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Resumen

En la presente investigacion, se establece un proceso experimental a escala de
laboratorio para obtener un composite biodegradable con fibras cortas de carrizo
como refuerzo. La fibra de carrizo fue obtenida mediante el proceso de explosion
de vapor con un factor de severidad de 3.3. Se determind el contenido de humedad
promedio del carrizo (11.8 %) y el rendimiento promedio de extraccion de fibra
corta (149 — 250 um) (44.01 %), datos que fueron considerados como base de
calculo para el diagrama de flujo de procesos (PFD). Mediante un disefio central
compuesto rotacional con tres puntos centrales se prepararon 11 corridas
experimentales variando el contenido en peso de la fibra corta de carrizo (FC) y
agente de acople (BP-1). Las probetas fueron obtenidas mediante inyeccién y se
evaluaron sus propiedades mecdnicas bajo esfuerzo de traccién (ASTM D638) y
flexion (ASTM D790). El composite de la corrida 8 (30 %FC, 11.46 %BP-1 y 58.54
%PLA) exhibié el valor mas alto de resistencia a la tracciéon 50.3 MPa, presentando
un incremento del 11.78 % respecto al valor del PLA puro (45 MPa). Mientras que,
en el ensayo a flexiéon el composite de la corrida 2 (20 %FC, 10 %BP-1y 70 %PLA)
mejoré en un 11.86 % de 70 MPa (PLA puro) a 78.3 MPa. La investigacion
experimental denota que a mayor contenido en peso de BP-1 las propiedades
mecanicas de los composites presentan un incremento significativo, puesto que,
permite una trasferencia eficiente de esfuerzos desde la matriz al refuerzo. Para la
obtencidon del composite biodegradable se elaboré un PFD en AutoCAD vy se
establece una produccion de 2.5 kg/h con una composicién (30 %FC, 11.46 %BP-1y
58.54 %PLA). Para lo cual, se requiere una alimentacién fresca de carrizo de
1.94 kg/h, 0.29 kg/h de BP-1, 1.46 kg/h de PLA y 0.75 kg/h de fibra de carrizo corta.
Y, se propone emplear una extrusora de doble husillo corrotante, la misma que, no
debe superar la temperatura maxima de 170 °C para conservar la integridad
estructural de la fibra de carrizo.

Palabras clave: compuesto, biodegradable, fibra, carrizo, traccion, flexion, proceso.
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Abstract

In the present investigation, a laboratory-scale experimental process is established
to obtain a biodegradable composite with short reed fibres as reinforcement. The
reed fibre was obtained by steam explosion process with a severity factor of 3.3.
The average moisture content of the reed (11.8 %) and the average extraction yield
of short fibre (149 - 250 um) (44.01 %) were determined, which were considered as
the basis for the calculation of the process flow diagram (PFD). Using a central
composite rotational design with three central points, 11 experimental runs were
prepared by varying the weight content of the short reed fibre (FC) and coupling
agent (BP-1). The specimens were obtained by injection moulding and their
mechanical properties were evaluated under tensile (ASTM D638) and flexural
(ASTM D790) stresses. The composite of run 8 (30 %FC, 11.46 %BP-1 and 58.54
%PLA) exhibited the highest tensile strength value of 50.3 MPa, presenting an
increase of 11.78 % over the pure PLA value (45 MPa). While, in the flexural test,
the composite of run 2 (20 %FC, 10 %BP-1 and 70 %PLA) improved by 11.86 % from
70 MPa (pure PLA) to 78.3 MPa. The experimental investigation shows that the
higher the weight content of BP-1 the mechanical properties of the composites
show a significant increase, since it allows an efficient transfer of stresses from the
matrix to the reinforcement. In order to obtain the biodegradable composite, a PFD
was elaborated in AutoCAD and a production of 2.5 kg/h with a composition
(30 %FC, 11.46 %BP-1 and 58.54 %PLA) was established. This requires a fresh reed
feed of 1.94 kg/h, 0.29 kg/h BP-1, 1.46 kg/h PLA and 0.75 kg/h short reed fibre. And,
it is proposed to use a co-rotating twin-screw extruder, which should not exceed a
maximum temperature of 170 °C to preserve the structural integrity of the reed

fibre.

Palabras clave:
composite, biodegradable, fibre, reed, tensile, bending, process.
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1. Introducciéon

Los composites verdes estan fabricados de fibras naturales con una matriz de
polimeros biodegradables. En aplicaciones industriales, los materiales poliméricos
gue poseen fibras naturales como fase de refuerzo presentan una oportunidad
sustancial para el desarrollo sostenible. Sin embargo, para su uso industrial existen
limitantes, siendo necesario realizar investigaciones adicionales sobre el
comportamiento de los materiales y su capacidad de conservar sus propiedades a

lo largo del tiempo [1], [2].

La investigacidon sobre compuestos poliméricos reforzados con fibras vegetales
como sustituto de los materiales convencionales a base de petréleo ha ido en
aumento, impulsada por el requerimiento creciente de materiales con bajo impacto
ambiental en diversos sectores industriales [2]. El empleo de fibra de carrizo como
fase reforzante para el desarrollo de composites biodegradables es atractivo ya que
es un recurso renovable y tiene propiedades mecanicas vy fisicas similares a la del
bambu; sin embargo, no son muy populares en comparacién con los compuestos

poliméricos que integran como refuerzo fibras de origen sintético.

Por lo tanto, el presente estudio pretende proponer a la fibra de carrizo como una
fibra lignoceluldsica potencial debido a su bajo peso, amplia disponibilidad en la
naturaleza y capacidad de descomposicién bioldgica; convirtiéndose en una
alternativa mas sostenible para la investigacidon y elaboracion de materiales
compuestos en el pais. Por lo tanto, el carrizo y su linea de produccién a escala de
laboratorio podria marcar un nuevo hito en la investigacién de los composites

biodegradables.
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2.Determinacion del Problema

La industrializacién del pldstico, su versatilidad en aplicaciones de consumo e
industriales, naturaleza no biodegradable y mala gestiéon son factores que han
contribuido a su acumulacion en el medio ambiente como vertederos y basura
marina. Como una alternativa a la contaminacién plastica, varios paises han
introducido leyes que impulsan el uso de fuentes renovables sostenibles; las
mismas que han aportado a que la investigacién, desarrollo y mercado de plasticos

biodegradables sea cada vez mas viable a escala industrial [3].

Actualmente, los materiales compuestos biodegradables integran las lineas
estratégicas de investigacion en el ambito de nuevos materiales plasticos, los cuales
podrian llegar a sustituir a los pldsticos derivados del petréleo. En Ecuador son
producidas fibras vegetales que pueden ser incorporadas como refuerzo en la
elaboracién de materiales compuestos, tales como: abaca, sisal, curaud, yute,
ramio, coco y lino [4]. Pero, no se ha estudiado al carrizo (Phragmites Australis)
como un potencial refuerzo en los materiales compuestos, dada su rapida tasa de

crecimiento y copiosidad.

Las fibras naturales presentan excelentes ventajas: densidades bajas, accesibilidad
econdmica, propiedades mecanicas especificas superiores, renovables, reciclables,
no téxicas y baja abrasiéon de maquinas. No obstante, presentan limitaciones como:
presentan baja resistencia al agua, alta higroscopicidad, dificultad en su
procesamiento, bajo punto de fusidén y no compatibilidad interfacial podria
convertirse en una restriccion para la fabricacion de composites. Sin embargo, los
pretratamientos superficiales adecuados y la aplicacion de agentes de
compatibilizacidén contribuyen a mejorar y reforzar las caracteristicas mecénicas de

los composites con fibras lignoceluldsicas [5], [6].

Por lo tanto, se establece como una solucion el desarrollo de un proceso innovador
en la obtencion de un composite biodegradable reforzado con fibras vegetales de

carrizo, que acople sostenibilidad con propiedades mecdnicas idéneas para
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aplicaciones estructurales industriales. La presente investigacion aborda ese vacio
existente y plantea un proceso de manufactura a escala de laboratorio que
contribuya al avance de disefio de nuevos materiales biodegradables y permita un

probable escalamiento industrial.

2.1 Formulacién del problema

¢Como el disefio de un proceso a escala de laboratorio permitird la produccién de
un material compuesto biodegradable con refuerzo de fibras de carrizo (Phragmites

Australis)?

2.2 Justificacion

La propuesta de la investigacion se deriva de reducir la dependencia de materiales
basados en combustibles fésiles e incrementar los estudios sobre materiales
compuestos reforzados con fibras naturales disponibles en nuestro ecosistema con
el objetivo de sustituir el uso de refuerzos sintéticos. La investigacion aplicada en el
area de materiales biobasados proveniente de recursos renovables naturales se
consideran una forma de mitigar la dependencia del plastico, puesto que, permite
disminuir la huella de carbono, impacto ambiental y una transiciéon hacia una

economia circular de base biolégica [7], [8], [9].

Se han realizado numerosas investigaciones sobre la incorporacidon de fibras
vegetales sostenibles, como yute, cafiamo, pina, basalto, sisal, platano, bambq,
entre otras, en diferentes matrices poliméricas, lo que ha llevado a observar
mejoras en el comportamiento mecanico de composites y de acuerdo a sus
propiedades se ha determinado potenciales aplicaciones en el area de ingenieria y
construccidn. Sin embargo, en el pais existen escasos estudios sobre el empleo
como fase reforzante de la fibra de carrizo en materiales biodegradables y su
proceso de obtencidn. La importancia cientifica que aporta el proyecto es relevante
para futuras investigaciones pues dicha metodologia serd la base para la
manufactura de materiales compuestos biodegradables a partir del desarrollo de

un PFD.

Actualmente, Ecuador pretende reducir la contaminacién plastica a través de la ley
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de gestidn sostenible de pldsticos de un solo uso, la cual se encuentra vigente desde
el 2020. Por lo tanto, la ejecucién del presente estudio impulsara un cambio en la
matriz productiva, ya que, se encuentra alineado al principio 10 de la quimica verde,
el cual recomienda disefiar productos biodegradables [10] y con los objetivos 11 y
12 del Plan Nacional de Desarrollo [11]. Los materiales biodegradables son un
enfoque prometedor para resolver distintas problematicas relacionadas con el

plastico que desafia nuestro entorno natural y al mundo.

2.3 Objetivos

2.3.1 Objetivo general

e Desarrollar un proceso para la obtencion de un material compuesto

biodegradable reforzado con fibras cortas de carrizo (Phragmites Australis).

2.3.2 Objetivos especificos

e Definir las condiciones de extraccion de la fibra de carrizo mediante explosién de
vapor para emplearlo en el desarrollo de un material compuesto biodegradable.

e Emplear un disefio central compuesto rotacional para la formulacién de
diferentes mezclas del bio compuesto variando el porcentaje en peso de la fibra
y el porcentaje en peso del agente de acople.

e Caracterizar experimentalmente las diferentes mezclas del composite para
analizar su comportamiento mecanico mediante ensayos de traccidn y flexion.

e Establecer el proceso de manufactura para obtener el composite con las mejores

propiedades mecanicas mediante un diagrama de flujo de procesos (PFD).
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3.Marco teodrico referencial

Desde la introduccion de los plasticos, durante la década de 1950, su desarrollo se
ha expandido exponencialmente y su tasa de produccion incrementa
constantemente y podria duplicarse para el 2025 y triplicarse para el 2050 [12]. El
uso generalizado de plasticos petroquimicos y la falta de opciones adecuadas para
su eliminacién, genera anualmente alrededor de 8 millones de toneladas métricas
de basura plastica que se vierten a los océanos [13]. Por lo tanto, como una posible
solucion a los plasticos convencionales la investigacién en polimeros de origen
biolégico con fibras naturales como refuerzo se ha ido consolidando. En la
actualidad, los compuestos de matriz polimérica con fibras naturales como refuerzo
han sobresalido a causa de las propiedades prometedoras de las fibras naturales
como: peso ligero, resistencia al agua, alta resistencia al impacto, rigidez,

flexibilidad, respeto al medio ambiente, etc. [14], [15].

Los materiales compuestos se definen como materiales multifasicos que constan de
dos o mas componentes que poseen propiedades especiales. El refuerzo (fase
discontinua) constituye la zona que absorbe la mayor proporcién de la carga
suministrada sobre el material compuesto, mientras que, la matriz (fase continua)
protege y sostiene el refuerzo [16]. ComUnmente, uno de los materiales de refuerzo
es la fibra natural, que ayuda a la transferencia de carga entre los compuestos y las
fuerzas externas, mejorando el rendimiento del material de la matriz. La
composicion quimica de la fibra lignocelulésica afecta directamente las
caracteristicas estructurales y funcionales de los composites con fibra natural como
refuerzo. El contenido de celulosa en la fibra vegetal determina sus propiedades
mecanicas y las propiedades del composite. Mientas que, una elevada
concentracion de hemicelulosa y lignina en la fibra vegetal, genera un

comportamiento higroscdpico y a la biodegradacidn de la fibra [17], [18].

Las matrices termoestables y termoplasticas convencionales se utilizan
comuUnmente para producir compuestos, sin embargo, desde un enfoque de
sostenibilidad ha incrementado el interés en matrices de origen bioldgico [14]. El
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PLA (4cido polilactico) es un biopolimero derivado a partir de fuentes
renovables como el almiddén y los azucares [19]. A pesar de su potencial, el uso
generalizado del PLA estd limitado por su fragilidad, baja estabilidad térmica y
mayor costo en comparacion con el polipropileno y polietileno [20]. Por lo tanto,
una estrategia para optimizar la aplicabilidad del PLA es incorporar refuerzos
fibrosos para generar materiales competitivos menos costosos y al mismo tiempo

preservar o mejorar las propiedades del material [21].

3.1 Antecedentes de la investigacion

Yang et al. [22] emplearon como compatibilizador carbodiimida polimerizada (PCD)
para preparar compuestos FB/PLA modificados e investigar el efecto del contenido
de FB en los mismos. El porcentaje de acople se basé en el 1 % de PCD de la masa
total de FB y PLA y se empled una mdaquina de moldeo por microinyeccién para
preparar las muestras de prueba. En comparacion con los compuestos FB/PLA, la
adicién de PCD resultd en un cierto grado de mejora en el mddulo de flexion, la
resistencia a: flexion, impacto , traccién y el médulo de traccién de los compuestos.
Entre ellos, la mejora de la resistencia al impacto fue la mas significativa, de 9.5

kJ/m? a 11.4 kJ/m?, un incremento del 20.9 %.

Zhang et al. [23] evaluaron el efecto de polipirrol como compatibilizador en
compuestos de FB/PLA. El pirrol se polimerizé oxidativamente sobre la superficie de
las FB de forma continua bajo diferentes condiciones de oxidacién. Se utilizé una
concentracion de pirrol de 0.025 mol/L. Los compuestos FB/PLA sin tratar y
modificados se fabricaron mediante un proceso de extrusién por fusién. Para
producir los compuestos FB/PLA se utilizd una relacion de 4:6 y se utilizd cuatro
tipos de oxidantes (perdxido de hidrégeno, cloruro cuprico, cloruro férrico y
persulfato de amonio). En comparacion con los compuestos de control FB/PLA, la
resistencia y el médulo de: flexion, traccidn y la resistencia al impacto aumentaron
un22.79,28.07, 33.43,29.11y 37.58 % en los compuestos FP-FB/PLA, lo que denoté
gue el oxidante de FeCls tuvo un desempefio positivo para mejorar las propiedades
mecanicas de los compuestos en el experimento. Ademads, los compuestos FB/PLA

modificados con polipirrol exhibieron no solo excelentes compatibilidades de
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interfaz, sino también una prometedora estabilidad térmica.

Lin et al. [24] investigaron la influencia del tratamiento alcalino y clorhidrato de
dopamina en compuestos de fibra de bambu y acido polilactico. La fibra de bambu
se sumergio en una solucion de clorhidrato de dopamina (DA) con una proporcién
fija de 1 %(p/p). El tratamiento alcalino a las fibras de bambu se lo hizo en
concentraciones variables de 4, 6 y 8 % (p/p), y posteriormente la solucidn se agitd
a 300 r/min durante 8 h en un bafio de agua a 40 °C. En la preparacién de los
compuestos, la proporcidon de FB/PLA fue del 40 %(p/p) y se utilizdé una extrusora
de doble husillo co-rotativo. Después del tratamiento sinérgico, las resistencias a la
flexidn y a la traccién de los compuestos ADB4/PLA (concentracion de alcali 4 %(p/p)
aumentaron en un 16.1 % y un 34.4 %, respectivamente, en comparacién con los
compuestos de control UB/PLA. La razdn principal del incremento en el desempefio
mecdnico denota que el tratamiento alcalino elimina significativamente la
hemicelulosa y pectina en la fibra de bambu, lo que aumenta el drea de superficie
especifica de la fibra lignocelulésica y los grupos hidroxi, incrementando el drea de

union fisica entre matriz/refuerzo.

Fei et al. [25] establecieron una estrategia de tratamiento sinérgico de fibras de
bambu que implica un pretratamiento con alcali diluido, un recubrimiento de
polidopamina y una modificacién del agente de acoplamiento de silano para
mejorar la compatibilidad interfacial y las propiedades mecdnicas de los
compuestos de FB/PLA. Las fibras de bambu se extrajeron utilizando una solucién
de tolueno-etanol con una relacién de volumen de 2:1 durante 6 h y se secaron en
una estufa de secado rapido a 60 °C durante 24 h. Las fibras de bambu secas se
introdujeron en una solucién de NaOH al 3 % en peso en una proporcion sélido-
liquido de 1:30 y se agitaron magnéticamente en bafio de agua a una temperatura
constante de 60 °C durante 4 h. Se observaron propiedades mecdanicas éptimas para
compuestos con una proporcién de masa de fibra de bambu tratada sinérgicamente
del 20 %. Los valores de resistencia a la traccion, alargamiento de rotura y médulo
de traccion de los compuestos tratados aumentaron en un 63.06, 183.04 vy

259.04 %, respectivamente, en comparacion con los compuestos no tratados.
Le et al. [26] investigaron la interfase en biocompositos de PLA reforzados con fibras
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naturales (lino), modificados mediante tratamientos optimizados con
organosilanos. Las fibras de lino se trataron en diversas condiciones con un agente
de acoplamiento de organosilano llamado GPS (3-glicidiloxipropil) trimetoxisilano
elegido por su reactividad con el PLA. Estudiaron la influencia de la concentracion
(1, 5y 10 %(p/p)) y la temperatura de la solucién de organosilano (20 y 70 °C), el
tiempo de remojo (0.08, 1y 24 h) y la temperatura de calentamiento (60 y 105 °C).
La incorporacion de un 20 % en peso de fibras no tratadas conduce a una
disminucion drastica de la tension de fluencia y resistencia al impacto respecto al
PLA puro. A través de un andlisis por SEM se identifica que los biocomposites
reforzados con un 20 %(p/p) tratados, muestran una falla interfacial cohesiva a
cargas mucho mas altas, lo que resalta la transferencia de carga mejorada del PLA

a las fibras de lino.

Qian et al. [27] prepararon y caracterizaron biocompuestos de particulas de bambu
(PB) y PLA compatibilizados con anhidrido maleico (MAH). Los biocompuestos se
prepararon mediante mezcla fundida y prensado en caliente. Las PB se sumergieron
en una solucidon de NaOH 0.3 N con una proporcién de 1:15 (m/v) en agua a 40 °C
durante 3 h. Se pesaron cantidades de MAH para diferentes fracciones de masa 0.5,
1,1.5,2vy2.5% (basadas en 50 g de la mezcla) y se utilizé una relacién fija de 70:30
PLA/PB. Las propiedades de resistencia a la traccién y elongacién a la rotura de los
biocompuestos PLA/PB alcanzaron valores maximos de 47.6 MPa y 6.22 %,
respectivamente, cuando se trataron con 1 % de MAH. Mientras que, la resistencia
maxima a la flexién y su médulo fueron de 72.61 MPay 4.65 GPa, se obtuvieron con
un tratamiento de 0.5 % de MAH, y las propiedades térmicas también mejoraron

con esta concentracion.

Long et al. [28] analizaron el efecto del polietilenglicol (PEG) en el comportamiento
mecanico de materiales compuestos de PLA con refuerzo de fibra de bambu. Las
fibras de bambu con tratamiento alcalino y sin tratamiento, se mezclaron en una
proporcion masica FB/PLA 10:90, 15:85, 20:80, 25:75 y 30:70 mediante un
mezclador de alta velocidad durante 10 min. Los compuestos se prepararon
utilizando un equipo de extrusién y moldeo por inyeccidén. La resistencia a la

traccion de las probetas alcanzé 65.46 MPa cuando el contenido de BF tratado con
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alcali (ABF) fue del 20 % en peso con una mejora del 11.7 % en comparacion con la
del PLA puro. Mientras que, la resistencia a la flexion de las probetas alcanzé 97.94
MPa cuando el contenido de ABF fue del 10 % en peso en comparacion con el PLA
puro aumenté un 6.2 %. El PEG-20000 fue el mejor plastificante entre PEG-6000,
PEG-10000 y PEG-20000. Cuando el componente de PEG fue del 10 % (p/p), el
alargamiento aumentd en un 56 %. Los compuestos formados con la relacién

FB/PLA 20:80 en peso presentaron las propiedades mecanicas dptimas.

Tokoro et al. [29] estudiaron la incorporacién de fibras de bambu con PLA con el
objetivo de optimizar propiedades respecto al impacto y la estabilidad térmica.
Extrajeron tres tipos diferentes de fibras del bambu crudo, mediante tratamiento
con hidroxido de sodio (1.5 N a 70 °C durante 10 h) y explosion de vapor (175 °C,
0.7 — 0.8 MPa durante 1 h) junto con procesamiento mecdnico. Las muestras
compuestas se fabricaron mediante moldeo por inyeccién utilizando granulos de
PLA/FB preparados mediante una maquina extrusora de doble tornillo. Entre las
tres fibras de bambu, el filamento explotado con vapor aumenta significativamente
la resistencia a la flexién del composite de matriz de PLA debido a la mayor
resistencia interfacial entre el PLA y el filamento. Las propiedades térmicas y la
resistencia al calor de los compuestos de PLA y PLA/FB mejoran mucho mediante el

recocido (110 °C durante 5 h) en comparacion con los no recocidos.

Rao et al. [30] demostraron las caracteristicas mecdnicas, térmicas y morfoldgicas
de los compuestos ecolégicos procesados por moldeo por inyeccion. El refuerzo fue
quimicamente con hidréxido de sodio al 2 % durante 4 h para desarrollar los
compuestos de FB/PLA. Se analizo el efecto de las condiciones de procesamiento de
la fibra: longitud (2, 3, 4, 5y 6 mm) y carga (10, 20 y 30 % en peso). Ademds, se
investigd el efecto de los parametros de inyeccion: presion (70, 90 y 110 bar),
velocidad (40, 50 y 60 mm/s) y temperatura (165, 175 y 185 °C) y se analizd
estadisticamente utilizando la técnica de analisis de relacion gris (GRA). Los
parametros de inyeccidon éptimos para lograr mejores propiedades mecanicas se
encontraron como A2-B3-C1 (presidon de inyeccion: 90 bares, velocidad de
inyecciéon: 60 mms y temperatura de inyeccion: 165 °C) y la combinacién dptima

de parametros de fabricacién fue L3— D2 (longitud de fibra: 4 mm y carga de fibra:
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20 %).

3.2 Aspectos teoricos fundamentales

3.2.1 Materiales compuestos

Un material compuesto se fabrica al integrar diferentes materiales que permite
generar propiedades especificas. Es decir, un material compuesto puede definirse
como una combinacion de fases diferenciadas, en el cual cada una de las fases
constituyentes (matriz y refuerzo) representan significativamente en el disefio de
propiedades especificas requeridas [31]. La estructura elemental de un composite

reforzado con fibras en una matriz de resina se puede observar en la Figura 1.

Fibras Resina Composite

Figura 1. Estructura de un material compuesto [31]
Los materiales compuestos son disefiados para presentar multiples propiedades
especificas demandadas y que constituyen la gran parte de materiales ingenieriles,
las cuales, se obtienen a través de la seleccion de sus componentes, proporcidn
masica o volumétrica, morfologia, grado de cristalinidad, estructura cristalografica,
etc. [4].
3.2.1.1 Matriz

En un composite la fase continua (matriz), esencialmente soporta la fase dispersa
(refuerzo) y confiere continuidad y consistencia a la estructura compuesta. Entre las
funciones importantes de una matriz se mencionan las siguientes [31]:
e Unir las fibras y transferirles la carga. Ademads, proporciona rigidez y forma a la

estructura.
e Separar las fibras para que cada una de ellas pueda actuar de forma

independiente, de esta forma se detiene o reduce la propagacion de una fisura

(grieta).
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e Conferir una elevada calidad de acabado superficial y facilitar la produccion de
piezas con forma.

e En funcién de la matriz seleccionada, las caracteristicas de comportamiento
influyen en propiedades como: ductilidad, resistencia al impacto, etc. Una matriz
ductil aumentara la tenacidad de la estructura. Para requerimientos de
tenacidad elevados, se seleccionan matrices termoplasticas.

e Garantizar la proteccién de las fibras de refuerzo contra ataques quimicos y
dafios mecanicos (desgaste).

Los tipos de matriz en los composites se agrupan en tres tipos: metalicas, cerdmicas

y poliméricas

3.2.1.1 Refuerzo
Las funciones principales de la fase discontinua en un material compuesto son [31]:

e Soportar la carga. En un compuesto estructural, entre el 70y 90 % de la carga la
soporta las fibras.

e Proporcionar rigidez, tenacidad, estabilidad térmica y otras propiedades Unicas
estructurales a los materiales compuestos.

e Proporcionar conductividad eléctrica o aislamiento, segun el tipo de fibra que se
utilice.

Existen tres tipos de refuerzo: particulas, fibras y elementos estructurales. A

continuacion, se enuncian sus caracteristicas y aplicaciones.

Particulas: pueden ser particulas grandes y particulas consolidadas por dispersion.
Los composites reforzados con particulas grandes, no presenta una eficiente
interaccion matriz-particulas y no alcanzar mejoras sustanciales en el
comportamiento mecdnico. Sin embargo, este tipo de refuerzo son usados para
incorporar funcionalidades multiples en materiales, tal como: el concreto, el
cermet, etc. Las particulas consolidadas por dispersion poseen diametros entre 10
y 100 nm y sus interacciones matriz-particulas suceden a nivel atémico o molecular
[32]. La principal relevancia de reforzar materiales compuestos con particulas es el
bajo coste y su facilidad de produccion y conformado en comparacién con los
reforzados con fibras [33]. En la Figura 2, se observa una matriz reforzada con

material particulado.
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Figura 2. Matriz reforzada con particulas [2]

Fibras: pueden ser asociadas en tres grupos: whiskers, fibras y alambres. Los
whiskers son finos monocristales que poseen una alta relacion longitud/didmetro y
por su tamafio tienen un elevado grado de perfeccidn cristalina (libres de defectos),
lo cual describe sus resistencias altas, pero son refuerzos muy costosos. Las fibras
son materiales policristalinos o amorfos caracterizados por poseer didmetros
pequefios y grandes longitudes. Comunmente, los materiales son poliméricos o
ceramicos (aramidas, fibra de vidrio, fibra de carbono, boro, 6xido de aluminio y
carburo de silicio). Ademas, se consideran a las fibras naturales (sisal, bambu, coco,
kenaf, algoddn, lino etc.), las cuales permiten reducir los costos de manufactura e
impacto ambiental. Los alambres (acero, molibdeno y tungsteno) poseen diametros
moderadamente grandes y se emplean como refuerzos radiales en las llantas de los

vehiculos [32]. La clasificacidn de las fibras se visualiza en la Figura 3.

q ““"'

L A

Alambres Fibras Whiskers

Figura 3. Tipos de fibras [2]
Elementos estructurales: son materiales que se caracterizan porque sus
propiedades estan condicionadas por la geometria de los elementos estructurales
gue lo constituyen. Existen dos tipos de compuestos: laminares y tipo sanduche. Un
compuesto laminar se encuentra constituido por laminas con una orientacion

predominante de alta resistencia. Las capas son apiladas y consecutivamente
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consolidadas de tal forma que la que la orientacién predominante del refuerzo en
cada capa varie de una lamina a otra, produciendo un composite laminado de alta
resistencia en dos dimensiones. Mientas que, los materiales compuestos de tipo
sanduche poseen delgadas capas del material de revestimiento ligadas a un
material liviano de relleno (espumas de polimeros) [4]. Las estructuras de un

compuesto laminary de tipo sdnduche se visualizan en la Figura 4, respectivamente.

- Hoja frental

Panel sandwich g L3

™~ Hoja frontal fabricado

(a) (b)

Figura 4. Estructura de un material compuesto: laminar (a) y tipo sanduche (b) [32]

3.2.2 Carrizo

El carrizo (Phragmites Australis) es una cafia perenne y de rdpida tasa de
crecimiento perteneciente a la especie Poaceae. Y, denominado como: junco
comun o cafia gigante. Crece a partir de tallos subterraneos y puede alcanzar una
altura entre 1 a 6 m y 2 cm de diametro. Posee hojas anchas y puntiagudas con
dimensiones de (15 - 60 cm) largo y (1 - 6 cm) ancho, y densas, esponjosas, grises o
moradas cabezuelas de flores de 15 a 40 cm [34]. La composicién quimica del carrizo
(% en peso) reportada en varias investigaciones es: hemicelulosa (14.5 — 32 %),
celulosa (29.2 — 43.1 %), lignina (19.2 — 24.3 %), cenizas (4.2 — 6.1 %) y extracto
(9.3 %) [35], [36]. En la Figura 5, se presentan las principales caracteristicas del

carrizo comun.
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Figura 5. Carrizo comun (Phragmites Australis) [37]

La composicién quimica de las fibras lignoceluldsicas esta determinada por su
procedencia, edad de la planta y entorno climatico. Sin embargo, de manera general
se ha determinado que la proporcion entre la celulosa, hemicelulosas y lignina es
aproximadamente de 4:3:3. El contenido y composicién de los componentes en las
fibras vegetales permite deducir su comportamiento al ser expuestas a diversas
aplicaciones industriales [4]. La composicidn quimica de las fibras mas empleadas

en investigaciones e industrias se presenta en la Tabla 1.

Tabla 1. Composicién quimica de fibras naturales [38]

Fibra Celulosa Hemicelulosa Lignina Ceras
(% peso) (% peso) (% peso) (% peso)

Abaca 56 -63 20-25 7-9 3
Coco 32-43 0.15-0.25 40-45 -
Algodon  85-90 5.7 - 0.6
Lino 71 18-6—20.6 2.2 1.5
Yute 61-71 14 -20 12-13 0.5
Kenaf 68 15 10 0.8
Bambu  26-43 30 21-31 -
Pifia 81 - 12.7 -
Sisal 65 12 9.9 2
Ramio  68.6-76.2 13-16 0.6-0.7 0.3
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Al igual que la madera, el carrizo estd formado por haces de fibras paralelas al eje
del tallo. Su cohesidn estd gobernada principalmente por enlaces secundarios entre
estas fibras, que conducen a propiedades mucho mas fuertes a lo largo de la
direccion axial que en la transversal. En este tipo de planta, la cafa tiene un
diametro mayor en la raiz que en la parte superior y esta dividida por nudos [39].
La superficie del tallo del carrizo no absorbe agua ni humedad debido a su
recubrimiento de silicona. Por lo tanto, permite la difusién del vapor y el aire a
través de las paredes [40].

Los prometedores hallazgos han impulsado numerosas investigaciones en la
incorporacion de fibras lignoceluldsicas en dreas como: reduccidon de pérdida de
calor en edificaciones, paneles acusticos, manufactura de tableros MDF [41], [42],

[43].

3.2.3 Explosién de vapor

Actualmente, se han investigado diferentes técnicas (fisicas, quimicas, mecanicas y
biolégicas) para extraer la fibra natural, las cuales incluso pueden combinarse
dependiendo de los requerimientos para su aplicacién industrial. Las fibras
naturales producen compuestos con altas relaciones resistencia-peso en funcién de
las mejores propiedades de cada componente. Los investigadores han encontrado
productos industriales sostenibles de alta calidad que se pueden generar a partir de

materias primas como por ejemplo las fibras de bambd.

Los dos tipos de procesamiento empleados para obtener fibras naturales son: el
procesamiento mecdnico y el quimico, ambos requieren previamente la divisién de
las tiras de fibra, y generalmente se controlan mediante procesos mecanicos o
guimicos. El proceso quimico implica la obtencién de fibras de celulosa mediante
hidrdlisis alcalina (NaOH) antes de que se realice un blanqueo multifasico al pasar
las fibras de celulosa tratadas con alcali a través CS,. Este proceso es el
procedimiento que requiere menos tiempo para obtener fibras naturales y es
utilizado por la mayoria de las industrias. Mientras que, el proceso mecanico se
complementa con un tratamiento enzimatico de la materia prima previamente
triturada la cual produce una masa esponjosa, y las fibras individuales se extraen

con la ayuda de un peine mecanico. Aunque el proceso es menos econdmico en
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comparacion con el proceso quimico, presenta un menor impacto ambiental [44],

[45].

El proceso de explosidn por vapor puede descomponerse en cuatro etapas (Figura
6). En la primera etapa, la biomasa de alimentacidn se rehidrata mediante inyeccidn
de agua. El agua penetra en la biomasa y ablanda su estructura. La segunda etapa
corresponde a la de introduccidn de gas, durante la cual se inyecta vapor saturado
en el reactor y el vapor se condensa parcialmente. Sucesivamente, el agua penetra
la red porosa de la alimentacién mientras incrementa la temperatura y presién del
reactor. La etapa 3 es la de calentamiento del gas, en la que la temperatura y la
presion aumentan hasta un valor establecido. En esta fase, se alcanza un equilibrio
entre la evaporacion y la condensacion. La etapa 4 es la fase de explosion del vapor,
en la que la presidén disminuye bruscamente, lo que provoca la intermitencia del
agua sobrecalentada y la desintegracién de la estructura interna de la biomasa [46].

Equilibrio evaporacion-
Sustrato de biomasa Hidratacion Inyeccion de vapor  condensacin Explosion de vapor

Etapa | Etapa 2 Etapa 3

«» Molécula de vapor
+ Molécula de agua

Figura 6. Mecanismo de explosidn de vapor [43]

Al presente, la tecnologia de explosion de vapor se ha promovido gradualmente
desde la escala de laboratorio a la escala industrial, sin embargo, esta produccién a
mayor escala aun representa un desafio, porque la estructura Unica de la explosion
de vapor limita el tiempo de liberacidn, lo que reduce el efecto de delaminacién en
la biomasa [47]. Se considera una tecnologia atractiva debido a su bajo consumo de
energia y bajo impacto ambiental; sin embargo, todavia hay investigaciones

relativamente limitadas para mejorar la eficiencia de extraccién de fibras naturales.
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3.2.4 Procesos de fabricacion de materiales compuestos

La seleccion del proceso de fabricacion de composites es una parte esencial,
puesto que, se determina con base en las caracteristicas técnicas del producto en
una aplicacidon determinada. La fabricacién de un composite constituye una parte
significativa del costo total del producto, la cual, oscila entre el 50 y 60 % [48].
Comunmente, los procesos empleados para la fabricacién de composites son:
extrusion, inyeccién, moldeo por aspersién, moldeo por compresién vy
estratificacién manual.
3.2.4.1 Extrusion

La alimentacion al barril del extrusor de tornillo se lleva a cabo mediante una tolva,
en donde la materia prima termopldstica se carga. El tornillo helicoidal localizado
en la parte interna del barril permite homogenizar la mezcla y conducirla hacia el
dado. Debido a la friccion generada por el movimiento del tornillo incrementa la
temperatura hasta fundir los pellets. Una vez fundido el polimero, es forzado
mediante un dado adquiriendo la geometria requerida. A continuacion, el
producto del proceso se enfria mediante exposicidon a aire a presidn o a través de

un sistema de circulacion de agua [48].

Revestimiento Calentador/eniriador Malla filtradora ~ Termopar
del barrilr del barril de alambre del fundido

Termopares

Garganta
e f Eﬁﬁ;edora
Rodamiento
e Adaptador
enf:i):n:?grﬁg Seccionde  Seccion - _ Dado
de la garganta alimentacion | de fundido Seccion de fundido-bombeo ! Tornilla

Caja reductora __|
de engranes

Figura 7. Diagrama de un extrusor de tornillo estandar [48]

3.2.4.2 Inyeccion
Los pellets ingresan en el cilindro caliente y la fusién se lleva a cabo en el interior
del molde mediante un émbolo accionado hidraulicamente o a través de un
mecanismo de tornillo rotativo. Actualmente, las maquinas emplean un sistema
de tornillo alternativo (Fig. 8b). Se trata de un método de fabricacion que se

caracteriza por su rapidez y elevado grado de precision dimensional. Dependiendo
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del material y condiciones del proceso, los ciclos operativos se encuentran en un

rango de 5 a 60 s [48].

Polvo,

pellets Zonas de

calentamiento Bogquilla Molde

Respiraffero

Piston

(ariete) S \
Gilindro | = Fuerza de
Zonade  (barril) S T, prensado
enfriamiento Camara e i
de inyeccion _torpedo
(separador)
Bebedero
fundida Respiradero
(a)

Tornillo giratorio
y alternativo

(b)

Figura 8. Diagrama del moldeo por inyeccion con: a) émbolo y b) tornillo giratorio alternativo [48]

3.2.4.3 Moldeo por aspersion
El proceso de moldeo por aspersion se desarrolla mediante el rociado de resina/
fibras fragmentadas sobre la superficie moldeada. Dependiendo el caso, el
proceso requiere compactar con un rodillo los materiales depositados con el
objetivo de eliminar la fraccién volumétrica de poros en el material [48]. El moldeo
por aspersién es empleado para la fabricacidén de piezas en las cuales la resistencia
del material no es critica. Una de las limitaciones del proceso es la complejidad
para controlar la fraccion volumétrica de la fase reforzante y espesor, lo cual va a

depender de las habilidades del operador [4].
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Figura 9. Diagrama de moldeo por aspersion [48]

3.2.4.4 Moldeo por compresion
En dicho proceso, se sitla la masa preformada del polimero en el interior de una
cavidad moldeadora que posee una temperatura mayor o igual a 200 °C. El
proceso es empleado con plasticos termofijos, sin embargo, es factible trabajar
con termoplasticos. La union entre moléculas se completa en la matriz caliente.
Segun la naturaleza del material, forma del componente y espesor; el tiempo de
curado oscila entre 0.5 a 5 minutos. Las presiones del proceso se encuentran
dentro del rango de 10 a 150 MPa. La rebaba que se forma en el proceso se elimina

al recortarlas [48].

Elementos de
calentamiento

Punzdn

Abierto

£=h

Carga

Moide
Expuisidn
(pemo eyector)

Descanso

Traslape

Rebaba Cerrado
Parte

moldeada

(a) (b) ()

Figura 10. Esquemas de moldeo por compresidn: a) positivo b) semipositivo y c) rebaba [48]

3.2.4.4 Estratificacién manual
La materia prima (resina y refuerzo) se colocan en la secuencia correcta
empleando una brocha y se moldean manualmente con un rodillo. La presién
ejercida por el rodillo elimina las burbujas de aire atrapadas y permite compactar
la pieza. Los refuerzos dispuestos en el molde pueden presentar distintas formas,

lo cual incluye los materiales preimpregnados. Por lo tanto, es factible controlar
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su orientacién [48]. Un material pre impregnado esta constituido de fibras de
refuerzo dispuestas en una direccion especifica. Generalmente, los
preimpregnados de matriz termoplastica son procesados a la temperatura de

fusién del polimero [4].

W

Molde —p Refuerzo laminado

Figura 11. Esquema de estratificacion manual [48]

3.2.5 Diagramas de flujo

En Ingenieria, conforme se profundiza el estudio sobre el disefio de un caso base, a
través de una secuencia estructurada de diagramas de flujo son un instrumento

esencial para la transferencia de informacion. Y, existen tres tipos de diagramas:

Diagrama de bloques (BFD): en este tipo de esquema se describen los segmentos
fundamentales del proceso a través de bloques. Ademads, se proporciona los
balances generales de materia y condiciones operacionales por etapa. Permite
sintetizar las principales etapas operacionales y resulta idéneo en fases iniciales del

desarrollo de caso base, en las que suelen considerarse procesos alternativos [49].

Diagrama de flujo de procesos (PFD): proporcionan un analisis del proceso con un
mayor nivel de detalle, tales como, unidades de procesamiento, flujos y lazos de
control. Mediante software de simulacidon de procesos son elaborados estos tipos
de esquemas. Usualmente se preparan PFDs detallados utilizando programas
informaticos como AutoCAD y Visio. Las corrientes son enumeradas y se
representan mediante lineas y se orientan de izquierda a derecha en la mayoria de
casos. Cada flujo debe ser etiquetado con un rombo enumerado. Y, los flujos de
alimentacion y del producto se identifican por su nombre. Ademas, es importante
mencionar las condiciones operacionales para cada tipo de unidad que se encuentra
en el proceso. Y, materiales de construccién, presion y temperatura de

funcionamiento.
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En la Figura 12. se ilustran los iconos convencionales que se suelen emplear al

desarrollar los PFDs [49].

D g [J

Bombas, turbinas,
Fecipientes de proceso Compresores

A Syl

Reciepentes de
almacenamiento

Intercambiadores de calor

8d L

Reactores Homo

C:\ Instrumento

0 Namero de comente
[ > Entrada o salida
de proceso
[><] Valvula
ok

Valvula manual
Columnas de separacion [
L:J{ Valvula de control

Figura 12. iconos en un PFD [49]

Diagrama de tuberias e instrumentacion (P&ID): es el documento técnico
suministrado por el departamento encargado del disefio del proceso al
departamento responsable de la construccion de la planta. Ademas, se utiliza para
apoyar la puesta en marcha, el funcionamiento del proceso y la formacién de los
operarios. El documento detalla: instrumentos de medicion y control (ubicacion y

tipos), valvulas y materiales seleccionados para las tuberias [49].
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4.Materiales y metodologia

El enfoque metodoldgico de la investigacion de acuerdo al objetivo establecido
requiere de una investigacion proyectiva, que se caracteriza por implicar un factor
innovador para relacionar elementos y articularlos de forma adecuada a la realidad
de un problema, generando una propuesta como posible solucion [50]. Y, el
presente estudio se enfoca en desarrollar experimentalmente un composite
biodegradable con fibras de carrizo como refuerzo y establecer su proceso de

produccién a escala de laboratorio.

En la Figura 13, se detallan los diferentes procesos que se llevaron a cabo para

alcanzar los objetivos previamente establecidos.

L &

E v/:ﬂ | = ./“'p

Extracci6n de fibra Molienda y Preparacién de Inyeccion de
(Steam explosion) s mezclas probetas (Inyectora
(Plastografo EC Plus) BOY 35E)

Ensayos mecanicos
(Shimadzu AGS-X
(300 kN)

=

A

A

Elaboracion PFD

s
—

Figura 13. Metodologia experimental de la investigacion
Los equipos que se emplearon para la obtencidon de la fibra procedente del carrizo,
preparacion de mezclas y evaluacién de propiedades mecanicas de los composites
FC/PLA/BP-1 (Fibra de carrizo/Acido polilactico/Agente de acople) se detallan en Ia
Tabla 2, los mismos que; se encuentran localizados en los laboratorios de la

Universidad Politécnica Salesiana Sede Cuenca.

Pagina 34 de 71



Tabla 2. Equipos

Equipos Marca Modelo

Steam explosion ESE-01 ELECON

Plastografo Brabender® EC Plus W-50 EHT
Estufa Memmert UN 110
Inyectora BOY 35E 350 kN

Trituradora de plasticos C.W. Brabender Instruments, Inc.

M4dquinas de ensayos Shimadzu AGS-X (300kN)
Tamizadora Retsch AS 200
Balanza analitica Mettler Toledo NewClassic ML
Molino de corte Retsch SM 100

4.1 Materiales

4.1.1 PLA (Matriz)

El polimero considerado como matriz fue el Luminy® PLA LX175, con
especificaciones: 1.24 g/cm3 (densidad), 155 y 60 °C (temperatura de fusion y

transicién vitrea) y 3500 MPa y 45 MPa (mddulo de traccion y resistencia) [51].

4.1.2 BP-1 (Agente de acople)

El agente de acople que se utilizé para incrementar la compatibilidad entre la matriz
termoplastica (PLA) y fase reforzante (FC) es un poli (cotereftalato de butileno
adipato) modificado con anhidrido injertado (BP-1), adquirido de la empresa Coace
Chemical Company Limited. La densidad del BP-1 es de 1.21 g/cm?3, posee un color
blanco o amarillo claro, su presentacion es en forma granular y el contenido de
anhidrido maleico (% en peso) es > 0.8. El presente acople permite incrementar la
compatibilidad con multiples polimeros biodegradables y una excelente adhesién

entre matriz y refuerzo.

4.1.3 Fibra de carrizo (Refuerzo)

El carrizo se obtuvo en los mercados comerciales de la ciudad de Cuenca y

posteriormente fue acondicionado para la extraccion de su fibra. En la investigacion
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se empled la explosidn de vapor (steam explosion), utilizada para la obtencidn de
fibra de bambu de alta resistencia, la cual, permite la separacién eficiente de la
lignina y separando de esta manera la celulosa empelada como elemento de
refuerzo en composites verdes [52]. Dicha técnica puede ser empleada en la
investigacidn, puesto que, el carrizo es una variedad que forma parte del bambu
[34].

4.2 Definicion de condiciones iniciales para la extraccion

de fibra

4.2.1 Contenido de humedad

El contenido de humedad (MC) del carrizo se analizé conforme al método A de la
norma ASTM 4442-20 (Standard Test Methods for Direct Moisture Content
Measurement of Wood and Wood-Based Materials) y se calculé6 mediante la
Ecuacidn (1) [53]. Este parametro es fundamental para establecer el volumen de

agua que se debe suministrar al reactor de explosion de vapor.

MC (%) = x 100

(1)
Donde:
A = Masa inicial, [g]

B = Masa seca, [g]

4.2.2 Acondicionamiento del carrizo

Una vez que se obtiene la materia prima, se desprendio la corteza que recubre los
entrenudos y las hojas de la planta. Posteriormente, el carrizo se redujo de tamafio
obteniendo chips de dimensiones (1.5 x 4.5 cm), a fin de mejorar el procedimiento
de obtencion de fibra lignocelulésica (Fig. 14). Es importante, descartar los chips

gue posean marcas de hongos (moho).
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Figura 14. Chips de carrizo

4.2.3 Factor de severidad

El factor de severidad (FS) es un término comun que describe los efectos sinérgicos
de temperatura, pH y tiempo de reaccion. La ecuacidn estd fundamentada en una
cinética de primer orden que obedece ala ley de Arrhenius [46]. El factor de
severidad fue propuesto por Overend y Chornet en 1987 y se lo calcula mediante la
Ecuacion (2) [54]. Al utilizar un valor preciso permite una eficaz extraccion de fibra

de la materia prima, para el presente estudio se establecioé un valor de FS = 3.3.
low FS — t T(t) — 100 :
08 T = fo P\ Tz75 )¢ (2)

t = tiempo de residencia [min], expresado como cociente entre el volumen del

Donde:

reactor y el caudal de alimentacion.
T =temperatura [°C], relacionada con el tiempo de permanencia durante el periodo

de calentamiento.
4.3 Extraccion de fibra

La explosion de vapor es una tecnologia atractiva debido a su bajo consumo de
energia, sin embargo, todavia hay investigaciones relativamente limitadas para
mejorar la eficiencia de extraccidn de fibra de carrizo. Zhao et al. en su investigacion
realiza la explosidon de vapor con 500 g de muestra de bambu a una presién de 2
MPa durante 4 min, posteriormente las fibras se recogen, se lavan en agua y luego

se secan a 60 °C durante 24 h [55].
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En la investigacidn, se utilizaron 300 g de muestra, 3 L de agua y un factor de
severidad de 3.3 en el reactor de explosidn de vapor. La fibra fue extraida mediante
un tamiz, lavada con agua, colocada en un recipiente de aluminio y se introdujo en

una estufa durante 24 h a una temperatura de 103 °C.

Figura 15. Fibra de carrizo extraida mediante explosién de vapor
En la Figura 16, se presenta al equipo de explosiéon de vapor empleado para la

investigacion, disponible en el laboratorio PG Wood de la Universidad Politécnica

Salesiana Sede Cuenca.

Figura 16. Equipo de steam explosion ESE-01

4.4 Molienda y tamizado

La fibra extraida se procesd en un molino de corte SM 100 - Retsch empleando la
malla N2 4. Posteriormente, se prepard el juego de tamices de la tamizadora
analitica en orden ascendente: base, N2 100, N2 60, N2 40, N2 30, N2 20y N2 10, se

encendid la maquina durante 10 min y se registré la masa retenida en cada tamiz,

Pagina 38 de 71



IIVERSIDAD POLITECNICA

YSALESIANA

respectivamente.

Figura 17. Fibra de carrizo molida
En el desarrollo del material compuesto se utilizé la fibra retenida en los tamices N¢
100 y N2 60, con un tamafo de particula que oscila entre (149 — 250 um). El
tamizado se repitid 3 veces, con el objetivo de recuperar la mayor cantidad de fibra

en los tamices de interés y se calculd el rendimiento mediante la Ecuacion (3).

Mpyego + Mpye
Rendimiento (%) = No60 N*100 + 100 (3)

Mcarrizo

Donde:
Mcarrizo = Masa inicial del carrizo, [g]
Mpyego = Masa retenida en la malla N2 60, [g]

Mpeq 00 = Masa retenida en la malla N2 100, [g]
4.5 Diseno central compuesto rotacional

Los compuestos FC/PLA/BP-1 se prepararon empleando un disefio central
compuesto rotacional con 2 factores y 5 niveles, el cual, permite analizar relaciones
no lineales y optimizar la resistencia a la flexion y traccién del composite
biodegradable. El presente disefio experimental incorpora puntos factoriales,
axiales y centrales que permiten evaluar la curvatura y mejorar la precision del
modelo. Los puntos factoriales analizan las interacciones de los niveles extremos de
los factores. Mientras que, los puntos axiales estudian puntos mas alejados de los
niveles factoriales, los cuales estan establecidos por un valor alfa para evaluar la
curvatura del modelo. Y, los puntos centrales permiten medir la variabilidad del

experimento y calibrar el modelo [56].
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En la Tabla 3, se especifican los puntos, factores y niveles que se analizaran en la
investigacion, siendo nuestra variable de interés la resistencia a la flexién y traccién
del material compuesto.

Tabla 3. Factores y niveles de estudio de la investigacién

Orden corrida  FC %(p/p) BP-1 %(p/p) PLA %(p/p)

1 20 5 75

2 20 10 70

3 40 5 55

4 40 10 50

5 15.86 7.5 76.64
6 4414 7.5 48.36
7 30 3.54 66.46
8 30 11.46 58.54
9 30 7.5 62.5
10 30 7.5 62.5
11 30 7.5 62.5

4.6 Preparacion de compuestos FC/PLA/BP-1

Las mezclas de los composites se prepararon en el equipo Brabender Plastograph
EC Plus, a 160 °C y 50 rpm. El equipo posee una limitante, puesto que, permite
preparar mezclas hasta 40 g, por lo tanto, se realizaron 9 réplicas obteniendo
360 g del composite. En la Tabla 4, se determiné la cantidad de masa requerida de
cada componente para la obtencién de 40 g de mezcla.

Tabla 4. Masa de los componentes de la mezcla

Orden corrida FC [g] BP-1 [g] PLA [g]

1 8 2 30
2 8 4 28
3 16 2 22
4 16 4 20
5 6.344 3 30.656
6 17.656 3 19.344
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Orden corrida FC [g] BP-1 [g] PLA [g]

7 12 1.416 26.584
8 12 4.584 23.416
9 12 3 25
10 12 3 25
11 12 3 25

4.7 Obtencion de probetas

Las probetas de los composites se obtuvieron mediante un proceso de inyeccidn en
la inyectora BOY 35E. La calibracidn de la inyectora es esencial para la obtencién de
probetas idoneas para la fase de analisis de propiedades mecanicas. El tiempo de
ciclo sugerido es de 74 s y un tiempo de enfriamiento de 55 s. Las medidas

nominales de las probetas fueron: 80 mm (largo), 10 mm + 1 % (ancho) y 4 mm + 4

% (espesor) (Fig. 18).

i VRS SRR TR m‘fj.\‘ TR
OB R

{

Figura 18. Probetas

Las condiciones operacionales para las fases de la etapa de inyeccidon se especifican
en la Tabla 5.

Tabla 5. Condiciones operacionales para las fases y zonas de inyeccion

Fase de llenado

Zonas 7 6 5 4 3 2 10
Distancia [mm] 5 30 50 83
Velocidad del tornillo [mm/s] 25 30 50 50
Presién [bar] 80 100

Fase de presion fijada

Tiempo [s] 9 2.5 0
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Presién [bar] 65 50 0

Fase de plastificacion

Zonas 0 1 2 3 4 5 6 7
Distancia [mm] 0 1 20 82.5
Velocidad de rotacién [rpm] 80 80 120 120
Presién [bar] 15 15 10 0

Zonas de calefaccion

Zonas 1 2 3 4 5
Temperatura [°C] 182 184 186 188 190
AT [+ °C] 10 10 10 10 10

4.8 Ensayos mecanicos de los materiales compuestos

Los ensayos de traccion y flexiéon de los composites de FC/PLA se desarrollaron
mediante una mdaquina universal de ensayos de la marca Shimadzu modelo AGS — X
(300 kN), de acuerdo con las normas ASTM D638 y ASTM D790. El ensayo de
traccion se ejecutd fijando la longitud de la galga y la velocidad de la cruceta en

61.8 mmy 5 mm/min, respectivamente [57].

Mientras que, el ensayo de flexion se efectud mediante el procedimiento A (flexion
en tres puntos), con una velocidad fijada en 1.6 mm/min y una longitud del soporte
de 32 mm [58].

4.9 Diagrama de flujo de procesos (PFD)

Se desarrollé el PFD, una vez que se analizan las propiedades mecanicas de las
diferentes formulaciones de los materiales compuestos y se elige el material
FC/PLA/BP-1 con potenciales aplicaciones industriales. Se elaboré un PDF para
desarrollar materiales compuestos a escala de laboratorio, el mismo que serd de
relevancia para investigaciones futuras y el desarrollo de nuevos materiales

reforzados con fibras.

Con base en la informacidon recopilada experimentalmente se desarrollaron los
balances de masa en las diferentes operaciones unitarias que se requieren para la

obtencién del composite biodegradable. EI PFD fue desarrollado en AutoCAD,
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utilizando la nomenclatura U-XYY para identificar a los equipos, donde U es una
letra exclusiva asignada al tipo de unidad. X es un Unico nimero que sefala el 4rea
del proceso donde la unidad se encuentra instalada y “Y” son dos digitos que
denotan a la unidad en si. En la Tabla 6, se presenta el sistema de nomenclatura
aplicado para la identificacion de las unidades (equipos) en el proceso de sintesis

del composite.

En el desarrollo del PFD a escala de laboratorio, se establecen 3 secciones
importantes, en la secciéon 1 se extrae la fibra de carrizo mediante explosién de
vapor, mientras que en la seccidn 2 se obtiene el compuesto PLA/BP-1 peletizado y
finalmente en la seccion 3 se produce el composite biodegradable FC/PLA/BP-1.

Tabla 6. Nomenclatura de los equipos del proceso

Equipo Cddigo

Tolva acoplada con tornillo de alimentacién  H-XYY

Reactor de explosién de vapor R-100
Cyclone C-100
Secador rotatorio D-XYY
Molino de corte M-100
Tamizadora S-100
Extrusora de doble tornillo co-rotante E-XYY
Peletizadora P-XYY
Tanque de enfriamiento V-XYY
Banda transportadora B-300
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5.Resultados y discusion

5.1 Contenido de humedad del carrizo

En la Tabla 7, se detalla el tiempo de secado para las tres muestras de carrizo
analizadas y su masa, respectivamente. La norma ASTM D4442-92 menciona que se
ha alcanzado el punto final del procedimiento, cuando la pérdida de masa en un
intervalo de 3 h es igual o inferior a dos veces la sensibilidad de equilibrio
seleccionada (20 mg) [53]

Tabla 7. Masa de muestras de carrizo y tiempo de secado

Tiempo [h] Muestra A [g] Muestra B [g] Muestra C [g]

0 4.5200 4.0820 4.8110
3 4.0733 3.6966 4.3397
6 4.0502 3.6719 4.3052
9 4.0471 3.6532 4.2953

El contenido de humedad presente en la muestra A de carrizo fue determinado a
partir de la Ecuacién (1), permitiendo una caracterizacion precisa de la materia

prima.

A—B
MC = x 100 %

_ 4.5200 — 4.0471
B 4.0471
MC = 11.68 %

x100 %

Mientras tanto, el MC para las muestras By Cson 11.74y 12.01 %, respectivamente.
El contenido de humedad promedio para las muestras analizadas de carrizo es de
11.80 % y sera el valor considerado para los célculos en los balances de masa del
proceso de obtencién del material compuesto. ElI valor obtenido

experimentalmente es similar al valor del 12 % reportado por Eller et al. [34]
5.2 Obtencion de fibra de carrizo

La fibra de carrizo extraida a través de un reactor de explosion de vapor se seco a
una temperatura de 103 °C durante 24 h. Para su proceso de molienda, es

importante reducir su contenido de humedad al 1 %, puesto que obstruye el rotor
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del molino. En la Tabla 8, se presenta la masa retenida en cada malla ASTM. Es
importante mencionar que con el objetivo de incrementar el rendimiento de
obtencion de la fibra de carrizo se realizaron tres tamizados. La masa inicial de
carrizo que ingresé al equipo de explosién de vapor fue de 300 g y se obtuvo una
masa seca de 170.76 g.

Tabla 8. Masa retenida de fibra de carrizo en la tamizadora AS 200

Tiempo [min]

Malla 10

ASTM N2 Primer tamizado Segundo tamizado Tercer tamizado

Masa retenida [g] Masa retenida [g] Masa retenida [g]

10 6.01 0 0
20 10.32 0.87 0.1
30 26.96 2.65 0.33
40 35.03 18.93 0.88
60 44.07 25.59 1.87
100 39.96 16.86 0.91
Base 31.21 18.48 1.22

La fibra que se incorpord en la elaboracion del material compuesto es la retenida
en las mallas N2 60 y 100. Y, su rendimiento de extraccién fue del 43.08 %, el cual
se calculd a partir de la Ecuacion (2), siendo un valor promedio reportado en

literatura sobre extraccion de fibras vegetales.

Mye g9 + Mye 100

Rendimiento = x 100 %
Mecarrizo
Rendimiento = —-228 1 100 o
endimiento = 300g X 0)

Rendimiento = 43.08 %
El rendimiento promedio de los procesos de extraccion de fibra calculado para cada
explosiéon de vapor fue del 44.01 %, siendo este valor una base de calculo para los

balances de masa en el proceso.
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5.3 Preparacion de los composites FC/PLA/BP-1

Las once mezclas obtenidas en el plastégrafo se presentan en la Figura 19. Los
composites presentan una variacidon entre café ligeramente claro a obscuro, lo cual
se puede inferir que lo adquiere de la tonalidad de la fibra de carrizo y no se
identifica una diferencia significativa en el color ente las diferentes corridas. Se
identifica experimentalmente que, a mayor cantidad de fibra de carrizo en el

composite, la mezcla presenta una baja plastificacion (corrida 4 y 6).

(8) (h) (i)

Pagina 46 de 71



N UNIVERSIDAD POLITECNICA

SALESIANA

(i) (k)

Figura 19. Mezclas FC/PLA/BP-1 (11 corridas)
Una vez que se obtienen las diferentes mezclas, fueron peletizadas empleando un
triturador de plasticos no observandose una diferencia significativa en el color de

los pellets entre las corridas experimentales, como se visualiza en la Figura 20.
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Figura 20. Pellets FC/PLA/BP-1 (11 corridas)

5.4 Ensayo de traccion

Las caracteristicas de traccién de los compuestos estan determinadas por el
porcentaje de carga de fibra, el estado de dispersién, la estructura de la fibra, los
grupos funcionales disponibles y la union fibra/matriz [59]. Los valores promedios
del esfuerzo maximo a traccidn de las 11 corridas experimentales se detallan en la
Tabla 9. Los datos demuestran variaciones significativas, los cuales oscilan entre
44.2 y 50.3 MPa. El valor de resistencia a la traccion de la matriz termoplastica fue
de 45 MPa.

Tabla 9. Esfuerzo maximo a traccién de las corridas experimentales

Corrida FC %(p/p) BP-1%(p/p) PLA %(p/p) Esfuerzo maximo

(A) (B) [MPa]
5 15.86 7.50 76.64 44.20
1 20.00 5.00 75.00 46.43
2 20.00 10.00 70.00 50.00
7 30.00 3.54 66.46 46.10
9 30.00 7.50 62.50 47.70
10 30.00 7.50 62.50 47.70
11 30.00 7.50 62.50 47.70
8 30.00 11.46 58.54 50.30
3 40.00 5.00 55.00 45.30
4 40.00 10.00 50.00 48.16
6 44.14 7.50 48.36 50.20
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Los valores de los ensayos a traccién denotan que mientras se incrementa el
porcentaje en peso del agente de acople (BP-1) mejora significativamente la
resistencia mecanica a la traccion de los composites. Se identifica que la
formulacién de la corrida 8 (30 %FC, 11.46 %BP-1 y 58.54 %PLA) permite obtener
un material compuesto con una resistencia a la traccién de 50.3 MPa, lo cual
representa un incremento del 11.78 % en relacion al valor del PLA puro. Esta mejora
en la propiedad mecdnica denota una unidn interfacial fuerte entre el refuerzo,

BP-1y la matriz termoplastica.

5.5 Ensayo de flexion

La resistencia a la flexién de un composite se define como la tensién de flexion mas
alta necesaria para fracturar una probeta cuando se aplica una prueba de flexion de
tres puntos [59]. Los valores promedios de resistencia a la flexion demuestran
variaciones significativas entre 71.6 y 78.3 MPa (Tabla 10). El valor de resistencia a
la flexién del PLA puro fue de 70 MPa. La adicién del agente de acople BP-1 permite
obtener composites con valores superiores al valor referencial del PLA puro. El
composite de la corrida 2 presenta el maximo valor de la investigacion 78.3 MPa,

exhibiendo una mejora del 11.86 % respecto al valor del PLA puro.

Tabla 10. Esfuerzo maximo a flexién de las corridas experimentales

Corrida FC %(p/p) BP-1%(p/p) PLA %(p/p) Esfuerzo maximo

(A) (B) [MPa]
5 15.86 7.50 76.64 74.30
1 20.00 5.00 75.00 74.80
2 20.00 10.00 70.00 78.30
7 30.00 3.54 66.46 73.40
9 30.00 7.50 62.50 73.90
10 30.00 7.50 62.50 74.70
11 30.00 7.50 62.50 74.90
8 30.00 11.46 58.54 77.60
3 40.00 5.00 55.00 74.30
4 40.00 10.00 50.00 76.90
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Corrida FC %(p/p) BP-1%(p/p) PLA %(p/p) Esfuerzo maximo
(A) (B) [MPa]

6 44.14 7.50 48.36 71.60

La incorporacion del BP-1 en la preparacion de los composites permitio solucionar
la falta de compatibilidad que usualmente presentan las fibras lignocelulésicas y las
matrices poliméricas, siendo un importante hallazgo para la investigacion.

Las corridas 9, 10 y 11 son réplicas en la presente investigacion, sin embargo,
presentan diferentes valores a la resistencia a la flexién lo cual puede atribuirse a
errores sistematicos durante la etapa de preparaciéon de las mezclas o una

variabilidad en el proceso de ensayo.

5.6 Anélisis estadistico de los ensayos mecanicos

5.6.1 Esfuerzo maximo a traccion

El analisis de varianza para evaluar el modelo de regresién correspondiente al
esfuerzo maximo a traccién se detalla en la Tabla 11. De acuerdo con los resultados
el contenido en peso del BP-1 es estadisticamente significativo (p = 0.0388),
influyendo directamente en la variable de respuesta. Por el contrario, la variable A
no presenta un efecto significativo (p = 0.3230) al igual que los efectos cuadraticos
A? (p = 0.7729) y B? (p = 0.9633), y la interaccidon entre ambas variables (AB)
(p = 0.8536). El modelo podria simplificarse excluyendo los términos no
significativos, considerando principalmente el efecto lineal de BP-1.

Tabla 11. ANOVA esfuerzo maximo a traccion

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
A: Fibra de 3.8994 1 3.8994 1.20 0.3230
carrizo

B: BP-1 25.1284 1 25.1284 7.74 0.0388
AA 0.3012 1 0.3012 0.09 0.7729
AB 0.1225 1 0.1225 0.04 0.8536
BB 0.0075 1 0.0075 0.00 0.9633
Error total 16.2264 5 3.2452
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Total (corr.)  45.6891 10

El estadistico R? evidencia que el modelo ajustado explica el 64.48 % de la
variabilidad de los datos en el ensayo mecéanico. Mientras que, el estadistico R?
ajustado es del 28.97 %. En la superficie de respuesta de la Figura 21, se identifica
que el esfuerzo méximo a traccion incrementa significativamente con mayores
niveles de BP-1, alcanzando su maximo valor cerca del nivel 11.04 %(p/p). La
influencia del contenido de fibra de carrizo es ligera y no es significativa
estadisticamente en el rango estudiado. Ademas, no se observa una curvatura

fuerte ni interaccién relevante entre Ay B.
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Figura 21. Superficie de respuesta - esfuerzo maximo a tracciéon

La superficie de respuesta (Fig. 21) muestra un claro 6ptimo local hacia niveles altos
de BP-1 entre 10 —11.5 %(p/p) y contenido de fibra de carrizo medio o bajo
alrededor del 30 %(p/p).

5.6.2 Esfuerzo maximo a flexion

El ANOVA para evaluar el modelo de regresién del esfuerzo maximo a flexién se
presenta en la Tabla 12. De acuerdo con los resultados el contenido en peso del BP-
1 es estadisticamente significativo (p = 0.0271), influyendo directamente en la
variable de respuesta. Por el contrario, la variable A no presenta un efecto
significativo (p = 0.2009) al igual que los efectos cuadréticos A? (p = 0.6153) y
B2 (p = 0.2170), y la interaccién entre ambas variables (AB) (p = 0.7564) de igual
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manera no fue significativa. El modelo podria simplificarse excluyendo los términos

no significativos, considerando principalmente el efecto de BP-1.

Tabla 12. ANOVA esfuerzo maximo a flexion

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
A: Fibra de 4.0874 1 4.0874 2.17 0.2009
carrizo

B: BP-1 18.0341 1 18.034 9.57 0.0271
AA 0.5403 1 0.5403 0.29 0.6153
AB 0.2025 1 0.2025 0.11 0.7564
BB 3.7591 1 3.7591 1.99 0.2170
Error total 9.4257 5 1.8851

Total (corr.) 37.7018 10

El estadistico R? indica que el modelo ajustado explica el 74.99 % de la variabilidad
de los datos en el esfuerzo maximo a la tracciéon. Mientras que, el estadistico R?
ajustado es del 49.99 %. Se observa en la superficie de respuesta (Fig. 22) que el
esfuerzo maximo a flexiéon incrementa significativamente al incrementar el
contenido en peso del BP-1. La influencia del contenido de fibra de carrizo no
presenta un efecto significativamente relevante en el modelo, sin embargo,
presenta un coeficiente negativo. Ademas, no se observan interacciones ni

curvaturas fuertes importantes entre Ay B.

T 81F £ -.-_....
£ 79 ..... _
2 A T A AL T
57 B e A ey L W iy
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R e S S oy,
s —_— = 115
7] 9.5
. 75
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Figura 22. Superficie de respuesta - esfuerzo maximo a flexion
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La superficie de respuesta (Fig. 22) permite identificar que la formulacién éptima
para maximizar el esfuerzo a flexidon de los composites varia entre: BP-1 [10 — 11.5

%(p/p)], fibra de carrizo [20 — 30 %(p/p)] y PLA [70 — 58.5 %(p/p)].

Considerando que el objetivo de la investigacion es obtener un composite con
excelentes propiedades mecanicas (esfuerzo mdaximo a traccién y flexién) vy
minimizar los costos de la materia prima para la linea de produccion, se establece
como base de cdlculo la formulacién de la corrida 8 (30 %FC + 11.5 %BP-1 + 58.5

%PLA).

5.7 PFD

5.7.1 Definicién del producto

Para el desarrollo del proceso a escala de laboratorio del material compuesto
biodegradable reforzado con fibra de carrizo se calculé una produccion de 2.5 kg/h
y su composicion se especifica en la Tabla 13.

Tabla 13. Composicidn de los componentes del composite FC/BP-1/PLA

Material Porcentaje [%]

Fibra de carrizo (149 — 250 um) 30
BP-1 (Agente de acople) 11.5
Acido polilactico (PLA) 58.5

5.7.2 Descripcion del proceso

La linea de produccién de un composite biodegradable a escala de laboratorio con

fibras de carrizo como refuerzo, operara de manera continua. Para el cual, se

establecen las siguientes condiciones de operacién:

e Lahumedad del carrizo es del 11.80 % por lo que se requiere una etapa de secado
para reducir el contenido de humedad al 1 %.

e Latemperatura maxima en las extrusora E-300 debe ser de 170 °C para conservar

la integridad estructural de la fibra de carrizo.
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e En la extrusora E-300 ingresa inicialmente la corriente PLA/BP-1 vy
posteriormente se dosifica la fibra de carrizo, con el objetivo de lograr una alta
compatibilidad interfacial entre matriz, refuerzo y agente de acople.

e Al equipo de explosion de vapor (R-100) la corriente de vapor debe ingresar a
151.7 °C para alcanzar un factor de severidad de 3.3.

e Lossecadores rotativos se emplean para evitar que las corrientes de las materias
primas absorban humedad durante el proceso.

La alimentacion fresca de carrizo se almacena en la tolva H-100 y sera transportada al
reactor de explosion de vapor R-100. Al reactor ingresan dos corrientes: carrizo y vapor.
El factor de severidad del reactor serd configurado en un valor de 3.3 y controlado
mediante el software del equipo. Una vez que se produce la explosidon de vapor, la
corriente 4 ingresa a un ciclén que permite la separacion de fases vapor/sélido
(biomasa). La corriente de la biomasa se almacena en un tanque V-100 y se alimenta la
fase sélida al secador rotativo D-100. La corriente 9 resultante del proceso de secado
ingresa a la tolva H-101, para posteriormente ser procesada en un molino de corte M-
100. La fibra de carrizo que se obtiene del M-100 ingresa una tamizadora vibratoria de
la cual se obtiene dos corrientes: fibra de carrizo (larga) y fibra de carrizo (corta). La
corriente 12 perteneciente a la fibra de carrizo corta es suministrada al secador D-101y
almacenada en la tolva H-102 (corriente 14). La corriente de la fibra de carrizo (larga) es
un subproducto del proceso, que puede ser almacenado y comercializado a centros de
investigacion.

De forma paralela, en la extrusora E-200 se desarrolla la segunda parte del proceso, en
la cual se alimenta las corrientes de los polimeros BP-1 y PLA almacenados en las tolvas
H-200 y H-201, respectivamente. Ambas corrientes se transportardan por husillos
corrotantes para su proceso de mezclado y fundicién, obteniéndose filamentos
extruidos de la mezcla PLA/BP-1, los cuales ingresan a un tanque de enfriamiento V-200.
Posteriormente, se elimina la humedad de la corriente mediante un secador rotativo D-
200, se almacena en la tolva H-202 e ingresa al peletizador P-200. El polimero peletizado
(PLA/BP-1) se almacena en la tolva H-203 (corriente 21).

En la extrusora E-300 ingresan las corrientes 14 y 21 pertenecientes a la fibra de carrizo
cortay los pellets PLA/BP-1; en donde se obtendran perfiles extruidos tipo filamento. La
corriente se someterd a un proceso de enfriamiento en el tanque V-300 y secada en el
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equipo D-300. La corriente 24 se almacenard en H-300, para posteriormente ser
peletizada en P-300 y transportada mediante una banda B-300 para ser distribuidos en
sacos de 5 kg y finalmente ser almacenados para su comercializacién. El PFD propuesto
para la obtencién del composite se presenta en la Figura 23.

En la Tabla 14, se establecen los parametros criticos y rangos aceptables que requiere la
linea de produccidn del polimero biodegradable. Los mismos que, son establecidos de
acuerdo al lote piloto ejecutado experimentalmente y a los resultados prometedores
alcanzados en los ensayos mecdnicos de las probetas.

Tabla 14. Pardmetros criticos del proceso

Parametro (corriente/equipo) Valor critico Rango

Factor de severidad (R-100) 3.3 3.2-34
Temperatura de extrusion (E-200 / E-300) 165 °C 150-170°C
Temperatura de secado (D-101 / D-200) 105 °C 100-110°C
Contenido de humedad de la fibra (corriente 13) 1% <1.1%
Contenido de humedad PLA/BP-1 (corriente 15y 16) 0.1 % <0.1%

% fibra de carrizo (E-300) 30 % (p/p) 25-35% (p/p)
% agente de acople (E-300) 11.5% (p/p) 10-12 % (p/p)

5.7.3 Flujos masicos

Los flujos masicos requeridos para el proceso de obtencién del material biodegradable
se especifican en la Tabla 15 y se detallan en el Anexo I. Ademas, se determina el flujo
de agua que se eliminara en el primer secador rotativo (D-100), siendo un factor esencial

para permitir un éptimo funcionamiento del molino de corte.

Tabla 15. Flujos masicos del proceso

Corriente Flujo masico [kg/h]
PLA 1.46
BP-1 0.29
Carrizo 1.94
Fibra de carrizo 1.72

Fibra de carrizo (corta) 0.75

Fibra de carrizo (larga) 0.96
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Aguap-100 0.22
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6.Conclusiones

e El disefio central compuesto rotacional empleado para la preparacién de
mezclas (FC/BP-1/PLA), permitié identificar que el contenido en peso del
BP-1 es estadisticamente significativo, influyendo directamente en las
variables de respuesta del esfuerzo maximo a traccién y flexidon. Y,
promueve una excelente transferencia de esfuerzos y reduce la

incompatibilidad quimica entre matriz-refuerzo.

e Se desarrollaron materiales compuestos de PLA reforzados con fibras cortas
de carrizo empelando un agente acople (BP-1), como una alternativa
ecoldgica a los plasticos sintéticos. Se obtuvieron composites con
propiedades mecdnicas superiores a la del PLA puro. El composite de la
corrida 8 con la composicion (30 %FC + 11.5 %BP-1 + 58.5 %PLA) presenta
valores con un incremento del 11.78 % y 11.86 %, en relacion a los datos de
resistencia a la traccion y flexion del PLA puro (45 MPa y 70 MPa),
respectivamente. Estas propiedades permiten obtener materiales
compuestos idoneos para diversas aplicaciones: industria del empaque
sostenible (bandejas, contenedores, envases rigidos y semirrigidos),
productos de consumo (accesorios, articulos de escritorio y utensilios),
sector automotriz (paneles interiores y componentes no estructurales) y
agricultura (bandejas de germinacion).

e Se elaboréo un PFD a escala de laboratorio, para la obtencién de un
composite biodegradable reforzado con fibras cortas de carrizo. Para el cual,
se requiere una alimentacién de 1.94 kg/h de carrizo, 0.29 kg/h de BP-1y
1.46 kg/h de PLA. El reactor de explosion de vapor debe operar con un factor
de severidad de 3.3 y los secadores rotativos deben mantener las corrientes
de la materia prima con un contenido de humedad inferior al 1 %. La
extrusora seleccionada para la produccién es de doble husillo corrotante y
su temperatura mdaxima de funcionamiento debe ser de 170 °C. Las

operaciones unitarias y condiciones operacionales establecidas permiten la
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producciéon propuesta del material de 2.5 kg/h, con un costo de produccion

aproximado de 5.1 $/kg.
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7.Recomendaciones

Analizar la estructura de los composites resultantes mediante SEM con el
objetivo de evaluar la adhesion e interaccién de fases.

Para incrementar el rendimiento de extraccion de la fibra de carrizo se
recomienda aplicar un tratamiento quimico a la materia prima.

Analizar la degradacion de la fibra de carrizo que se obtiene del proceso
steam explosion a diferentes niveles de factor de severidad, con el propésito
de desarrollar composites con excelentes caracteristicas mecanicas.
Realizar un analisis integral de los costos de produccién del composite y un
estudio de factibilidad de mercado, que permita determinar la aceptacion
del producto, los sectores industriales mas prometedores y su
posicionamiento frente a alternativas tradicionales. Este tipo de evaluacién
complementaria los resultados técnicos obtenidos y proporcionaria una
base sdélida para la eventual introduccion del producto en el ambito

comercial.
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ANEXOS
ANEXO I

CALCULOS PARA EL DISENO DEL PROCESO A ESCALA DE LABORATORIO
Materia prima
A escala de laboratorio, se propuso como etapa inicial una produccion de 60 kg de

composite por dia.

60 kg composite 1dia kg composite
dia *2an T~ h
PLA
25kg C(;lmpOSlte ; 10(!)52; f(;gnf;iiite — 14625 kg PLA
BP-1
25kg cc;lmposwe . 13;.:gkfofnl;oglte — 02875 kg B: 1
Fibra de carrizo (FC)
2.5 kg composite 30 kg FC kg FC
h *100 kg composite - 0'75T

Puesto que se va a trabajar como refuerzo con fibra de carrizo corta (malla N2 60 y 100)

es importante considerar el rendimiento en el proceso de extraccion de fibra.

0.75 kg FC(60 — 100) 100 kg carrizo — 17041 kg carrizo
n ¥ 44.01kg FC(60 — 100) h

Ademas, para el flujo de alimentacidn al reactor de explosidn de vapor es necesario
considerar la cantidad de humedad del carrizo y calcular la alimentacién fresca de

carrizo que debe ingresar al proceso.

. ., Masa seca
Alimentacion fresca = e

) ., 1.7041 kg carrizo
Alimentacion fresca = T 0118

Alimentacion fresca = 1.932 kg carrizo
Por lo tanto, al reactor se debe alimentar un flujo de 1.932 kg de carrizo por hora.
Equipo de explosion de vapor
La relacion de alimentacion al reactor carrizo-agua es de 1/1.

g carrizo 1L H,0 L H,0
1932 X — = 19.32
h 100 g carrizo h
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Secador rotativo

1932 kg FC 0.118 kg H,0 1000g H,0 1mL H,0 mL H,0
X X X = 227976 ————
h 1kgFC 1 kg H,0 1gH,0
L H,0
= 0.2279

Para la seleccidon del secador rotativo es necesario calcular el volumen a secar de carrizo

en un dia de produccion. La densidad aparente para el tallo del carrizo es de 160 kg/m3.

1932 kg carrizo 24h  m’carrizo 02898 m3 carrizo
' h *1dia* 160 kg carrizo dia

Molino

Para la seleccion del equipo es importante calcular la carga que se alimenta para reducir

de tamano.
1933 kg carrizo . 24 h — 46,368 kg carrizo
h 1dia dia
Extrusora

En la Tabla 15 se especifican los requerimientos técnicos de la extrusora para la
obtencién del material compuesto biodegradable a escala de laboratorio. Ademas, se
debe considerar que el tipo de alimentacion para la dosificacién de los polimeros a la
extrusora debe ser de tipo gravimétrica y volumétrica o por tornillo para la fibra de
carrizo.

Tabla 16. Especificaciones técnicas para la extrusora de laboratorio [60]

Parametro Recomendacion

Tipo de extrusora Doble husillo corrotante
Caudal de produccidn 2.5 kg/h

Diametro de husillo (D) 16 —20 mm

Relacion L/D 32:1-40:1

Velocidad del husillo 300 - 600 rpm

Torque especifico >10 Nm/cm?

Perfil de temperatura 140 - 180°C

Sistema de desgasificacion Ventilacion atmosférica o vacio
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Ciclon
En la Tabla 16 se detallan los requerimientos técnicos del ciclon para la separacion de
las particulas sélidas del vapor/gases.

Tabla 17. Especificaciones técnicas para el ciclén [61]

Parametro Recomendacién
Tipo de cicldn Separador ciclénico de gas-sélido
Caudal de alimentacion ~2 kg/h (flujo bifasico vapor + particulas)

Temperatura de operacién 100 - 180 °C

Diametro del ciclén (Dc) 50 — 150 mm (escala laboratorio/piloto)

Altura del cicléon (H) 5-6 veces el didmetro

Material de construccién Acero inoxidable (AISI 304 o 316) resistente a vapory
corrosion

Descarga de solidos Tolva inferior con vélvula o vdlvula de retencidn

DETERMINACION DE LA INVERSION REQUERIDA PARA EL LABORATORIO

Costos de materia prima

Tabla 18. Precios referenciales de la materia prima

Materia prima Precio ($/kg)
PLA 5.5

BP-1 6.55

Carrizo -

El carrizo es considerado como una especie invasora en nuestro ecosistema y dada su

abundancia no se considera como un costo de materia prima.

kg PLA 55% $
1051.2 * = 5781.6 —
mes kg PLA mes
kg BP — 1 6.55 % $
208.8 * = 1367.64 —
mes kg BP — 1 mes

Costos de equipos
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Tabla 19 Costos de equipos

Equipos Cantidad Costo unitario (§) Costo total ($)
Linea de extrusion 2 25,000 50,000
Secador rotatorio 2 3,500 7,000

Ciclon 1 620 620

Equipo de explosion de vapor 1 8,000 8,000
Tamizadora vibratoria 1 200 200

Molino de corte 1 800 800

Banda transportadora 1 180 180

El costo total de los equipos requeridos para la produccidn a escala de laboratorio del
composite biodegradable es de 66,800 S.

En la Tabla 20, se detalla la potencia demandada de los equipos requeridos para el
proceso de produccion.

Tabla 20. Consumo energético de los equipos

Equipos Cantidad Horas de Potencia

funcionamiento (h/dia) demandada (kW)

Linea de extrusion 8 24 37.3
Secador rotatorio 2 24 1.5
Ciclon 1 24 0.25
Equipo de explosion de vapor 1 24 4
Tamizadora vibratoria 1 24 0.75
Molino de corte 1 24 0.75
Banda transportadora 1 24 2.2

El consumo energético del proceso es de aproximadamente 46.75 kW/dia (1402.5
kWh/mes).
Gastos servicios bdsicos

KWh 0108$ 149 25 $
ES =  —
KWh 7 mes

Se requiere un volumen diario de agua de 0.46 m3 para el reactor de explosion de vapor

1402.5

y 0.5 m?3 para el sistema de enfriamiento.
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m3  0.72$ $
2 =2073 —
mes m mes

Costo mano de obra

EL salario bruto mensual para los 3 operadores que se requeriria mensualmente es de
1861 S con todos los beneficios de ley.

Costo de produccion

Costoproduccion = COStOmateria prima + C0St0ggyq + COStoy,; + COStOmano de obra

Costoproguccion = 7149.24 + 20.73$ + 149.25% + 1861$
Costoyroguccion = 9180.22%
La produccién es de 60 kg/dia (360 sacos mensuales) y el costo aproximado seria de

25.50 S. El kilogramo de material costara alrededor de 5.1 S/kg.
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