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Resumen

Los residuos de raquis de palma africana atin no disponen de mecanismos que garanticen una gestién efectiva, pero sobre todo
sustentable. En este contexto, el objetivo del estudio doctoral es el aprovechamiento de estos residuos en el desarrollo de composites
con diferentes matrices poliméricas. En el presente trabajo se evalia el efecto de tres agentes compatibilizantes en las propiedades
mecanicas a tensidon de composites de polietileno y raquis de palma africana. Los valores de las propiedades de tensién estudiadas
evidenciaron un comportamiento similar entre composites con y sin compatabilizante comercial. De igual forma, se observé que la
modificacién aplicada a las fibras incrementa ligeramente el médulo elastico y la resistencia a la tensién. Sin embargo, dichas
modificaciones tuvieron efecto negativo en la elongacién a la rotura.

Palabras clave: compatibilizante, modificacién, raquis de palma, comportamiento mecanico, composite

Abstract

The mechanisms focused on effective and sustainable management of oil palm empty fruit bunch wastes are still unclear. Therefore,
the aim of the doctoral study is the use of these residues in composites development with different polymeric matrices. In the present
work, the effect of three compatibilizers on tensile properties of oil palm empty fruit bunch reinforced polyethylene composites was
evaluated. The values of the tensile properties showed similar behavior between composites with and without commercial
compatibilizer. Likewise, it was observed that fiber modifications slightly increase the elastic modulus and tensile strength; however,
these modifications had a negative effect on the elongation at break.
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Introduccion

Durante las ultimas décadas, se ha incrementado el interés de la comunidad cientifica mundial por el uso de
materias primas renovables y principalmente de aquellas que provienen de residuos agroindustriales. La extraccion
de aceite de palma africana genera volumenes muy significativos de desechos de raquis, los cuales hasta la fecha no
disponen de mecanismos que garanticen una gestién efectiva, pero sobre todo sustentable. A pesar de que los
estudios sobre el uso de residuos de raquis en la elaboracién de materiales compuestos son vastos, la investigacion
de este tipo de materiales continda en vigencia, debido al enfoque de economia circular en el cual cada vez mas
paises se alinean. En la actualidad, se contintia investigando mecanismos para obtener “composites verdes™ que
presenten un balance positivo de propiedades mecénicas, quimicas, eléctricas y acusticas. Considerando que la
microestructura y propiedades de los residuos de raquis cambian en funcién de condiciones edafoclimaticas de cada
region, aun se requiere el perfeccionamiento en la formulacién de materiales compuestos tanto para la industria
automotriz como para la de construccion (Hussain et al., 2021; Latip et al., 2019; Nurazzi et al., 2021).

La literatura cientifica especializada ha reportado numerosos estudios sobre composites elaborados con residuos
de palma en diferentes matrices termoplasticas de polipropileno, poliestireno, poliésteres y policloruro de vinilo
(Abdullah et al., 2016; Ching et al., 2014; Rozman et al., 1999, 2000, 2002; Shinoj et al., 2011; Wirjosentono et al., 2004).
No obstante, uno de los factores criticos que ain no ha sido estudiado en su totalidad, es la interaccion efectiva entre
matriz y refuerzo. La diametral diferencia entre la naturaleza hidrofilica de fibras lignoceluldsicas con la
correspondiente hidrofébica de poliolefinas sintéticas como el polietileno constituye una limitante que conduce a
numerosas deficiencias en la integridad mecanica del producto final. Los agentes de acoplamiento y la modificaciéon
de la superficie del refuerzo son considerados los principales mecanismos para incrementar dicha interaccién
(Summerscales & Grove, 2013). En particular, el anhidrido maleico y poliolefinas maleizadas se perfilan como
agentes de acoplamiento de accidn efectiva entre refuerzos lignoceluldsicos y matrices de polietileno y propileno
(Kakou et al., 2014; Noorunnisa Khanam & AlMaadeed, 2014; Rozman et al., 2002; Shinoj et al., 2011). Desde la
perspectiva de las modificaciones, aquellas de mayor aplicabilidad constituyen no solo el tratamiento con alcalis,
sino también tratamientos térmicos sobre los 80°C (Godara, 2019; Latip et al., 2019).

Tomando en consideracion la necesidad de contribuir con elementos cientifico-tecnolégicos que permitan el
aprovechamiento de los residuos generados en la extraccion industrial de aceite de palma en el Ecuador, el objetivo
del trabajo doctoral es desarrollar materiales compuestos a partir del residuo de raquis y diferentes matrices
poliméricas. Con base en la caracterizacion de las materias primas se procesaran composites, los cuales seran
evaluados en sus principales propiedades con la finalidad de ser aplicados en la industria de la construccién.
Particularmente, la optimizacion de la compatibilidad entre fibra-matriz y su efecto en las propiedades mecdnicas
constituye uno de los campos de elevado interés, por lo que el presente trabajo analiza la influencia de tres
mecanismos de compatibilizacion en la formulacién de composites de polietileno de baja densidad (PEBD) y residuos
de raquis de palma africana.

Desarrollo

Para la elaboracién de composites de matriz polimérica y refuerzo de fibra natural se emple6 PEBD (MFI , xxx) y
residuos de raquis de palma africana provenientes de la industria ecuatoriana. En primer lugar, se procedi6 con la
molienda y tamizado de los residuos hasta alcanzar un tamafio promedio de fibra de 180 pm. Luego se procedi6 a
secar las fibras obtenidas a 103°C por 24 horas. La formulacién de los materiales compuestos se realiz6 tomando en
consideraciéon la adiciébn de copolimero polietileno anhidrido maleico (Sigma Aldrich) como agente
compatibilizante, asi como también dos mecanismos de modificacion de la fibra:

e Modificacién A: tratamiento a temperatura ambiente con solucion de hidréxido de sodio al 15% (w/w) por
1 hora con agitacién constante. Luego de varios enjuagues, las fibras se secaron a 80°C por 24 h.

e Modificacién B: tratamento con agua destilada a 90°C por 1 hora bajo agitaciéon constante. Posteriormente,
las fibras se secaron a 80°C por 24 h.

El resumen de las formulaciones ensayadas en el presente trabajo se muestra en la Tabla 1.
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i 0, H 0, I o . . 2
Muestra Fibra (%) | Matriz (%) | Compatibilizante (%) | Tipo de moqmcac.on
de la fibra
M1 _ -
M2 90 _ A
M3 i 5
10

M4 -
M5 84 6 A
M6 5

Tabla 1: Condiciones para la formulacidon de materiales compuestos

El procesamiento de cada una de las formulaciones se realizo a partir de la mezcla manual de las materias primas,
en una extrusora doble husillo contra rotante marca AX PLASTICOS, modelo AX DR 16:40, con boquilla de geometria
rectangular. Las condiciones empleadas en la extrusion se presentan en la Tabla 2.

Parametro Valor

Velocidad de alimentacién (rpm) 9
Velocidad de husillo (rpm) 28
Zona 1 190

Zona 2 200

Zona 3 210

Perfil de temperatura (°C) | Zona 4 215
Zona s 220

Zona 6 220

Zona 7 190

Tabla 2: Parametros de procesamiento de materiales compuestos
Caracterizacion

Los composites obtenidos fueron evaluados en su comportamiento mecanico bajo esfuerzo uniaxial de tensién
sobre la base de la normativa ASTM D882. A partir de los datos de esfuerzo y deformacién se determiné moédulo de
elasticidad, resistencia a la tension y elongacién a la rotura. Para el efecto se emple6 una maquina de ensayos
universales marca Instron modelo 1011. Se probaron al menos cinco probetas por cada formulacion.

Resultados

Durante el procesamiento por extrusion de composites de fibra de raquis y PEBD, se garantizé la facilidad
operativa para mantener el flujo constante y homogéneo del material a través del equipo, de tal manera de obtener
cintas con dimensiones homogéneas. Es asi que el procesamiento empleado permitié obtener materiales
compuestos de 1,86 + 0,04 mm de espesor promedio y con ciertas diferencias en el aspecto visual. A nivel
macroscépico, las formulaciones M1 y M4 son aquellas que presentaron mejor conformacién del material
compuesto final, mientras que las muestras M2 y M5 mostraron muy bajos niveles de mezclado dispersivo y
distributivo, lo cual permite suponer también niveles deficientes de compatibilidad entre matriz y refuerzo. La
Figura 1 presenta las imagenes de cada una de las formulaciones obtenidas.

En términos generales, el comportamiento mecanico de los composites muestra ciertas diferencias, debidas al
uso de agente compatibilizante comercial y a las modificaciones realizadas a nivel superficial en la fibra. Es
importante tomar en cuenta que la compatibilidad esta determinada por las interacciones iénicas o interacciones
entre dipolos que pueden formarse entre fibra y matriz.
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Figura 1: Materiales compuestos elaborados por extrusién con fibra de raquis y PEBD: iluminacién anterior (izquierda) e
iluminaciéon posterior (derecha)

Las propiedades mecdnicas, que se observan en la Figura 2, evidencian una considerable dispersion de los
resultados en cada uno de las propiedades estudiadas. Este comportamiento se asocia a dos factores: (i) las fibras de
palma africana tienden a formar agregados y presentan diferentes irregularidades superficiales, asi como también
contenidos de ceras y aceites. De igual manera es importante considerar que microestructuralmente las fibras de
palma africana estan constituidas por microfibrillas y una lacuna; (ii) durante el procesamiento por extrusion, se
forman defectos debido la salida de vapor de agua, sustancias volatiles y aire atrapado dentro del material.

Los factores mencionados anteriormente determinan la existencia de una distribucién de tamafios de defectos, lo
cual a su vez conduce a una variabilidad en el comportamiento mecanico de los composites. Bajo esta consideracion,
es factible suponer que los composites obtenidos contienen un gran numero de defectos con diversos radios de
curvatura en sus extremos. Desde la perspectiva de la fractura de materiales, estos defectos generan concentraciéon
de tensiones, seguido por la formacién de grietas, que luego de su extension termina en la fractura del material
(Alcala et al., 2002). En este sentido, los resultados obtenidos permiten suponer que la resistencia a la rotura de los
composites elaborados estd limitada por las imperfecciones anotadas anteriormente.

El mddulo eldstico y la resistencia a la tensidn muestran tendencias relativamente similares. Se presenta un ligero
incremento de las dos propiedades al emplear la modificacién con hidréxido de sodio, debido a que este tratamiento
provoca la ionizacién del grupo hidroxilo en la fibra descrito por la reaccién [1] (Godara, 2019). Adicionalmente, se
produce la rotura de enlaces de hidrégeno y aumento de la reactividad de la celulosa (Gieparda et al., 2021). Se conoce
ademads que el tratamiento con alcalis elimina aceites, ceras y lignina de la superficie, provocando el incremento de
la resistencia a la tensién y del médulo eldstico. Este efecto no se alcanza con el tratamiento térmico a 90°C.

Fibra— OH + NaOH - Fibra— O — Na + H,0 [1]

Si bien la combinacién en el uso del compatibilizante con la modificacion térmica da lugar a un incremento de las
propiedades en mencidn, esta no es significativa. En términos generales y considerando el comportamiento macro
de los composites, no existen diferencias destacables entre el uso de compatibilizante/modificacién en comparacién
con el composite elaborado solo con PEBD y fibra. Por otro lado, se ha reportado que las fibras de raquis incrementan
la resistencia a la traccion en materiales compuestos de matriz polimérica termopldstica debido a la composiciéon
quimica de la fibra (14 % hemicelulosa, 19 % lignina y 65 % celulosa y 2 % cenizas). La celulosa aporta con rigidez al
composite (Hussain et al., 2021). Sin embargo, las cadenas poliméricas de la celulosa inician su descomposicion a
temperaturas superiores a 90° C, por lo que debido al perfil de temperatura de extrusion, la celulosa superficial se
degrad¢ parcialmente, lo que no permitié mejorar la resistencia a la traccion (Nurazzi et al., 2021).
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Figura 2: Comportamiento mecanico de composites de raquis de palma africana y PEBD: (a) Médulo elastico, (b) Resistencia a
la tensiény (c) Elongacion a la rotura.

En cuanto a la elongacién a la rotura, los resultados evidencian una tendencia diferente a las otras dos
propiedades. Para este caso, el uso de compatibilizante no permite superar el valor obtenido con matrizy fibra solos.
Tanto la modificacién A como la B disminuyen el porcentaje de elongacion del composite. No obstante, esta
tendencia se agudiza con el tratamiento en agua a 90°C.

Conclusiones

Los materiales compuestos de PEBD y raquis de palma africana, elaborados por medio de extrusion, exhibieron
caracteristicas macroscopicas disimiles en cuanto al grado de mezclado dispersivo y distributivo. Los valores de las
propiedades de tensién estudiadas muestran un comportamiento similar entre las formulaciones M1 y M4. De igual
forma, los resultados permiten inferir que la modificacion aplicada a las fibras incrementa ligeramente la
compatibilidad entre la matriz y la fibra. Adicionalmente, el perfil de temperatura de procesamiento que conlleva
un valor maximo de 220 °C probablemente produce degradacion en la fibra de raquis de palma africana, lo que
conlleva a la disminucién de la compatibilidad entre fibra y matriz.
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