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Introduccion

Desde la antigliedad, la humanidad ha tenido que producir bienes y servicios con
el propésito de adaptarse a las condiciones de su ambiente; sin embargo ha
utilizado una gran cantidad de recursos generando residuos que afectan su
entorno y la calidad de vida de la poblacion.

Muchos factores han contribuido a la generacién de residuos: el crecimiento
industrial, la explosibn demografica y la sobreexplotaciéon de los recursos
naturales, entre otros. Asi pues, la disposicion final de los residuos generados por
las actividades del ser humano se ha convertido en un gran reto, teniendo la
problematica de que los rellenos sanitarios ya estan llegando al limite de su
capacidad y dentro de pocos afnos ya no habra espacio para contener los residuos
sélidos urbanos (RSU). Dentro de los RSU se encuentran los envases Tetra Pak
que son los mas utilizados en la industria de alimentos. Los materiales que
conforman los envases son: aluminio, polietileno y carton. En el carton se haya la
celulosa, la cual través de un proceso de diferentes operaciones unitarias pude
recuperarse con el objetivo de revalorizarla.

La celulosa como polimero ha jugado un papel significativo, dadas sus
caracteristicas de adsorcion, ligereza y biodegradabilidad, presentandose de esta
manera como un material de elevado potencial tecnoldgico y cientifico.

En este trabajo se presenta una metodologia sencilla para recuperar fibra de
celulosa de envases Tetra Pak a través de un sistema de hidropulpeo simple. La
obtencién de las microfibras se consiguidé bajo condiciones quimicas de hidrélisis
acida. Las peliculas termoplasticas fueron obtenidas mediante tratamiento térmico.
Para evaluar la calidad de la fibra recuperada se caracterizé fisicoquimicamente
(humedad, cenizas, materia organica, pH, composicién de agua y densidad) bajo
la estricta rigurosidad experimental que marcan las normas oficiales mexicanas [1-
5], las microfibras de celulosa y la pelicula termoplastica se caracterizaron
mediante microscopia electrénica de barrido (SEM), andlisis de dispersion de
rayos X (EDS), espectroscopia de infrarrojo (FTIR), difraccion de rayos X (DRX) y
andlisis térmico (TGA y DSC).

Pagina 8



Capitulo 1

1 Antecedentes

1.1 Residuos

De acuerdo con la ley general para la prevencion y gestion integral de los residuos
(LGPGIR), se define a los residuos como aquellos materiales o productos que se
encuentren en estado sélido o semisdlido, liquido o gaseoso, cuyo propietario o
poseedor desecha y que se contienen en recipientes o depdsitos; pueden ser
susceptibles de ser valorizados o requieren sujetarse a tratamiento o disposicion

final conforme a lo dispuesto en la misma ley [6].
1.1.1 Clasificacion de los residuos

Los residuos se pueden clasificar en funcion de sus caracteristicas y origenes,
para un mejor estudio sean agrupado en tres grandes grupos [7]:

e residuos sélidos urbanos (RSU).

e residuos de manejo especial (RME).

e residuos peligrosos (RP).
Los residuos sélidos urbanos (RSU) se generan en las casas habitacion como
resultado de la eliminacién de los materiales que se utilizan en las actividades
domésticas, estos son los productos de consumo y sus envases, embalajes o
empaques asi como los que provienen también de cualquier otra actividad que se
desarrolle dentro de los establecimientos o en la via publica con caracteristicas
domiciliarias siempre que no sean considerados como residuos de otra indole [8].
Los residuos peligrosos (RP) se definen como aquellos que sustancial o
potencialmente ponen en peligro la salud humana o el medio ambiente cuando
son manejados en forma inadecuada y poseen una o mas caracteristicas
CRETIB: corrosivo, reactivo, explosivo, tdxico, Inflamable y biol6gico-infeccioso.
La Norma Oficial Mexicana NOM-052-SEMARNAT-1993 establece sus
caracteristicas asi como un listado de las mismas y los limites que hacen peligroso
a un residuo [9].
Los residuos de manejo especial (RME) son aquellos generados en los procesos

productivos que no reunen las caracteristicas para ser considerados como
. _________________________________________________________________________________________________________________________|
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Capitulo 1

peligrosos o como residuos solidos urbanos. La mayor parte de estos residuos
proviene de actividades de construccion y demolicion de obras para viviendas,
comercios o industrias, asi como también de lodos provenientes de plantas de
tratamiento de aguas residuales [10].

1.1.2 Problematica de los residuos solidos urbanos

La generacion de RSU se ha incrementado notablemente en los ultimos anos tan
sé6lo entre 2003 y 2011 crecid 25%, como resultado principalmente del crecimiento
urbano, el desarrollo industrial, las modificaciones tecnoldgicas, el gasto de la
poblacién y el cambio en los patrones de consumo. Se ha reportado que la
generacion total de RSU en el pais difiere de manera importante a nivel
geografico. Si se considera la regionalizacion de la secretaria de desarrollo social
(SEDESOL) para el analisis de la generacion de residuos, en 2011 la region centro
contribuyé con el 51% de la generacion total en el pais, seguida por la regién
frontera norte (16%) y el Distrito Federal (Figura 1).

Volimenes generados
(miles de toneladas)

Frontera Norte
6748.85
16% \
Sur
4250.42
10% )
Norte
4378.18
11%

Distrito Federal
4891
12%

Region 13

1. Frontera Norte v
2. Sur

3. Norte

4. Distrito Federal

5. Centro

Figural. Distribucién de la generacién de residuos en el pais.

En cuanto a su composicion, los RSU también han cambiado de manera
importante en las ultimas décadas en el pais. En general, la composicion depende
entre otros factores de los patrones de consumo de la poblacion, paises con
menores ingresos producen menos residuos, dentro de los cuales dominan los de

. ]
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Capitulo 1

composicién organica, mientras que en los paises con mayores ingresos, los
residuos son mayormente inorganicos a partir de productos manufacturados y con
un porcentaje mayor de productos y desechos.

El manejo adecuado de los RSU tiene como objetivo final; ademas proteger la
salud de la poblacion, reduciendo su exposicion a lesiones, accidentes, molestias
y enfermedades causadas por el contacto con los desperdicios, es evitar el
impacto potencial que podrian ocasionar sobre los ecosistemas. Sin embargo, la
situacion del manejo de estos residuos dista mucho de ser la adecuada a lo largo
del pais. A la fecha es relativamente comun que los residuos se depositen en
espacios cercanos a las vias de comunicacién o en depresiones naturales del
terreno como cafadas, barrancas y cauces de arroyos. En el ciclo de vida de los
residuos después de su generacion existen diversas etapas importantes para su
manejo entre las que destacan su recoleccidn, reciclaje y disposicion final [11].

Por otro lado, si se considera el volumen reciclado de cada tipo de RSU con
respecto a su volumen producido, los sélidos que mas se reciclaron en 2011
fueron los metales (60% del total de metales generados), el vidrio (25%) y el papel
(15%). De los plasticos y textiles so6lo se recicla alrededor del 0.5% de cada uno
de ellos como puede verse en la Figura 2. Las cantidades indicadas como
volumen reciclado corresponden a los materiales recuperados en los sitios de

disposicion final.

B Metales
M vidrio
Papel
M Plasticos y textiles

RSU no reciclado

Figura 2. Composicién de los RSU reciclados en 2011 [12].
Es importante la separacion de los residuos solidos urbanos desde su origen
porque facilita la valorizaciéon y rehuso de estos materiales, por lo que disminuye

el consumo de recursos naturales involucrados en su produccion y alarga la vida
. _________________________________________________________________________________________________________________________|
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Capitulo 1

util de los sitios de disposicion final. Sin embargo, a nivel nacional solamente el
11% de los residuos recolectados son separados o segregados desde la fuente
generadora, mientras que en Puebla este porcentaje es de 0.4% [13]. Se ha
reportado que alrededor de un tercio de los RSU lo constituyen el papel, cajas,
embalajes y envases Tetra Pak [14]. Por otro lado, se ha reportado que la
composicidén en peso de un envase Tetra Pak es de 20.2 g en papel (celulosa), 5.6
g en plastico de polietilieno (PE), 1.4 g de aluminio y 0.1 g de tinta. Sin embargo,
todos estos materiales de altisima calidad pueden nuevamente incorporarse al
ciclo productivo evitando asi un incremento en el impacto ambiental [15]. Sélo con

la recuperacion de celulosa se recicla un 80% en peso del envase.

1.2 Envases Tetra Pak

La comercializacion de los envases multicapa inicia en 1963, es importante
mencionar que los envases Tetra Pak pertenece a este grupo [16]. Tetra pack es
una multinacional perteneciente al grupo tetra Laval (Tetra Pak Internacional), la
cual fue fundada por Ruben Rausing inicialmente en Suecia, hacia la década del
50 con el desarrollo de un innovador sistema de envasado para la leche liquida.
Rausing asoci6é dos procesos: el sistema de tratamiento térmico UHT (ultra high
temperature) y el sistema de envasado aséptico. Al pasar los afios se ha
convertido en uno de los principales proveedores del mundo de sistemas de
envasado de leche, jugos de frutas y bebidas, entre otros productos [17].

1.2.2 Composicion y propiedades del Tetra Pak

Este tipo de recipientes estan conformados por una lamina de carton, otra de
aluminio y otra de plastico. Las caracteristicas de los envases son tan numerosas
como diferentes, son ligeros y por consiguiente manejables, asi como faciles de
transportar, ademas de su facilidad abrir y cerrar de nuevo faciimente sin
necesidad de utensilios. Por lo anterior, este tipo de envases ofrece grandes

ventajas para la industria como lo es su capacidad de conservacion de los

. ]
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Capitulo 1 @j

alimentos en condiciones Optimas. El Tetra Pak (Figura 3) estda compuesto

principalmente por los siguientes elementos [18]:

A. En un 75% de papel diplex de 239 g/m? que contiene 2/3 de papel sin
blanquear y 1/3 de papel con blanqueo libre de cloro elemental.

B. Otro elemento importante en la composicion del envase de Tetra Pak es el
aluminio, que representa un 5% del peso del envase, y que evita por sus
especiales caracteristicas que la luz y el oxigeno lleguen hasta el liquido y
puedan danarlo, conservandose éste sin necesidad de refrigeracion.

C. El tercer componente que se encuentra entre estos dos elementos, en el
exterior y en contacto directo con el liquido, es el plastico (polietileno) que

representa un 20% del peso total del envase.

Capas de los envases multicapas:

1. Polietileno. Proporciona estanqueidad
al alimento liquido.

2. Carton. Para la rigidez y resistencia.
3. Polietileno. Capa de adherencia.

4. Aluminio. Barrera contra el oxigeno,
los olores y la luz.

5. Polietileno. Capa de adherencia.
6. Polietileno. Proporciona estanqueidad

al alimento liquido.

Figura 3. Distribucion de los componentes en un envase Tetra Pak.

1.2.3 Aprovechamiento de los envases Tetra Pak desechados

Los residuos de Tetra Pak generados son de gran relevancia para el

aprovechamiento de los materiales que lo componen ya que permitiria revalorizar

. ]
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Capitulo 1

dichos componentes ademas de disminuir el impacto ambiental. Se ha reportado
el aprovechamiento de estos residuos para la obtencion de materiales y su
posterior uso en la elaboracién productos. Los dos procesos que se emplean para
la separacioén y recuperacién de los componentes de un envase Tetra PaK son:

e Hidropulpeo o extraccién de pulpa de papel para la produccion de papeles y
cartones.
e Termo compresién para produccién de maderas sintéticas y tejas termo

acusticas.

1.2.4 Recuperacion de materia prima de los envases Tetra Pak desechados

Un componente importante del Tetra Pak es la capa de cartdén en la cual se haya
la celulosa que a través de un proceso de diferentes operaciones unitarias se pude
recuperar con el objetivo de revalorizar la biomasa contenida en esta.
Actualmente, los usos de materiales lignocelulésicos aprovechando su alto
contenido de celulosa han cubierto basicamente los siguientes aspectos: la
generacion de biomateriales compuestos [19,20], materiales novedosos en base a
celulosa [21-23], la generacién de bioetanol [24] y la obtencion de whiskeres de
celulosa [25].

1.3 Celulosa

La celulosa se encuentra presente en la mayoria de los vegetales, en materiales
como la madera, semillas y residuos agroindustriales [26]. La celulosa, es un
polimero natural que consta de unidades de D-glucosa enlazadas por uniones -

1,4-D-glucosidicas (Figura 4).

Antecedentes Pagina 14



Capitulo 1

Figura 4. Estructura quimica de la celulosa: poli [B-(1-4)-D-glucopiranosay.

La celulosa es el polisacarido mas abundantes en la tierra que se caracteriza por
su gran disponibilidad y por ser una fuente de energia renovable. No obstante, su
uso en diferentes campos esta restringido por limitaciones derivadas de su
estructura. Dado que el punto de fusibn de la celulosa es superior a su
temperatura de degradacion, su disolucion es la Unica via para la fabricacion de
materiales utilizables. Este polisacarido lineal presenta un ordenamiento en el que
sus grupos hidroxilos generan fuertes uniones intermoleculares, los cuales dan

origen a arreglos cristalinos [27].

Microfibrillas de celulosa

Polisacaridos
(distintos a la
celulosa)

Figura 5. Microfibras de celulosa [28].

Por lo anterior, las fibras de celulosa son extremadamente resistentes a esfuerzos
de traccidén, debido a que sus cadenas paralelas se alinean sobre un eje
longitudinal y establecen un gran numero de puentes de hidrogeno
intermoleculares, que dan origen a microfiboras (rodeadas de ligninas y

. ]
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Capitulo 1

hemicelulosas) altamente estructuradas (Figura 5). A pesar de tener muchos
grupos hidroxilo libres, la celulosa es poco soluble en agua y practicamente
insoluble en la mayoria de los disolventes polares debido a que estos grupos no
se hidratan por estar actuando entre si [29].

1.3.1 Microfibras de celulosa

En relacion a la microestructura, las fibras naturales estan formadas por
microfibras de celulosa embebidas en una matriz de lignina (amorfa) y
hemicelulosa (semicristalina). A su vez, las microfibrillas de celulosa se
encuentran fuertemente unidas entre si por puentes de hidrégeno, por lignina y la
presencia de pectina. Estas microfibrillas de celulosa estan formadas por regiones
de celulosa amorfa y cristalina [30, 31]. Ellas son las principales responsables de
las propiedades mecanicas de las fibras naturales. Los dominios cristalinos de las

microfibras de celulosa presentann excelentes propiedades mecanicas [32].

1.3.2 Aplicacion de microfibras de celulosa

En la actualidad hay un gran numero de usos potenciales para las microfibras de
celulosa en diferentes industrias. Ello ha despertado un gran interés entre diversos
grupos de investigacién. En este aspecto, la recuperacion de celulosa a partir de
RSU se ha vuelto realmente significativa. Usualmente esto se consigue por medio
de tratamientos quimicos de diversos tipos que involucran &lcalis y/o bisulfitos
para separar la lignina y extraer la hemicelulosa. Cada método presenta ventajas y
desventajas respecto de la cantidad, pureza y propiedades de la celulosa
obtenida. El tratamiento utilizado esta intimamente ligado al proceso de
generacion del tamano de particula, las propiedades de las estructuras y los
materiales presentan caracteristicas muy diferentes de las que se encuentran
normalmente, lo que la ha llevado a una muy rapida aplicacién industrial [33].

. ]
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1.4 Almidon

El almidén es un polimero biodegradable y abundante en la naturaleza; esta
constituido esencialmente por una mezcla de polisacaridos conformada por
amilosa, amilopectina y una fraccion minoritaria (de 1% a 2%) de conformacion no
glucosidica. La mayoria de los almidones en su estructura glucosidica esta
conformada por 20% de amilosa y el restante 80% de amilopectina [34].

La amilosa es esencialmente un polimero en el cual las unidades de anhidro

glucosas estan presentes y unidas en mayor parte por enlaces glucosidicos a(1-4)

y un leve grado de ramificacién en enlaces a(1-6) como se observa en la Figura 6
[35].

Figura 6. Estructura de la amilosa.

Amilopectina es mas grandes que la amilosa y contienen enlaces glucosidicos a(1-
4) y a(1-6) y ramificaciones que dan a su forma molecular semejanza a un arbol
Figura 7 [36].

CH.OH CH.OH

H /’}_ 0\ H H o\ H
< H H Enlace glucosidico o (1,6)
OH H o OH H A/
HO o]
\i Enlace glucosidico o (1,4)
H OH H ©OH

CH.OH CH,

o]

H O  H H
H H
mod N\ OH H oJ\_OH H
H OH H

OH

Figura 7. Estructura de la amilopectina.
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1.4.1 Aplicaciones del almidén

El almidon se emplea en la industria principalmente en la fabricaciéon de papel, en
la preparacién de aglutinantes, en la industria textil (engomado de telas de
algodon), en la industria de alimentos preparados, en la industria farmacéutica y
en la elaboracién de materiales termoplasticos [37].

1.5 Biopolimeros

Los biopolimeros son materiales polimeros biodegradables presentes en la
naturaleza, tales como el almidén y la celulosa [38]. Estos materiales se emplean
para la elaboracién de biomateriales ya sea como matriz o cargas biodegradables
[39, 40]. Usualmente se definen como biofibras, las cuales pueden ser microfibras
de celulosa que son de gran interés debido a que provienen de distintas fuentes,
tienen bajo peso, gravedad especifica baja, no son abrasivos para los equipos de
procesado, entre otras cualidades [41].

Las microfibras de celulosa han sido ampliamente usadas como cargas
biodegradables debido que no dafan el medio ambiente y a que poseen ventajas
tecno-econdémicas. Su principal uso en la industria automotriz se gener6 a partir de
que fue considerada una alternativa de reemplazo de la fibra de vidrio [42].

Por otro lado, el interés por obtener biomateriales basados en celulosa, se debe a
la compatibilidad del contenido del material lignocelulésico con diferentes matrices
para lo cual se utilizan diversos métodos de modificacion superficial y estructural.
Estos métodos incluyen tratamientos alcalinos [43, 44] y acidos [45- 48]; asi como
también el uso de materiales lignocelulésicos sin tratamiento quimico [49]. Todos
estas modificaciones superficiales tienen como objetivo final mejorar las

propiedades del material a desarrollar [50-53].

. ]
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2 Metodologia

En la Figura 8 se resume el desarrollo experimental que se siguié en el presente
trabajo de tesis.

Recoleccion de RSU

Acondicionamiento de la materia prima

|

Operaciones unitarias

A 4
Recuperacion de fibra

l

Tratamiento quimico

l

Obtencion de microfibras de celulosa Caracterizacion

Caracterizacién
fisicoquimica

(FTIR, SEM, EDS, DRX, TGA, DSC)
\ 4

Preparacion de las peliculas
termoplasticas

Caracterizacion

(FTIR, SEM, EDS, DRX, TGA, DSC)

Figura 8. Metodologia.

. _____________________________________________________________________________________________________________________|
Metodologia

Pagina 19



Capitulo 2

2.1 Recoleccion de RSU

La recoleccién de los envases de Tetra Pak se llevd a cabo en casas
habitacién con la peticién de separarlos de los residuos sélidos para evitar la
contaminacion de los envases y asi tener las condiciones Optimas para la
extraccion de la fibra contenida. Los envases empleados se muestran en la

Figura 9.

Figura 9. Envases Tetra Pak separados.

Para la recuperacién de la fibra se utilizaron seis tipos de envases de distinta
marca, en la Tabla 1 se presentan los envases.

Tabla 1. Envases utilizados.

e e

Nutri leche Leche Tetra Pak
Mi leche Leche Tetra Pak
Aspen Leche Tetra Pak
Alpura Leche Tetra Pak
Jumex Jugo Tetra Pak
Tamariz Leche Tetra Pak

e
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2.2 Recuperacion de fibra de los envases Tetra Pak
2.2.1 Acondicionamiento de la materia prima

Esta etapa consiste en cortar en dos partes iguales cada envase para un
mejor manejo, ya separados se lavan con agua potable para eliminar
residuos del alimento envasado en él (Figura 10).

Figura 10. Acondicionamiento de los envases.

2.2.1 Separacion de las capas del Tetra Pak

Las laminas de los envases se sumergen en un recipiente con agua potable
con la finalidad de lograr la separaciéon de cada una de las capas, de esta

manera se recupera la fibra contenida en la capa de carton (Figura 11).

Figura 11. Separacién de la capa de cartdn.
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2.2.2 Trituracion

Esta operacién consiste en reducir el tamafo de las laminas de cartdn

separadas del envase Tetra Pak, para lo cual se emplea una licuadora de uso

comun dotada de cuchillas rotativas de corte y de esta manera obtener fibras

de celulosa (Figura 12).

Figura 12. Obtencion de fibras de celulosa.

2.3 Caracterizacion fisicoquimica de la fibra recuperada

La fibora de celulosa recuperada se caracteriz6 utilizando la normativa

mexicana, con la cual se obtuvo informacién caracteristica del material. Los

parametros evaluados fueron:

Determinacion humedad: El porcentaje de humedad que se calcul6
mediante la metodologia de NMX-AA-016-1984 [1]. Esta norma mexicana
establece el método para la determinacion del porcentaje de humedad
contenido en los residuos sélidos municipales; se basa en la cuantificacion
de pérdida de peso que sufre la muestra cuando se somete a las
condiciones de tiempo y temperatura que se establecen en esta norma,
empleando la ecuacioén 1:

G—-G1
H="— (1)

En donde:
H: Humedad en porcentaje.
G: Peso de la muestra humedad en gramos.

e
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G1: Peso de la muestra seca en gramos.

e Determinacion cenizas: El porcentaje de ceniza se determin6 mediante la
metodologia de la norma NMX-F-066-S-1978 [2], se basa en la
cuantificacion de la pérdida de peso al someter a una temperatura de 800
°C como establece la norma y empleando la ecuacion 2:

% Cenizas = £~2x190 (2)

M
En donde:
P: Masa del crisol con las cenizas en gramos.
P: Masa de crisol vacio en gramos.
M: Masa de la muestra en gramos.

e Determinacion de pH: Se determin6 de acuerdo a la norma NMX-AA-25-
1984 [3]. Esta norma establece el método para la determinacién del pH; se
basa en la cuantificacién de la actividad de los iones hidrégeno presentes
en una solucién acuosa de residuos solidos al 10% mediante el uso de un
potencidémetro.

e Determinacion de materia organica: Se determiné de acuerdo a la norma
NMX-AA-021-1985 [4]. Esta norma establece método para la
determinacion de materia organica en los residuos sélidos municipales. Se
calculé el porcentaje de materia organica se calcula con la ecuacion 3:

(VIN1-VNF)K
— (3)

% Materia organica = >

En donde:

V1: Volumen de solucién de dicromato de potasio empleado en la muestra
en cm®,

N1: Normalidad de la solucién de dicromato de potasio.

V: Volumen de solucién del sulfato ferroso gastado en la titulaciéon de la
muestra en cm®.

N: Concentracion (Normal) de la de la solucién de sulfato ferroso.

e
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P: Peso de la muestra en g.
K =0.69 = 0.003 1.72 X 100; en donde: 0.74.
e 0.003 = Miliequivalente del carbono.
e 0.74 = Factor de recuperacion.
e 1.72 = Factor para convertir el % de carbono en % de materia
organica.

F: Factor de correccién y se obtiene por la ecuacion 4:

VoN1
F= VBN (4)

En donde
Vo:Volumen de solucién de dicromato de potasio empleado en el blanco en
cm?.

VB: Volumen de sulfato ferroso gastado en la titulacién del blanco en cm?®.

e Determinacion de agua: La determinacién en la fibra recuperada se
realiz6 mediante andlisis gravimétrico [1]. El porcentaje de agua no
esencial corresponde a la pérdida de peso de la muestra secada a 30

°C, para lo cual se emplea la ecuacién 5:

ANE = G_GclxlOO (5)

En donde:
ANE: Agua no esencial.
G: Peso de la muestra humedad en g.
G1: Peso de la muestra seca en g.
El porcentaje de agua de agua ocluida se basa en la pérdida de peso al
someter a un secado a una temperatura a 100 °C, empleando la ecuacion
5:
G-G1

A0 = 222X 100 (6)

En donde:
AQ: Agua ocluida.

G: Peso de la muestra humedad en g.
. _____________________________________________________________________________________________________________________|
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G1: Peso de la muestra seca en g.
El porcentaje de agua incluida se basa en la pérdida de peso al someter a
un secado a una temperatura 110 °C, empleando la ecuacién 7:

AH = =X 100 (7)
En donde:
AH: Agua higroscopica.
G: Peso de la muestra humedad en g
G1: Peso de la muestra seca en g

e Determinacion de densidad: Se determind mediante la norma NMX-
AA-016-1984 [5], que establece el método para la determinacién del
peso volumétrico de los residuos soélidos municipales usando la
ecuacion 8.

D =

<Is

8)

D: densidad del residuo sélido en Kg/m®.
P: peso de los residuos solidos (peso bruto menor tara) en kg.

V: volumen del recipiente en m>.

2.4 Obtencion de microfibras de celulosa

Se obtuvieron microfibras de celulosa mediante un proceso de hidrélisis acida a
partir de la celulosa recuperada de envases Tetra Pak. Este proceso esta
condicionado principalmente por dos variables: la concentracion del acido y la
temperatura de reaccion, por tal motivo se realizaron experimentos para
determinar la temperatura Optima tomando como referencia los resultados
reportados por J. Moran y colaboradores [54]. Los experimentos que se realizaron
con una temperatura de trabajo de 60-90°C en intervalos de 10°C y la reaccion de
hidrdlisis variando la concentracién de 55-70 % P/P en intervalos de 5% P/P. En la
Tabla 2 se presentan las condiciones de los experimentos realizados.
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Tabla 2. Condiciones de hidrélisis.

Temperatura 1 | Temperatura 2 .
., s s Cantidad
Muestra Concentracién de hidrélisis de hidrélisis de muestra

de acido (% P/P) (°C) (°C) ©)

(tiempo : 1h) (tiempo : 2h) g

A1l 60 60 60 1
A2 70 90 60 1
A3 55 90 60 1
A4 50 90 60 1
A5 65 90 60 1
A6 60 90 60 1
A7 60 80 60 1
A8 60 70 60 1

Las condiciones ideales de trabajo para el reaccién de hidrélisis acida son: la
fibra recuperada se pone en contacto con una soluciéon de acido sulfurico
(H.SO,) al 60 % P/P a una temperatura de 90 °C durante 60 minutos y
posteriormente 70 °C durante 120 minutos, ambos periodos se llevan con
agitacion continua. Al concluir la hidrélisis se realizan lavados utilizando agua
destilada para obtener un pH 7 y posteriormente se lleva a la estufa a 40 °C
por 24 horas. El material obtenido se pulverizé para tener un menor tamarno de
particula como se muestra en la Figura 13.

Figura 13. Microfibras obtenidas.
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2.5 Obtencion de peliculas termoplasticas de celulosa
Las peliculas termoplasticas se obtuvieron mediante tratamiento térmico. Se
emplearon 5g de microfibras de celulosa, 0.5 ml de alcohol polihidrico y 3 ml
de agua destilada. La mezcla se calenté en bafo maria a 90 °C durante 40
minutos y a 60 °C durante 90 minutos con agitacion constante durante todo el
tratamiento. Al concluir el periodo de tratamiento se vierte la solucién en cajas
petri y finalmente se lleva a la estufa a 40 °C por 48 hrs. para eliminar el

exceso de agua.

Figura 14. Pelicula termoplastica.

2.6 Caracterizacion

2.6.1 Microscopia electronica de barrido (MEB) y analisis de dispersiéon
de rayos X (EDS)

Se utilizé6 un microscopio electrénico de barrido modelo JSM 6610 LV marca
JOEL (Figura 15). El objetivo de utilizar estas técnicas de andlisis es observar
con detalle la morfologia y tamafno de particula, asi como el conocer la
composicién quimica elemental (EDS). Se colocaron pequefias porciones de
muestra de fibra recuperada, de microfibras de celulosa y de la pelicula
termoplastica sobre tubos portamuestras de aluminio adheridas con una cinta
adherente de grafito. El analisis elemental fue llevado a cabo usando un
espectrometro de dispersion de energia de rayos X con una potencia de
trabajo de 20.0 kV.

e
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Figura 15. Microscopio electrénico de barrido.

2.6.2 Espectroscopia de infrarrojo (FTIR)

Se utilizé un espectrofotémetro de infrarrojo modelo Spectrum One de la
marca Perkin Elmer con transformada de Fourier y sistema ATR (Figura 16) en

'1, se realizaron 4 escaneos con una

el infrarrojo medio (4000 a 450) cm
resolucion de 4 cm™. El objetivo de aplicar esta técnica de andlisis fue
identificar grupos funcionales y frecuencias de vibracion caracteristicos de la
celulosa, de las microfibras y de las peliculas termoplasticas. El anélisis se
realizd bajo condiciones de estricta limpieza en el instrumento y en la
preparacion de las muestras para evitar presencia de trazas, control de la
humedad y una temperatura de 26 °C; se emplearon aproximadamente 0.20 g

de cada muestra para llevar a cabo el analisis.

Figura 16. Espectrometro FTIR.

Metodologia Pagina 28



Capitulo 2 6@

2.6.3 Difraccion de rayos X (DRX)

El andlisis de DRX de la celulosa recuperada, microfibras y las peliculas
termoplasticas, se realiz6 en un difractbmetro BRUKER D8 DISCOVER
empleando una fuente CuKay, (Figura 17). El objetivo del analisis con DRX fue
la identificacién de la fase de celulosa presente y evaluar la cristalinidad en
cada una de las muestras analizadas. Para el andlisis se utilizaron
aproximadamente 3g de microfibra de celulosa y un trozo de pelicula de 2cm
de ancho por 5¢cm de largo. Las muestras se analizaron en un intervalo de 5-
80 grados en 26, con un tamano de paso de 0.04° y se utilizé detector ojo de
lince debido a que mide 150 veces mas rapido que el detector de centello, lo

cual permite tener una mayor cantidad de cuentas en menor tiempo.

Figura 17. Difractdémetro de difraccién de rayos-X.

2.6.4 Analisis térmico (TGA y DSC)

El andlisis térmico comprende un conjunto de técnicas cuyo objetivo es la
determinacién del comportamiento térmico de un material en funcién de la
temperatura o del tiempo. Para este caso en especifico se presentan dos de
las técnicas mas usuales en el campo de polimeros DSC y TGA. El objetivo es
obtener el porcentaje de perdida remanente y las temperaturas de estabilidad,
asi como sus transiciones térmicas. Los andlisis se realizaron en un
instrumento modelo STA 449F3 JUPITER marca NETZCH (Figura 18). El

analisis termogravimétrico (TGA). Para el andlisis se utilizaron
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aproximadamente 8.5 mg de fibra recuperada, 10.1 mg microfibra y 9.4 mg de
la pelicula termoplastica, el tratamiento térmico se llevé a cabo en el intervalo
de 25 a 800 °C con incrementos de 10 °C por minuto y en atmosfera de
nitrégeno.

Figura 18. Equipo para analisis termogravimetrico marca NETZCH modelo
STA 449F3 JUPITER.
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3 Resultados y discusion

El porcentaje de fibra de celulosa recuperada de los diferentes envases Tetra Pak
que se utilizaron se muestra en la Tabla 3.

Tabla 3. Fibra recuperada.

Peso del envase Capa de carton Fibra
seco (9) recuperado recuperada
()] (% P/P)
Nutri 30.9555 22.88 73.91255189
leche
Mi leche 33.0423 26.48 79.89758582
Aspen 31.0668 23.67 76.19066013
Alpura 32.6584 21.53 65.92484629
Jumex 32.0311 27.54 85.97920764
Tamariz 32.3621 25.37 78.39417092

La menor cantidad de fibra recuperada corresponde al envase de leche Alpura, no
obstante es posible aprovechar mas del 60% P/P de los envases de las otras
marcas como se puedo observar en la Tabla 3.

3.1 Caracterizacion fisicoquimica de la fibra recuperada

Los resultados obtenidos de la caracterizacion realizada a la fibra recuperada de

los envases Tetra Pak se muestran en la Tabla 4.

Tabla 4. Caracterizacion fisicoquimica.

Método Resultado

Humedad NMX-AA-016-1984 0.09%
Cenizas NMX-F-066-S-1978 0.89%

Densidad AA-016-1984 3.12 kg/m

pH NMX-AA-25-1984 6.90a25 C

Agua no esencial | Analisis gravimétrico 29.13%
Agua ocluida Analisis gravimétrico 0.039%
Agua Higroscopica @ Andlisis gravimétrico 0.90%
Materia organica NMX-AA-021-1985 65.33%

e
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3.2 Caracterizacion por microscopia electronica de barrido

La Figura 19 presenta imagenes de SEM de la fibra recuperada; se observan
fibras largas de una longitud promedio de 700 um y diametro de 45 um, estas
fibras se encuentran entrelazadas sin aparente orden (a), el acercamiento a la
superficie de una de ellas permite observar pequefias zonas agrietadas debido a
las cadenas helicoidales de hemicelulosa y lignina que conforman las paredes
celulésicas (b).

a ¢ e, M /%
SEl. 20KV WD10mm x © = oz mm {380 bl Iyt
- v i < @

Figura 19. Micrografia de la fibra recuperada: a) 100 X, b) 300 X.

En la Figura 20 se muestran las micrografias de las fibras tratadas en medio &cido
a 60 °C, se observan aglomerados de pequenas fibras y pequenos trozos de ellas
en menor cantidad (a y b), debido al tratamiento térmico.

Figura 20. Micrografia de la muestra A1: a) 100X, b) 500X, c) 1000X, d) 2000X.
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En la Figura 21 se muestran las fibras tratadas con solucion de &cido al 70 % y 90
°C. En el inciso a se puede observar una mayor degradacion (b) y superficie
rugosa (d) debido a las condiciones agresivas en el proceso de hidrdlisis. Por tal
motivo, no fue posible calcular el tamarfio de los fragmentos de fibra obtenidos.

Figura 21. Micrografia de la muestra A2: a) 100X, b) 500X, c) 1000X, d) 2000X.

Las micrografias de la Figura 22 corresponden a las microfibras obtenidas en
condiciones mas suaves de reaccion (acido al 55% y 90 °C). Se puede observar
la presencia de fibras dispersas con tamafno promedio de 94 um de largo y 15 de
um de didmetro, como se muestra en la grafica de distribucion (Figura 23). Puede

notarse también morfologia cilindrica (c) y superficie porosa en las fibras.

Figura 22. Micrografia de la muestra A3: a) 100X, b) 500X, c¢) 1000X.
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Distribucion de tamano de fibra

35.00
30.00

Num. de 55 o
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(10-42) (43-76)  (77-111) (112-143) (144-177) (178-211) (212-245) (246-278)

Tamano (um)

Figura 23. Gréfico de barras y grafico de poligono de frecuencias de distribucién
de frecuencias muestra A3.

En la Figura 24 se observan fibras de 64 um de largo y diametro promedio de 35
um, aunque aun se aprecia la degradacién en la superficie de algunas de ellas a
pesar de emplear condiciones de hidrélisis mas suaves (acido al 50%), fue posible

obtener una menor dispersion en tamano (Figura 25).

Figura 24. Micrografia de la muestra A4: a) 100X, b) 500X, c) 2000X.
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Distribucion de tamafno de fibra
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Figura 25. Gréfico de barras y grafico de poligono de frecuencias de distribucién
de frecuencias muestra A4.

La Figura 26 muestra formacién de aglomerados de superficie porosa (a) y
pequenas fibrillas entrelazadas o embebidas unas entre otras (b) que dificultan la
determinacién de su tamafno y diametro promedio. Las condiciones empleadas
(acido al 65 % y 90 °C de tratamiento térmico) no son 6ptimas para la obtencién

de microfibras de mejor calidad.

Figura 26. Micrografia de la muestra A5: a) 100X, b) 500X, c) 2000X.

e
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Las micrografias de la Figura 27, corresponden a fibras de celulosa obtenidas en
condiciones de hidrolisis de H.SO4 al 60% y tratadas térmicamente a 90 °C y un
segundo tratamiento a 60 °C. Puede observarse la presencia de fibras de 82 um
de longitud por 15 um de diametro (a) en promedio, disminuyendo
considerablemente respecto de las dimensiones de la fibra recuperada. Bajo estas
condiciones experimentales fue posible obtener un mayor niumero de fibras de
tamario uniforme, disminuyendo considerablemente la dispersion (Figura 28). El
acercamiento a la superficie de la fibra permite observar zonas porosas y una

morfologia cilindrica perfectamente definida en toda la fibra.

Figura 27. Micrografia de la muestra A6: a) 100X, b) 500X, c) 2000X.

e
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Distribucion de tamano de fibra
60
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Figura 28. Grafico de barras y grafico de poligono de frecuencias de distribucién
de frecuencias muestra A6.

En la Figura 29 se puede observar la formacion de zonas de aglomerados
favorecidas por la temperatura de reaccién de hidrélisis a 80 °C (a), asi como
fibras dispersas de 64 um de longitud y 25 um de diametro promedio. El
acercamiento a la fibra permite observar una superficie irregular semejante a la

muestra A5, mas rugosa y gruesa respecto de la muestra A6.

Figura 29. Micrografia de la muestra A7: a) 100X, b) 500X, c) 2000X.
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Distribucion de tamano de fibra
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Figura 30. Gréfico de barras y grafico de poligono de frecuencias de distribucién
de frecuencias muestra A7.

En la Figura 31 muestra la presencia de fibras con alto grado de entrecruzamiento
lo que dificulta determinar su tamano. Es importante resaltar la presencia de poros

en la superficie (c) que en las fibrillas anteriores no se habian observado.

Figura 31. Micrografia de la muestra A8: a) 100X, b) 500X, c) 2000X.

e
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La Figura 32 muestra las micrografias de la pelicula termoplastica, se observan
zonas de mayor area superficial debido a la adhesion de los aditivos (a) asi como
pequenas regiones huecas. El acercamiento a la pelicula permite observar que
algunas microfibras se mantienen dispersas sobre la superficie y otras tantas se

encuentran entrelazadas gracias a los agentes tensoactivos (b).

k o ;
ROKY. \{qDﬁTﬂm $550, !

Figura 32. Micrografia de la pelicula termoplastica: a) 100X, b) 500X.

3.3 Caracterizacion por espectroscopia de energia dispersiva de rayos x
(EDS)

En todos los espectros de dispersion se identifica Unicamente la presencia de
azufre, debido al acido empleado en el proceso de hidrdlisis, carbono en mayor
porcentaje y oxigeno, ambos provenientes del material celulésico; el hidrogeno no
se puede identificar ya que su sensibilidad de deteccién coincide con la
sensibilidad limite de deteccidén de la técnica. En las Figuras 38-40 se presentan

los espectros EDS obtenidos.
Element Weight% Atomic%
40.46 48.61
54.4 49.07
5.14 2.31

) 1 2 =] e =] =] v =] a 10 11
Full Scals 453 ct=s Cursaor: O.000 ket

Figura 33. Espectro EDS de la muestra A1.
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Element Weight% Atomic%

C 44.65 51.97
0] 54.58 47.69
) 0.76 0.33

Full Scals 15375 cts Cursor: 0.000 ke

Figura 34. Espectro EDS de la muestra A2

Element Weight% Atomic%
C 43.36 50.72
0] 55.61 48.83
S 1.03 0.45

1 d 3 L k= =] el =] a 10 11
Full Scale 1250 cts Cursor: 0.000 ket

Figura 35. Espectro EDS de la muestra A3.

Element Weight% Atomic%
C 43.82 51.9
(0} 52.02 46.26

) 4.16 1.85

1 2 3 4 = 1= 7 =1 Q 10 11
Full Scale 951 ct= Cur=sor: 0.000

Figura 36. Espectro EDS de la muestra A4.
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1 2
Full Scale 775 ct= Cursar: 0000

Element Weight%

C 33.77
(0) 58.39
) 7.84

Atomic%
41.93
54.43

3.65

Figura 37. Espectro EDS de la muestra A5.

Element Weight%
43.13
54.19
2.68

1 2
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Atomic%
50.85
47.97
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Figura 38. Espectro EDS de la muestra A6.
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Element Weight%
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Figura 39. Espectro EDS de la muestra A7.

Resultados y discusion

Pagina 41



Capitulo 3

Element Weight%
C 39.73

(0] 55.65

S 4.62

1 = < 4 = & 7 ] a
Full Scale 778 ots Cursor: 0.000

Atomic%
47.73
50.19

2.08

Figura 40. Espectro EDS de la muestra A8.

3.4 Caracterizacion por espectroscopia de infrarrojo FT-IR

La Figura 41 muestra el espectro de absorcidn de la fibra recuperada; se observan

las sefiales caracteristicos de la celulosa: en 3280 cm™ el grupo OH, en 2010 y

1480 cm™ el grupo C-H correspondiente a las vibraciones de tension y flexién

respectivamente [51]. En 1035 cm™' se identifica la vibracién de tensién del grupo

C-O-C, asi como senales multiples en la regidn comprendida entre 1100 y 1450

cm’' asociadas a las vibraciones de los grupos C-O y C-C, todas propias de la

hemicelulosa, las sefiales ubicadas en 1420 y 1317 cm™ pertenecen al grupo CH,

correspondiente a vibraciones de tijereteo y aleteo respectivamente, la senal en

1207 cm™ pertenece al modo de flexién en el plano del grupo OH y finalmente en

714 cm™ se observa la sefial caracteristica de la celulosa Ip.
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Transmitancia (%)

Fibra recuperada
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Figura 41. Espectro infrarrojo de fibra recuperada.

La Figura 42 presenta los espectros de absorcion de las muestras de las fibras de
celulosa con proceso de hidrélisis. Se observa que las muestras A1, A3, A4y A6
conservan las sefales caracteristicas de la celulosa y aparecen dos sefales
nuevas en 2919 y 2847 cm’ correspondientes a la vibracién del enlace C-H
presente en la cadena alifatica de la lignina que esta mas expuesta en la superficie
debido al tratamiento quimico que degrada impurezas. Las sefales en 1596 vy
1516 cm™ pertenecen a la vibracién del anillo aromatico de la lignina y también se
definen mejor y se confirma con la sefial en 1228 cm™ que pertenece al grupo éter
de su estructura. Por el contrario, las muestras A2, A5, A7 y A8 presentan sefales
de absorcion muy débiles debido a la degradacién de la celulosa ocasionada por
la alta concentracion del H.SO,4. La muestra A6 presenta el mejor espectro de
absorcién en comparacién con las diferentes muestras a las que se les realiz6 el
tratamiento quimico, esto es debido a que es mas facil identificar las sefales
caracteristicas de los principales componentes fibrosos: celulosa, hemicelulosa y
lignina.
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Figura 42. Espectro infrarrojo de las muestras con tratamiento de hidrolisis.

En la Figura 43 se muestra una comparacion de los espectros de absorcién
correspondientes a la fibra recuperada sin tratamiento quimico y la muestra A6; se
puede observar que la sefial en 2850 cm™' presentan mayor intensidad en las
sefnales correspondientes a los grupos C-H y C-O-C, En base a este andlisis
puede ver que las condiciones Optimas del proceso de hidrélisis pertenecen a la
muestra A6.

w1

Transmitancia ( %)

— Celulosa sin tratamiento )
AB Figura 43. Espectros

FTIR de la celulosa
recuperaday la
muestra A6

T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 50(
Numero de onda ( cm™)
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La Figura 44 muestra a detalle los espectros de absorcién de los componentes de
la pelicula termoplastica elaborada. Se puede observar los espectro de muestra
A6 y los aditivos utilizados son muy parecidos entre si, debido a la isoestructura de
ambos compuestos. La pelicula termoplastica muestra un espectro limpio de
absorcion respecto a la formacion de nuevos compuestos y mejora la identificacion

de las sefales caracteristicas de la celulosa y los polisacaridos que conforman la

pelicula.
i Muestra A6
! I I I T I T ! I ! 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
8 —— Almidén
Q i —7r r 1 rr 1T T r T *r T * T T 1
c
& 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
E -M
7]
a
®
b -
F —— Sorbitol
! I I I T I T I ! I ! 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
) — Pelicula termoplastica
I ! I ! I ! I

' I I ' 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm”)

Figura 44. Espectros FITR de los materiales utilizados en la elaboracion de

pelicula termoplastica.
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3.5 Caracterizacion por difraccion de rayos X

En la Figura 45 se muestra el patron de difraccion de la celulosa recuperada sin
tratatamiento quimico, se observan las sefales caracteristicas de la celulosa
cristalina I (JCPDS 00-036-1718), las inflexiones principales de esta fase
corresponden a los angulos de Bragg 15°, 17°, 22° y 34.5° en 20O de acuerdo a lo

reportado por Klemm y colaboradores [56].

Intensidad (u.a.)

10 20 30 40 50 60
20 (%)
Figura 45. Difractograma de la fibra recuperada.

Se determiné el indice de cristalinidad (l¢) utilizando la siguiente ecuacion:

I, = Joez”hon o 199 (8)

002

e
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Donde lgo2 corresponde a la intensidad de la inflexion 206=22° en el material
cristalino e lip1 corresponde a la intensidad de la inflexion 206=17° asociada al
material amorfo. El indice de cristalinidad calculado fue de 66.

En la Figura 46 se muestran los patrones de difraccion de las microfibras
obtenidas; puede observarse que todas conservan los picos de difraccién propios
de la fase celulosa IB y no hay presencia de nuevas sefales. Las muestras A2 y
A5 presentan una disminucion en la intensidad del pico de difraccion (002), un
ensanchamiento del pico (101) y practicamente la desaparicion del pico de
difraccién (040), esto es debido a la descomposicién del material celuldsico y
disminucién de la cristalinidad debido las condiciones agresivas del proceso de
hidrélisis lo que da origen a un aumento de la regibn amorfa (componentes no
celulésicos). La muestra A6 presenta el patron de difraccion de mejor caracter

cristalino.

Intensidad (u.a.)

206 (°)
Figura 46. Difractograma de las muestras con tratamiento quimico.

Los valores del indice de cristalinidad I de las muestras se presenta en la Tabla 4,

y coinciden con los valores de |; reportados en la literatura para la celulosa [57].
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Las muestras A2 y A5 presentan el menor indice de cristalinidad, mientras que la

muestra A6 se confirma como la de mayor calidad cristalina.

Tabla 4. indice de cristalinidad.

Muestra looz l101 le (%)
A1 3321 1577 52.51
A2 2371 1250 47.27
A3 5549 2480 55.30
A4 5886 1798 53.73
A5 1927 1130 41.17
A6 5789 1763 69.54
A7 5084 2258 55.58
A8 2441 1187 51.37

Para confirmar la pureza y calidad de la microfibra de celulosa obtenida en la

muestra A6, se compara su patron de difraccion con el de la fibra recuperada sin

tratamiento quimico; se observa un incremento en la intensidad de las inflexiones

de la muestra procesada debido a un aumento de celulosa If lo que favorece el

aumento de la cristalinidad (Figura 47).

Intensidad (u.a.)

e

|

/\ \
I y ;\/ h

A6

—— Celulosa sin tratamiento
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40
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Figura 47. Difractograma
de la celulosa sin
tratamiento quimico y la
muestra A6.
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En la Figura 48 se muestra el patrdén de difraccion de la pelicula termoplastica , se
pueden observar los picos caracteristicos de la celulosa IB, asi como un
incremento en la intensidad y un ensanchamiento en los picos de inflexion en 15,
17 y 18 grados, esto debido a que durante el proceso de formacién de la pelicula
se llevan a cabo interacciones intermoleculares en la region cristalina de la
celulosa con los aditivos empleados, ademas se traslapan los picos de difraccion

caracteristicos del almidén presente en la pelicula (JCPDS 00-053-1663).

Intensidad (u.a.)

ol . .AM
T T T T T T T T ¥

10 20 30 40 50 60
26°

Figura 48. Difractograma de la pelicula termoplastica.

El Ic calculado para la pelicula termoplastica fue de 65.86, lo que confirma una

disminucion en la calidad cristalina.
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3.6 Caracterizacion por analisis termogravimétrico

El analisis termogravimétrico de las fibras de celulosa, microfibras (A6) y la
pelicula se muestran en Figura 49. Las curvas pueden dividirse en tres regiones
de degradacion. La primera regidn va de 50-125 °C, se aprecia una disminucién
de un 1.5 % en peso en las muestras de fibra recuperada y microfibra de celulosa,
mientras que para la pelicula termoplastica obtenida experimentalmente la
disminucién es del 6% en peso, lo que revela un mayor porcentaje de humedad
presente en la muestra experimental. La segunda region se encuentra de 210-450
°C, se aprecia una pérdida de 72 % en peso en la fibra recuperada, el 75 % en
peso 76 % en peso debe a la degradacion de la celulosa, hemicelulosa y la lignina,
esta degradacién forma principalmente levoglucosano asi como residuos carbonosos [58],
asi como una pérdida del 92 % en peso en la pelicula termoplastica debida a su
composicion. Finalmente la tercera regién se encuentra en 450-800 °C, aqui se
observa un peso residual del 18% en la fibra recuperada, mientras que en las

microfibras de celulosa el peso residual es del 14 %. La degradacién en esta region de la

pelicula termoplastica es alta obteniendo un peso residual del 5 %.

100
80 - —— Fibra recuperada
—— Microfibra de celulosa
) 1 Pelicula termoplastica
60 —
e
S
40
o
20
0 T

—r - 1 - T - T - T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Temperatura (°C)

Figura 49. Termograma de las muestras analizadas.
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3.7 Caracterizacion por calorimetria diferencial de barrido (DSC)

En la Figura 50 se muestras los termogramas obtenidos de la celulosa
recuperada, de la microfibra de celulosa y la pelicula termoplastica, se observa un
pico endotérmico a 65 °C en la pelicula termoplastica y a 70 °C en la fibra y
microfibra de celulosa que corresponde a la temperatura de transicién vitrea (Tg).
Ademas se observa dos picos endotérmicos mas el segundo a 320 °C y el tercero
a 351 °C para la pelicula termoplastica, estos picos son asociados a la fusién de

dominios cristalinos de la celulosa [59].

3

S —— Fibra recuperada
£ 24 Microfibra de celulosa
% —— Pelicula temoplastica
=
o
S
o
o
2,
=2
™
0 4
-1 T T T T T T T T
0 100 200 300 400

Temperatura (°C)

Figura 50. Termograma DSC de las muestras analizadas.
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Conclusiones

e En este trabajo fue posible recuperar el 60% de celulosa presente en los
envases Tetra Pak mediante un proceso sencillo y practico a través de un
sistema de hidropulpeo simple.

e Se implementd la metodologia para obtener microfibras de celulosa a partir
de la fibra recuperada de los envases Tetra Pak.

e El proceso de hidrdlisis permitio tener buen efecto en la calidad cristalina, lo
que facilité obtener peliculas termoplasticas a partir de la biomasa
recuperada.

e |os resultados obtenidos por SEM muestran la presencia de microfibras de
celulosa que se degradan con tratamiento acido al 70% y temperaturas de
90°C, asi como la presencia de microfibras de 82 um de longitud por 15
um de diametro en promedio con tratamiento acido al 60% y temperaturas
de 90°C.

e La caracterizacion por FTIR permiti6 identificar la presencia de los grupos
funcionales caracteristicos de la celulosa en la fibra recuperada, en las
microfibras y en la pelicula termoplastica. Asi como el seguimiento de la
degradacion.

e FEl analisis por DRX de las microfibras y la pelicula termoplastica mostré que
el tipo de celulosa obtenido corresponde a celulosa en fase IB. El indice de
cristalinidad de la pelicula disminuye ligeramente un 3.68%.

e Este trabajo de tesis presenta una alternativa de aprovechamiento de

biomasa para la obtencion de un material de alto valor agregado.
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