mezclas Fibra - PPR respondieron de mejor manera ante condiciones de degradacion
ambiental acelerada. Con respecto a las propiedades térmicas de los biocompuestos, se presentaron
aumentos en la temperatura inicial y la temperatura de velocidad maxima de degradacion de la fase
polimérica. Este comportamiento se asocia con la adicion de una mayor cantidad de fibra vegetal, lo cual
restringe la movilidad de las cadenas poliméricas y hace que la matriz requiera de mas calor para ser fundida.
Por lo anterior, se puede concluir que los biocompuestos térmicamente mas estables corresponden a la
mezcla Fibra—PPR. Asi mismo, la temperatura y porcentaje de cristalizacion de los biocompuestos aumentd
entre 0.05 — 10.03 y 0.51 — 54.76%, respectivamente. Este fenédmeno se debe a la presencia de las fibras
vegetales, las cuales actuaron como agente nucleantes y restringieron la movilidad de las cadenas de la
matriz polimérica. A su vez, este efecto hace que los biocompuestos requieran de una mayor cantidad de
energia para empezar a cristalizarse.
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CAPITULO 4. ANALISIS TECNICO — ECONOMICO — AMBIENTAL
DEL PROCESO PARA LA OBTENCION DE MATERIALES
COMPUESTOS MADERO PLASTICOS

4.1. Resumen

La simulacién de procesos permite evaluar y predecir el comportamiento de los mismos con el fin de
identificar problemas, oportunidades de mejora asi como la toma de decisiones acertadas por parte del area
productiva. El objetivo de modelar un sistema de extrusion para obtener materiales compuestos es el generar
herramientas de analisis critico frente a la seleccion de materias primas, costos del proceso y sus posibles
impactos sobre el medio ambiente. Por esta razon, se empled Aspen Plus para simular la extrusién de
biocompuestos constituidos por polipropileno pos industrial (PPR), polietileno de alta densidad pos
industrial (PEADR), cisco de café (CCa) y estopa de coco (SC). El analisis econémico y ambiental se
efectlio bajo los métodos reportados por Peters y Timmerhaus (1991) y Ruiz et al. (2012), respectivamente.
Entre los resultados obtenidos, se encontrd que la formulacién CCa — PEADR presentd el menor costo de
produccion con un valor 1237.12 US $/Ton. El margen de ganancias obtenido de los biocompuestos fue de
8.50 — 22.2%, siendo la mezcla CCa — PEADR la mas viable econémicamente (22.2%). Por otro lado, se
encontrd que los procesos productivo tiene un impacto ambiental bajo, el cual se relaciona principalmente
con el potencial de calentamiento global.

4.2. Marco teérico

Los programas de simulacién son utilizados para conocer y predecir el comportamiento de un proceso,
estableciendo problemas y oportunidades de mejora asociados a éste, a través de la manipulacion de
variables operativas como la temperatura, presion y cantidad de flujo. De esta forma se hace posible tomar
decisiones de forma mas féacil y menos riesgosa (Szabé et al., 2021). Para el caso de sistemas de inyeccion,
se han encontrado métodos de simulacion mediante el uso modelos numéricos, modelos 3D y elementos
finitos, con el fin de determinar las condiciones de trabajo y la transferencia de calor (Juarez et al., 2012;
Szabd et al., 2021). Por otro lado, se reporta el uso de la fluidodinamica funcional (CFD) para el andlisis de
flujos de fluidos, transferencia de calor y otros fendmenos asociados a sistemas de extrusion (Prashanth et
al., 2019). En el caso del disefio de extrusoras, calculo de propiedades del material fundido y simulacién del
flujo de fluidos, se reporta el uso de programas como Comsol para la simulacién del flujo del material
utilizado (Supicé et al., 2018). Adicionalmente, el uso de simulaciones 3D para analizar dinamicas de termo-
fluidos, permite conocer la temperatura y el esfuerzo cortante de una zona en particular simulada para un
sistema de extrusién (Cubeddu et al., 2014).

Por otro lado, los andlisis econémico y ambiental complementan la simulacién y modelacion de procesos.
Se ha encontrado que mediante el uso del modelo de analisis tecno — econdmico sostenible (TESA) se
pueden identificar alternativas potenciales para la obtencion de productos con valor agregado, sostenibles y
con menor riesgo de impacto econdmico - ambiental (Briassoulis et al., 2021). Otra de las metodologias
utilizadas es el modelo de andlisis técnico — econdmico TEA, el cual funciona como una herramienta de
pronostico de mercado que analiza y compila el capital fijo y los costos variables. Asi mismo, proyecta la
tasa anual de rendimiento econdémico, asociandose generalmente con un proceso de produccion comercial
(Haylock y Rosentrater, 2018). Peters y Timmerhaus (1991) reportan otro tipo de metodologia aplicada al
analisis y estimacién de costos en procesos industriales, donde se tiene en cuenta diferentes componentes
para calcular el costo de la inversion fija o del producto final (capital de trabajo). Uno de estos componentes
es el capital requerido para la adquisicién de equipos y los suministros de instalacion, denominado como
inversion de capital fijo. Por su parte, la cantidad de dinero invertida en materias primas, en gastos
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operativos, en gastos administrativos, de distribucion o marketing, son descritos como capital de trabajo
(Peters y Timmerhaus, 1991). Este tipo de costos permiten analizar el desarrollo y rendimiento de un
proceso, mediante el calculo de puntos de equilibrio, margen de utilidades y tiempos de recuperacién de la
inversion.

En la actualidad se hace necesario conocer el impacto generado por un proceso productivo, analizando
variables como la afeccion en la salud de las personas, el consumo de recursos (agua y energia) y las
emisiones generadas (CO., principalmente). Teniendo en cuenta esto, la factibilidad ambiental del proceso
de produccidon de materiales compuestos se puede determinar por medio del uso de algoritmos de reduccién
de desechos (WAR). Este tipo de metodologia puede utilizarse como indicador ambiental, teniendo en
cuenta el potencial de impacto estimado segln las emisiones generadas y la cantidad de energia consumida
por el proceso (Ortiz et al., 2020). Otra de las metodologias utilizadas para analizar el impacto ambiental
generado por los procesos industriales es el método GREENSCOPE (Gauging Reaction Effectiveness for
the Environmental Sustainability of Chemistries with a multi-Objective Process Evaluator). Este método
consiste en el calculo de indicadores de sostenibilidad, los cuales permiten evaluar el estado de un proceso.
Los indicadores se pueden agrupar en cuatro (4) areas siendo estas eficiencia, energia, economia y medio
ambiente. En la categoria medio ambiental se destacan el potencial por calentamiento global, por oxidacion
fotoquimica (smog), por acidificacion atmosférica, por basificacion y salinizacién de aguas, la ecotoxicidad
del medio acuético y la eutrofizacién de aguas (Herndndez et al., 2019). Para la estimacion de estos
indicadores se hace uso de equivalencias, principalmente de CO,, etileno, formaldehido, fosfatos, sulfatos
entre otros compuestos. Este tipo de medidas ofrecen una vision equilibrada del impacto ambiental generado
por insumos (recursos y materiales), emisiones, residuos y efluentes, asi como los productos y servicios
producidos (IChem, 2019). Otro tipo de metodologia para la evaluacion ambiental de procesos es el analisis
de ciclo de vida (LCA), el cual consiste en mapear y evaluar sistematicamente las cargas energéticas y los
impactos ambientales generados a lo largo de la vida de un producto, asi como un analisis para determinar
los efectos ambientales indirectos (Haylock y Rosentrater, 2018; La Rosa et al., 2021). Es decir que no solo
se tienen en cuenta los impactos generados por la produccion de un material en particular, sino también los
efectos que generan la obtencién de materias primas, el transporte de estas y el consumo de recursos o
servicios (Rodriguez et al., 2018).

4.3. Métodos experimentales
4.3.1. Simulacion en AspenPlus del proceso de extrusion de biocompuestos

La simulacién del proceso de extrusion de biocompuestos se realiz6 empleando el programa Aspen Plus
V.8.8, para el las mezclas CCa — PPR, SC — PPR, CCa — PEADR y SC - PEADR. Las condiciones de
operacion que alimentd las simulaciones fueron: i) la composicion estructural de la biomasa, ii) la
temperatura de secado de la materia prima, iii) el tamafio de particula entregado por el molino, y iv) la
temperatura promedio de trabajo del extrusor. Cabe resaltar que el sistema de extrusién no se encuentra
incluido entre las operaciones y los procesos unitarios con los cuales cuenta Aspen Plus. Por lo cual, se
empled un sistema de transporte por bandas buscando simular el movimiento y traslado del material
mezclado (refuerzo — matriz). En la Figura 4.1 se muestra el proceso disefiado en Aspen y se explica cada
uno de los equipos empleados en la modelacion del proceso.
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Figura 4. 1. Proceso de extrusion de materiales compuestos simulado en Aspen Plus.

BH: biomasa himeda, SEC: secador empleado para retirar el agua de las materias primas, WT: agua, P: polimero, FE:
fluido empleado para mover el sistema de bandas, BC - BC1 - BC2: Etapa transitoria del biocompuesto a obtener,
TRANS: Sistema de bandas de transporte del material compuesto (simulador del tornillo sin fin), BC3: biocompuesto,
BC4: biocompuesto reducido en tamafio.

4.3.2. Andlisis econdémico del proceso de extrusion de biocompuestos

El analisis econémico del proceso de extrusién se llevo a cabo empleando la metodologia propuesta por
Peters y Timmerhaus (1991). Dicho método se divide en dos componentes principales: i) el costo de la
inversion por capital fijo y ii) el costo del producto final. Para determinar el costo de la inversién por capital
fijo, se tuvo en cuenta los parametros y rangos porcentuales expuestos en la Tabla 4.1. Cabe mencionar que
el punto de inicio para emplear estos rangos fue el costo de los equipos a utilizar en el proceso. Para tener
en cuenta, los costos de los equipos fueron consultados y cotizados por pagina web. En la Tabla 4.2 se
muestra el precio (US $) y las caracteristicas asociadas a los equipos requeridos. Entre estas caracteristicas
se encuentra la capacidad de trabajo (kg/h) y el poder o energia que requiere para su funcionamiento (KW).
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Tabla 4. 1. Rango de porcentajes asociados al costo de inversion por capital fijo.

Componentes Porcentaje asumido (%)
Compra de equipos 15-40
Instalacion de equipos 6-14
Instalacion de instrumentacion y controles 2-8
Instalacion de tuberia 3-20
Instalacion eléctrica 2-10
Edificios (incluyendo costo de servicios) 3-18
Mejoras de terreno 2-5
Instalacion de servicios 8-20
Ingenieria y supervision 4-21
Gastos de construccion 4-16
Honorarios de contratistas 2-6
Contingencia 5-15

Fuente: datos tomados de Peters y Timmerhaus (1991).

Tabla 4. 2. Costo de equipos necesarios para el procesamiento de biocompuestos.

Equipos
Costo (US $) 1000 - 2000
Molino para fibra Capacidad (kg/h) 1500
Poder (KW) 18.5-22
Costo (US $) 23000
Extrusor de daoble husillo Capacidad (kg/h) 80 - 200
Poder (KW) 110
Costo (US $) 1300
Molino para pléastico Capacidad (kg/h) 450 - 600
Poder (KW) 75
Costo (US $) 2500 — 8500
Secador industrial de bandejas  Capacidad (kg/h) 60 - 480
Poder (KW) 0.45-1.8

Fuente: consulta online “Twin Screw Extruder Co-Extruder Best” (2021), “VOS supply Wood-Chip-Crusher Wood”
(2021), “Silent Plastic Crusher Machine For Crushing” (2021), “Industrial Tray-Dryer Tray-Dryer Price” (2021).

Finalmente el costo de inversion por capital fijo se calcula como la suma de los componentes expuestos en
la Tabla 4.1. Este dato serd empleado como el punto de partida para estimar el periodo de recuperacion de
la inversion inicial.

Por su parte, el costo del producto final se estimé teniendo en cuenta componentes como: i) los costos
directos de produccion (materia prima, requerimientos operativos, supervision, trabajo de oficina, consumo
de agua, energia 0 vapor, mantenimiento, suministros operativos, cargos de laboratorio), ii) costos por
cargos fijos (depreciacion, impuestos, seguros), iii) costos sobre la planta, iv) costos administrativos, y v)
costos de distribucion y marketing. Los costos de materia prima fueron asociados con la inversion realizada
en la adquisicion del material empleado durante la experimentacion. Por su parte, el costo por consumo de
servicios fue determinado con base a la facturacion generada en el complejo Carvajal Educacion, ubicado
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en la ciudad de Yumbo, Valle del Cauca. Adicionalmente, se resalta que el costo por personal operativo se
estableci6 teniendo en cuenta el salario minimo mensual vigente para el afio 2020. Por Gltimo, el precio de
venta de biocompuesto se tomé de los datos reportados por Haylock y Rosentrater (2018). En la Tabla 4.3
se presentan los costos de la materia prima, el consumo de energia, del personal operativo y el precio de
venta del material compuesto.

Tabla 4. 3. Costos directos de produccion y venta de materiales compuestos.

Costo directos de produccion y venta
Energia US $/KW/h 0.16
Operario US $/mes 251.43
CCa US $/kg 0.15
sC US $/kg 0.22
PPR US $/kg 0.95
PEADR US $/kg 0.70
BC US $/kg 1.59

4.3.3. Analisis ambiental del proceso de extrusion de biocompuestos

Para analizar los impactos o efectos ambientales del proceso de fabricacion de materiales compuestos, se
empled la metodologia propuesta por Ruiz et al. (2012) denominada GREENSCOPE (Gauging Reaction
Effectiveness for the Environmental Sustainability of Chemistries with a multi-Objective Process
Evaluator). Este tipo de método plantea diferentes indicadores que permiten evaluar el impacto ambiental
que genera un proceso de fabricacion de materiales compuestos. Los indicadores que se ajustaron al proceso
y que se evaluaron son los siguientes: i) liberacién toxica especifica, ii) potencial de calentamiento global,
iii) potencial de oxidacion fotoquimica (smog), y iv) ecotoxicidad potencial sobre la vida acuatica. Las
ecuaciones empleadas para el calculo de los indicadores antes mencionados se presentan en la Tabla 4.4.

Tabla 4. 4. Indicadores para evaluacion de impacto ambiental.

Indicador Ecuacion
Liberacidn toxica especifica TR = MTL/MP Ec.4.1
Potencial de calentamiento global GWP = MTC/MP Ec.4.2
Potencial de oxidacion fotoquimica PCOP = MTE/MP Ec.4.3
Ecotoxicidad potencial sobre la vida acuatica WP = MTF/MP Ec.4.4

Donde TR es la liberacion toxica especifica (kg/kg), MTL es la masa total de toxicos (TRI) liberados (kg), MP es la
masa del producto (kg), TRI es la cantidad total de toxicos liberados (kg), GWP es el potencial de calentamiento global
(kg/kg), MTC es la masa total de CO2 equivalente (kg), PCOP es el potencial de oxidacion fotoquimica (kg/kg), MTE
es la masa total de etileno equivalente, WP es la ecotoxicidad potencial sobre la vida acuética (kg/kg) y MTF es la
masa total de formaldehido equivalente (kg).

Paralelo al analisis GREENSCOPE, se realiz6 una evaluacion ambiental adicional empleando la
metodologia de andlisis de ciclo de vida, centrandose en la determinacion de la huella de carbono. Este tipo
de método se aplica con el fin estimar los efectos ambientales del uso y procesamiento de diferentes
materiales (Rodriguez et al., 2018). Para el caso del proceso evaluado, la metodologia de huella de carbono
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se desarrollo comprendiendo de ante mano que durante la transformacion primaria (extrusion) no se empled
agua. Las etapas del ciclo de vida para este parametro se limitaron a la adquisicion, el transporte y el
procesamiento de las materias primas (PPR y CCa). Se resalta que el material no se convirtié en producto o
disposicion final, por lo cual se evalud una huella de carbono de cuna a puerta empleando como unidad
funcional 200 kg/h de material fabricado. Las emisiones CO; equivalente se lograron determinar mediante
el uso de factores de emision, los cuales se citan en la Tabla 4.5.

Tabla 4. 5. Factores de emision asociados al proceso de obtencidn de materiales compuestos.

Material Proceso Factor de emision
cca Produccion ¢ 0.37 kg CO2/ kg
Molienda ® 0.17 kg CO2/ KW.h
sc Produccion? 0.27 kg CO2 / kg
Molienda ® 0.17 kg CO2 / KW.h
PPR Produccion © 0.38 kg CO2 /kg
PEADR Produccion ¢ 0.38 kg CO2 /kg
BC Extrusion - Molienda P 0.17 kg CO2/ kg

2 Fuente Audsley et al. (2010), ® Unidad de Planeacion Minero Energética - UPME (2020), ¢ Turner et al. (2015), ¢
Mayson y Williams (2021).

4.4. Resultados y discusion

4.4.1. Andlisis técnico

La simulacion del proceso de extrusién en Aspen Plus, se realiz6 empleando un flujo de fibra vegetal y
polimero de i) 68.11 y 135.18 kg/h para la mezcla CCa - PPR, respectivamente, ii) 69.55 y 138.08 kg/h
para la mezcla SC — PPR, correspondientemente, iii) 69.84 y 138.19 kg/h para la mezcla CCa — PEADR,
respectivamente, y iv) 70.56 y 139.65 kg/h para la mezcla SC — PEADR, correspondientemente. Estas
corrientes se establecieron teniendo en cuenta el flujo masico de salida para un extrusor de doble husillo
con una capacidad de procesamiento de 200 kg/h, asi como la proporcidon de agua presente en los
biocompuestos. Las variaciones que se presentan en los flujos masicos de alimentacién se encuentran
asociadas, principalmente, al contenido de humedad de la fibra y la matriz polimérica. Asi mismo, para
alcanzar la capacidad de procesamiento del extrusor se observé que la mezcla CCa — PPR necesitd entre
2.09 — 3.29% menos materia prima que las demas mezclas. Adicionalmente, se requirié remover una menor
cantidad de agua de la mezcla CCa — PPR (3.29 kg/h) en comparacion con las otras formulaciones (CCa
PEADR: 7.63 kg/h, SC — PPR: 8.03 kg/h, SC — PEADR: 10.21 kg/h). Este comportamiento se traduce en
menores costos operativos asociados a la inversién en materia prima y consumo eléctrico por parte del
equipo de secado. Cabe reslatar que el agua presente en las fibras vegetales es retirada mediante el uso de
un secador industrial en la etapa inicial del proceso, buscando hacer tener las condiciones adecuadas para el
procesamiento del material.
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Tabla 4. 6. Balance de masa de la proceso de obtencién del biocompuesto CCa — PPR.

Corrientes de entrada

Corrientes de salida

Corrientes
Biomasa Polimero Biocompuesto Agua
Temperatura (°C) 24 24 185 105
Presion (Bar) 1 1 17 1
Flujo masico (kg/h) 68.11 135.18 200 3.29
Porcentaje masico (%)
Celulosa 43.24 - 14.72 -
Hemicelulosa 16.92 - 5.76 -
Lignina 2242 - 7.63 -
Cenizas 2.38 - 0.81 -
H20 15.04 0.12 3.56 100
PPR - 99.88 67.51 -

Tabla 4. 7. Balance de masa de la proceso de obtencién del biocompuesto SC — PPR.

Corrientes de entrada

Corrientes de salida

Corrientes

Biomasa Polimero Biocompuesto Agua
Temperatura (°C) 24 24 185 105
Presion (Bar) 1 1 17 1
Flujo mésico (kg/h) 69.55 138.08 200 7.63

Porcentaje mésico (%)

Celulosa 43.24 - 15.04 -
Hemicelulosa 16.92 - 5.88 -
Lignina 2242 - 7.80 -
Cenizas 2.38 - 0.83 -
H20 15.04 0.15 1.52 100
PEADR - 99.85 68.94 -
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Tabla 4. 8. Balance de masa de la proceso de obtencién del biocompuesto CCa — PEADR.

Corrientes Corrientes de entrada Corrientes de salida
Biomasa Polimero Biocompuesto Agua
Temperatura (°C) 24 24 185 105
Presion (Bar) 1 1 17 1
Flujo masico (kg/h) 69.84 138.19 200 8.03
Porcentaje masico (%)
Celulosa 28.10 - 9.82 -
Hemicelulosa 19.74 - 6.90 -
Lignina 32.12 - 11.22 -
Cenizas 4.69 - 1.64 -
H20 15.35 0.12 141 100
PPR - 99.88 69.01 -

Tabla 4. 9. Balance de masa de la proceso de obtencion del biocompuesto SC — PEADR.

. Corrientes de entrada Corrientes de salida
Corrientes . ; .

Biomasa Polimero Biocompuesto Agua
Temperatura (°C) 24 24 185 105
Presion (Bar) 1 1 17 1
Flujo mésico (kg/h) 70.56 139.65 200 10.21

Porcentaje masico (%)

Celulosa 28.10 - 9.92 -
Hemicelulosa 19.74 - 6.97 -
Lignina 32.12 - 11.34 -
Cenizas 4.69 - 1.66 -
H.0 15.35 0.15 0.40 100
PEADR - 99.85 69.72 -

4.4.2. Andlisis econémico

Los resultados de inversion en capital fijo para la fabricacion de biocompuestos se presentan en la Tabla
4.10. La mayor proporcién en inversion corresponde a la compra de equipos (33.5%), seguido de los costos
por instalacion de servicios (11.9%), por ingenieria, supervision y contingencias (9.0%). Por su parte, la
menor inversidn se encuentra asociada a los costos por mejora de terreno (1.5%), junto con los honorarios
presupuestados para pago de contratistas (1.7%). La division de costos se encuentra relacionada con criterios
como: i) la estructura fisica con la cual cuenta el area escogida para desarrollar el proyecto, ii) las
instalaciones (red eléctrica, hidrulica, sanitaria) con las cuales cuenta el area en cuestion. Cabe resaltar,
que se asume un terreno con insfraestructura terminada, construido y que cuente con red eléctrica, hidraulica
y sanitaria, haciendo que los costos por adecuacion de terreno e instalaciones sean menores.
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Tabla 4. 10. Costos de inversion por capital fijo para los biocompuestos.

Inversion por capital fijo

Componentes Porcentaje asumido (%) Costo (US $) Porcentaje proporcional (%)
Compra de equipos 30 31300.00 335
Instalacion de equipos 6 6260.00 6.7
Instalacién de instrumentacion y controles 4 4173.33 45
Instalacion de tuberia 4 4173.33 45
Instalacion eléctrica 5 5216.67 5.6
Edificios (incluyendo costo de servicios) 4 4173.33 45
Mejoras de terreno 1.3 1356.33 15
Instalacion de servicios 10.7 11163.67 11.9
Ingenieria y supervicion 8.1 8451.00 9.0
Gastos de construccion 7 7303.33 7.8
Honorarios de contratistas 15 1565.00 1.7
Contingencia 8 8346.67 8.9

Por otro lado, en las Tablas 4.11 — 4.14 se presentan los costos del producto final. Para estimarlos se emple6
como base de calculo una (1) tonelada de biocompuesto producido. En los resultados obtenidos, se
evidencio que los costos por materia prima contribuyeron en una mayor proporcion (43.25 — 50.24%) al
costo total de los biocompuestos. Otros componentes como los de mantenimiento y suministros operativos
influyeron en menor medida en el precio del producto final (0.74 —0.87 y 0.11 — 0.13%, respectivamente).
Por su parte, los costos por cargos fijos generaron un bajo impacto en el costo de los biocompuestos (0.65
— 0.77%). Esto se debe a la periodicidad de pago (anual) de este tipo de saldos (depreciacion, pago de
impuestos y seguros). Teniendo en cuenta el grado de influencia y la proporcionalidad de los costos directos
de produccién, por cargos fijos y otros costos, se determind que el valor de una tonelada de los
biocompuestos se encuentra entre 1237.12 — 1454.90 US $/Ton. La mezcla que presentd menor costo de
produccién fue CCa — PEADR, debido principalmente a los bajos costos de adquisicion de las materias
primas (CCa: 0.15 US $/kg, PEADR: 0.7 US $/kg) en comparacion con la SC y el PPR (0.22 y 0.95 US
$/kg, respectivamente).

Con base al costo de los biocompuestos (1.24 — 1.45 US $/kg) y el precio promedio manejado en el mercado
(1.59 US $/kg), se calcul6 el margen de utilidad. El resultado varid entre 8.50 — 22.2%, generando una
utilidad bruta anual entre 70254.37 — 183498.82 US $ con base a un promedio de produccion y de ventas
de 520 Ton/afio. Asi mismo, empleando los costos anuales por cargos fijos (4945.45 US $), el costo sobre
la planta (86638.52 US $), gastos generales (688855.83 — 80180.28 US $) y el costo directo por produccion
(928.58 — 1124.58 US $/Ton), se calculo el punto de equilibrio. Este valor corresponde a la igualdad entre
el costo por cantidad de material producido y el costo por venta del mismo. Siendo asi, se determin6 que la
cantidad de biocompuesto necesaria para alcanzar el punto de equilibrio es de 242.57, 252.43, 350.58 y
369.05 Ton/afio para las formulaciones CCa — PEADR, SC — PEADR, CCa — PPR y SC — PPR,
respectivamente. Adicionalmente se estimo el tiempo de recuperacion de la inversion inicial, empleando los
valores de utilidad bruta anual y de inversion por capital fijo. Con base a estos valores se puede afirmar que
lainversion inicial se recuperara en un periodo estimado de 0.51, 0.55, 1.1 y 1.3 afios para los biocompuestos
CCa—-PEADR, SC — PEADR, CCa—PPR y SC — PPR, respectivamente.
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Tabla 4. 11. Costos del producto final o biocompuesto CCa — PPR.

Costo del producto final
Costos directos de produccion

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Materia prima 710.00 49.60
Requerimientos operativos 232.09 16.21
Supervisién y trabajo de oficina 34.81 2.43
Consumo 91.01 6.36
Mantenimiento 10.79 0.75
Suministros operativos 1.62 0.11
Cargos de laboratorio 23.21 1.62

Costos por cargos fijos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Depreciacion 5.02 0.35
Impuestos 3.00 0.21
Seguro 1.50 0.10

Otros costos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Costo sobre la planta 166.61 11.64
Costos administrativos 8.70 0.61
Costos de distribucion y marketing 143.15 10.00

Tabla 4. 12. Costos del producto final o biocompuesto SC — PPR.

Costo del producto final

Costos directos de produccion

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%0)
Materia prima 731.00 50.24
Requerimientos operativos 232.09 15.95
Supervisidn y trabajo de oficina 34.81 2.39
Consumo 91.07 6.26
Mantenimiento 10.79 0.74
Suministros operativos 1.62 0.11
Cargos de laboratorio 23.21 1.60

Costos por cargos fijos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Depreciacion 5.02 0.34
Impuestos 3.00 0.21
Seguro 1.50 0.10

Otros costos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Costo sobre la planta 166.61 11.45
Costos administrativos 8.70 0.60
Costos de distribucion y marketing 145.49 10.00
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Tabla 4. 13. Costos del producto final o biocompuesto CCa — PEADR.

Costo del producto final
Costos directos de produccion

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Materia prima 535.00 43.25
Requerimientos operativos 232.09 18.76
Supervisién y trabajo de oficina 34.81 2.81
Consumo 91.07 7.36
Mantenimiento 10.79 0.87
Suministros operativos 1.62 0.13
Cargos de laboratorio 23.21 1.88

Costos por cargos fijos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Depreciacion 5.02 0.41
Impuestos 3.00 0.24
Seguro 1.50 0.12

Otros costos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Costo sobre la planta 166.61 13.47
Costos administrativos 8.70 0.70
Costos de distribucion y marketing 123.12 10.00

Tabla 4. 14. Costos del producto final o biocompuesto SC — PEADR.

Costo del producto final

Costos directos de produccion

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%0)
Materia prima 556.00 4411
Requerimientos operativos 232.09 18.41
Supervisidn y trabajo de oficina 34.81 2.76
Consumo 91.09 7.23
Mantenimiento 10.79 0.86
Suministros operativos 1.62 0.13
Cargos de laboratorio 23.21 1.84

Costos por cargos fijos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Depreciacion 5.02 0.40
Impuestos 3.00 0.24
Seguro 1.50 0.12

Otros costos

Componente Costo (US $/Ton) Porcentaje proporcional (%)
Costo sobre la planta 166.61 13.22
Costos administrativos 8.70 0.69
Costos de distribucion y marketing 126.05 10.00
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Rodriguez et al. (2018) reportan que los costos de las materias primas son el componente de mayor
influencia en el costo final de un material compuesto, coincidiendo con los resultados obtenidos en el
analisis econémico. En adiciébn mencionan que el incorporar una mayor proporcién de fibra y aplicar
pretratamientos sobre las mismas, permite reducir el costo del compuesto final. La industria de los
biocompuesto es un sector creciente en nuestro pais, por lo cual se hace necesario buscar tecnologias y
materiales que permitan reducir el costo de fabricacion y hacerlos competitivos en el medio local.

4.4.3. Andlisis ambiental

En la Tabla 4.15 se presentan los resultados asociados a la emision de gases, subproducto de la obtencién
de los biocompuestos. Estos valores se determinaron empleando como base de célculo una (1) tonelada de
PPR y PEADR procesada (Ton PPR — Ton PEADR) y las relaciones expuestas por Barlow et al. (1996) y
Adams et al. (1999). Los compuestos organicos volatiles se liberan en mayor cantidad (0.1846 kg/Ton PPR
y 0.0457 kg/Ton PEADR) que los acidos organicos, las cetonas y los aldehidos.

Tabla 4. 15. Emisién de gases como subproducto del procesamiento de los polimeros.

Componente Emision (Kg/Ton PPR) Emision (kg/Ton PEADR)
Acidos orgénicos 0.0019 0.0004
Cetonas 0.0098 6.9450 E®
Aldehidos 0.0022 0.0001
VOC’s 0.1846 0.0457

VOC: Compuestos organicos volatiles

Con base a los datos de la Tabla 4.15 se calcul6 los valores de CO-, etileno y formaldehido equivalentes,
usando la metodologia reportada por IChem (2019). A su vez, estos datos fueron utilizados en la
determinacion de los indicadores de liberacién tdxica especifica, potencial de calentamiento global,
potencial de oxidacion fotoquimica y ecotoxicidad potencial para la vida acuatica (Tabla 4.16). Se puede
observar que el proceso de produccion de los biocompuestos no genera un riesgo potencial en la generacion
de smog fotoquimico (PCOP) y un bajo impacto en la ecotoxicidad de organismos acuaticos (WP), ya que
los valores son aproximadamente igual a cero (0) y coinciden con los parametros de sostenibilidad
establecidos por Ruiz et al. (2012) (PCOP y WP = 0, mejor objetivo). EI mayor riesgo se encuentra asociado
con el potencial de calentamiento global (GWP) y en menor medida a la liberacién toxica especifica (TR).
Esta Gltima relaciona la cantidad emitida de compuestos contaminantes con la cantidad de biocompuesto
procesado. Por su parte, el potencial de calentamiento global relaciona el CO; equivalente con la masa total
de los biocompuestos procesados.

Tabla 4. 16. Indicadores ambientales asociados al proceso de obtencién de materiales compuestos.

Indicadores ambientales
Indicador Valor (CCa-PPR) Valor (SC-PPR) Valor (CCa-PEADR) Valor (SC-PEADR)
TR (kg/kg) 0.00013 0.00014 0.00010 0.00009
GWP (kg/kg) 0.00137 0.00140 0.00053 0.00053
PCOP (kg/kg) 2.77TES 2.83 ES 1.00 E7 1.00 E7
WP (kg/kg) 5.00 E7 3.18 E7 410 E® 420 E8

Donde TR es la liberacion toxica especifica, GWP es el potencial de calentamiento global, PCOP es el potencial de
oxidacién fotoquimica, WP es la ecotoxicidad potencial sobre la vida acuatica.
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Por otro lado, los costos de fabricacion de los biocompuestos deben de compararse con los impactos
ambientales asociados a estos. En la Tabla 4.17 se exponen los resultados obtenidos para la huella de
carbono de los biocompuestos, evidenciandose un mayor valor para la formulacién CCa — PEADR (487.6
CO.. Este comportamiento se debe principalmente a la cantidad de emisiones de CO; liberadas durante el
kg proceso de produccion o generacion de las materias primas (CCa y PEADR). Dichas emisiones fueron
mayores entre 2.54 — 37.61% en comparacion con los otros biocompuestos. Asi mismo, cabe resaltar que el
consumo de energia eléctrica fue el parametro que menor inluencia tuvo para el calculo de la huella de
carbono, con valores entre 95.78 — 95.86 kg CO,. El consumo de combustibles fésiles relacionados con el
transporte de la materia prima y el producto terminado no fue tenido en cuenta en los caculos, ya que el
control sobre los consumos y las rutas utilizadas para el desplazamiento de los vehiculos son muy variables.
Rodriguez et al. (2018) mencionan que la incorporacion de fibra vegetal en una matriz polimérica,
disminuye el impacto sobre los componentes ambientales de los ecosistemas, resaltando la calidad del aire
como un constituyente principal. Asi mismo, este pardmetro se relaciona de forma directa con las cargas
contaminantes emitidas.

Tabla 4. 17. Huella de carbono asociada al proceso de obtencion de los biocompuestos.

Biocompuesto Huella de Carbono (kg CO2)
CCa - PPR 478.63
SC - PPR 452.08
CCa- PEADR 487.60
SC - PEADR 456.45

4.5. Conclusiones

Con base a los resultados obtenidos del analisis técnico — econémico y ambiental para los biocompuestos,
se puede concluir que la formulacion CCa — PEADR presentd el menor costo de produccién con un valor
1237.12 US $/Ton. Este resultado se debe principalmente a los bajos costos de adquisicion de las materias
primas (CCa: 0.15 US $/kg, PEADR: 0.7 US $/kg). Asi mismo, el costo total de los biocompuesto se ve
influenciado en mayor medida por el valor de las materias primas (43.25 — 50.24% del costo final de los
biocompuestos). Con la produccion de este tipo de biocompuestos se espera tener un margen de ganancia
entre 8.50 — 22.2%, siendo la mezcla CCa — PEADR la mas viable econémicamente (22.2%). Adicional a
esto, la formulacion CCa — PEADR presento el punto de equilibrio mas bajo con 242.57 toneladas de
material producido por afio y un periodo de recuperacion de la inversién inicial de 0.51 afios. Por otro lado,
se encontr6 que el proceso productivo tiene un impacto ambiental bajo, el cual se relaciona principalmente
con el potencial de calentamiento global. Por su parte, los resultados de huella de carbono se ven
influenciados en mayor proporcién por las emisiones de CO; liberadas durante la produccién de las materias
primas.
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CONCLUSIONES

o EI CCa es el refuerzo lignoceluldésico que mejor se comportd durante el procesamiento de
biocompuestos, debido a la presencia de una mayor proporcion de materia volatil y celulosa. Estas
caracteristicas influyeron en un grado de idoneidad y compatibilidad méas alto con el PPR y PEADR,
presentdndose una mejor interaccion fibra/matriz en los centros reactivos de alta polaridad (grupos
hidroxilo) del material vegetativo. Asi mismo, el CCa presentd un contenido de humedad y cenizas bajo,
resultados que incidieron en la capacidad de dispersion de las fibras en la extrusion de materiales
compuestos.

e La cantidad de fibra empleada para reforzar una matriz polimérica genera aumentos en los madulos de
traccion y flexion. Este comportamiento se logro apreciar en los materiales reforzados con cisco de café
y estopa de coco, presentandose mejores resultados para el CCa. Se pudo apreciar que los materiales
reforzados con CCa mostraron mejores resultados debido a una mayor cantidad de sitios polares de
reaccion (grupos hidroxilos), las cuales son areas que se relacionan con la cantidad de celulosa y oxigeno
contenido en la fibra. Por otro lado, la adicién de una mayor carga reforzante produjo una disminucién
en la resistencia a la traccion como consecuencia de la pobre interaccion fibra/matriz.

e La incorporacion de MAPP en BC4 aumentd la resistencia a la traccion y flexion del biocompuesto,
como consecuencia de una mejor interaccion entre la fibra y el polimero Lo anterior es propiciado por la
accion del agente de acoplamiento al reaccionar con el material de refuerzo.

o Los biocompuestos reforzados con CCa presentaron un mayor grado de densificacién, comportamiento
relacionado con la carga de biomasa incorporada y el contenido de humedad. De igual forma, las matrices
reforzadas con CCa presentaron un mayor grado de retencién de agua, parametro asociado directamente
con el contenido de fibra adicionada y su composicidn estructural (hemicelulosa, celulosa y lignina).

o EIl contenido de lignina influyé positivamente en la estabilidad de las propiedades de flexion de los
biocompuestos reforzados con SC sometidos a condiciones de envejecimiento acelerado. Por el
contrario, las propiedades de traccion disminuyeron en todos los biocompuestos como consecuencia del
debilitamiento de la interfaz matriz — refuerzo y el grado de fragilidad adquirido por accién de las
condiciones adversas a las cuales fueron expuestos.

e El biocompuesto con mayor estabilidad térmica fue BC6 (Matriz: PPR, Refuerzo: SC, Concentracion de
fibra: 30%, Tamafio de particula: 0.042 — 0.074 mm), ya que presentd los mayores aumentos en la
temperatura de degradaciéon y de cristalizacién. Cabe resaltar que las propiedades térmicas de los
biocompuestos se vieron afectadas por la incorporacion, la dispersion y la composicién estructural de la
fibra vegetal.

e Laformulacion CCa— PEADR presentd la mayor viabilidad econdmica. El costo total del biocompuesto
se ve influenciado en mayor proporcion por el valor de las materias primas. Con base a esto y segun el
precio de venta de los biocompuestos, se estimd el margen de ganancia del 22.2%, con un punto de
equilibrio de 242.57 Ton/afio y un periodo de recuperacién de la inversién inicial de 0.51 afios.

e EI proceso de fabricacion de los biocompuestos presenta un impacto ambiental bajo, asociado
principalmente con el potencial de calentamiento global.
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RECOMENDACIONES

Realizar pretratamiento a las fibras vegetales (basico, acido, bioldgico), buscando mejorar la
interaccién con el matriz polimérica.

Utilizar otro tipo de agente ligante, con el fin de mejorar las propiedades del material compuesto
procesado. En lo posible buscar elementos acoplantes diferentes al anhidrido maleico, ya que este
presenta caracteristicas que pueden afectar significativamente la salud de las personas que lo
manipulen.

Efectuar una medicion de gases durante el proceso de extrusién de biocompuestos. Lo anterior se
propone con la finalidad de tener medidas directas de los componentes emitidos durante el
tratamiento de polimeros.

Realizar un analisis de ciclo de vida completo del producto, bajo estdndares y normas nacionales e
internacionales. Esta actividad se plantea con el fin de conocer los impactos asociados a la huella
de carbono del proceso de obtencion de materiales compuestos.

Analizar los biocompuestos obtenidos bajo la metodologia SEM. La propuesta se realiza para
conocer de forma mas clara y puntual, el grado de interaccion y union existente entre el refuerzo y
la matriz.

La prueba de envejecimiento acelerado se debe de realizar empleando un equipo con accion
ultravioleta (UV), ya que este tipo de pardmetro impacta significativamente las propiedades de los
materiales compuestos procesados.

Los materiales compuestos obtenidos se deben de probar con base a aplicaciones reales y practicas,
buscando evaluar su comportamiento bajo condiciones y requerimientos establecidos por el cliente.

128



PUBLICACIONES

Publicaciones en revistas

- Rojas — Gonzalez A. F., Flérez — Montes C. and Lépez — Rodriguez D. F. (2019). Prospectivas de
aprovechamiento de algunos residuos agroindustriales. Revista Cuabana de Quimica. 31 (1), 31 -
52. ISSN: 2224 — 5421.

- Lopez D. and Rojas A. (2018). Factores que influencian las propiedades mecénicas, fisicas y
térmicas de materiales compuestos madero plasticos. Entre Ciencia e Ingenieria. 12 (23), 93 — 102.
Doi: https://doi.org/10.31908/19098367.3708.

Publicaciones en eventos cientificos

- Lopez D. and Rojas A. (2017). Identificacion y caracterizacion de residuos sélidos agroindustriales
para establecer su potencial aproechamiento energético. V Jornada Técnica de Ingenieria Quimica
e Ingenieria Biol6gica — PROCESA. Medellin, Marzo 13 al 17.

Publicaciones en capitulos de libro

- Hidalgo — Salazar M. A., Correa — Aguirre J. P., Montalvo — Navarrete J. M., Lopez — Rodriguez
D. F. and Rojas — Gonzalez A. F. Chapter 1: Recycled polypropylene — coffee husk and coir coconut
biocomposites: morphological, mechanical, termal and environmental studies. Polymer recycling.
Editorial Intech Open. Pages 1 — 26. Doi: 10.5772/intechopen.81635.

129



