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Resumen: El presente estudio analiza las caracteristicas y
los pardmetros necesarios para la fabricacién de un material
compuesto biodegradable mediante los procesos de extrusion,
trituracién e inyeccién con el fin de optimizar las propiedades
mecdnicas del material compuesto obtenido. Los polimeros
termoplasticos utilizados como matriz polimérica son el
dcido poli lictico (PLA), el Poli (3-hidroxibutirato-co-3-
hidroxivalerato)-(PHBV) y un termoplistico con base de
almidén. Asi también, se utilizé fibra corta de lino, como
refuerzo, con una longitud inferior a 3mm de longitud.
El proceso de obtencidn del material compuesto inicia con
la transformacién de la mezcla de biopolimero combinado
con fibra de lino, en una extrusora de doble tornillo para
termopldsticos, donde se obtiene un filamento de material
bio-compuesto, el cual es triturado para obtener material
granulado o pellets; el siguiente proceso ha sido transformar los
pellets del material compuesto, mediante inyeccion, en chapas
rectangulares con dimensiones de 180 x 200 mm y espesor de
2.5 mm. Para procesar el material en el husillo de mezclado
de la extrusora, se debe mantener la temperatura de fusién
del material de acuerdo al estudio realizado en los ensayos de
calorimetria diferencial de barrido. La calorimetria diferencial
de barrido (DSC), muestra un rango de temperaturas donde se
presenta picos de flujo de calor, este ensayo consiste en elevar
la temperatura progresivamente del material y comparar los
procesos exotérmicos o endotérmicos presentes en el material,
con este ensayo se obtienen las temperaturas de transicién
vitrea, de fusidn y degradacién de la matriz termopléstica, los
valores adecuados de manipulacién fueron: PLA (167,16°C),
PHBV (178,62°C) y Compuesto de almidén (142,71°C),
se determinan los pardmetros de temperatura y presién de
inyeccién, estas variables son esenciales para garantizar la
fabricacién de las diferentes muestras de material compuestoy en
etapas posteriores se realizan ensayos destructivos para examinar
el resultado en las propiedades mecdnicas del material compuesto

biodegradable.

Palabras clave: PLA,

biocompuesto.

PHBV, extrusién, inyeccion,

Abstract: The present study analyzes the characteristics and the
parameters necessary for the manufacture of a biodegradable
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composite material through the processes of extrusion, crushing
and injection in order to optimize the mechanical properties
of the composite material obtained. The thermoplastic
polymers used as polymer matrix are polylactic acid (PLA),
Poly (3-hydroxybutyrate-co-3-hydroxyvalerate) (PHBV) and a
thermoplastic with starch base. Also, short flax fiber was used
as reinforcement, with a length less than 3mm in length. The
process of obtaining the composite material begins with the
transformation of the biopolymer mixture combined with flax
fiber, in a twin screw extruder for thermoplastics, where a
filament of bio-composite material is obtained, which is crushed
to obtain granulated material or pellets; the next process hasbeen
to transform the pellets of the composite material, by injection,
into rectangular sheets with dimensions of 180 x 200 mm and
thickness of 2.5 mm. To process the material in the mixing screw
of the extruder, the melting temperature of the material must be
maintained according to the study carried out in the differential
scanning calorimetry tests. The differential scanning calorimetry
(DSC), shows a range of temperatures where heat flow peaks
occur, this test consists in progressively raising the temperature
of the material and comparing the exothermic or endothermic
processes present in the material, with this test they are obtained
the glass transition, melting and degradation temperatures of
the thermoplastic matrix, the appropriate handling values were:
PLA (167.16° C), PHBV (178.62 ° C) and Starch Compound
(142.71 ° C) , the parameters of temperature and pressure
of injection are determined, these variables are essential to
guarantee the manufacture of the different samples of composite
material and in later stages destructive tests are carried out
to examine the result in the mechanical properties of the
biodegradable composite material.

Keywords: PLA, PHBYV, extrusion, injection, biocomposite.

INTRODUCCION

El uso de materiales compuestos convencionales reforzados con fibra de vidrio ha sido recientemente
discutido criticamente debido a la creciente conciencia ambiental. Por lo tanto, los esfuerzos recientes de
investigacién y desarrollo han llevado a nuevos productos basados en recursos naturales. Algunos de estos son
polimeros biodegradables como PLA (4cido polildctico), ésteres de celulosa, polihidroxialcanoes y polimeros
de almidon. Ademds, los polimeros reforzados con fibra natural hechos con fibras naturales como las fibras
de lino, cdnamo, kenaf, yute o algodén son importantes logros en investigacién y desarrollo (I&D). Los
compuestos hechos de fibras naturales y biopolimeros son completamente biodegradables y se denominan
“compuestos verdes” debido a sus propiedades beneficiosas para el medio ambiente (Bax, 2008).

Los “bioplésticos” se denominan a los materiales plasticos biodegradables que tienen su origen en materias
organicas provenientes de fuentes renovables. Los cuales se degradan por la accién de los microorganismos.

El desarrollo de materiales compuestos con matriz polimérica biodegradable y fibras de origen natural
ha sido objeto de investigacién en aplicaciones industriales en los ultimos afios (Varvani-Farahani, 2010).

NOTAS DE AUTOR
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La conciencia ambiental, las legislaciones y el uso racional del recurso, implica la sustitucién gradual de
materiales poliméricos sintéticos a base de petréleo, por materiales compuestos sostenibles (Senthilkumar et
al., 2018) Los materiales compuestos de matriz polimérica degradable, con fibras naturales a partir de fuentes
renovables han demostrado buenas propiedades mecénicas y se destacan como una alternativa en la industria
manufacturera (Porras et al., 2016) (Oksman et al., 2003).

Los procedimientos de fabricacion de materiales compuestos son muy diversos, dando como resultado un
material completamente nuevo, con propiedades distintas al relacionarlas entre la fibra y la matriz (Chang
y Lees, 1988) El proceso de extrusion, una forma de conformar el material compuesto permite el aumento
en la distribucién de las particulas fibrosas, al combinar el material termoplastico con las fibras naturales de
tamano reducido (Gaska et al., 2017).

Existe un enorme potencial de los materiales compuestos biodegradables, y cada vez son mas accesibles
los materiales poliméricos de origen natural, esta diversidad de polimeros renovables: por ejemplo, el
PLA, PHBYV, polimeros en base de almidén y lignina, han demostrado ventajas de compostabilidad y
degradabilidad (Armentano et al., 2015), ademds tienen muchas aplicaciones y métodos de procesabilidad.

EIPLA se produce a partir del dcido léctico a través de la fermentacién de productos agricolas como el maiz,
arroz, papa, caia de azicar, desechos agricolas. El PLA se puede preparar tanto por condensacion directa de
4cido lactico como por polimerizacién, como se muestra en la figura 1.

(|.'H} “:iJ Direct polymerization CH, (T
n OH C C——OH Condensation W & T O e
-H:O 4
n
Laitic d:d Condensation H
[W Poly lactic acid (PLA)
o] = :
O\}- CH: Ringopening

polymerization

H;C’ C\\O
Lactide
FIGURA 1

Proceso de polimerizacién del PLA
Bajpai et al. (2014)

El poli (hidroxibutirato-co-hidroxivalerato) (PHBV) es un ¢jemplo tipico de PHA, que es producido
por bacterias de materias primas agricolas y tiene buena biodegradabilidad, biocompatibilidad y
termoplasticidad. La estructura quimica de PHBV se muestra en la figura 2. Las propiedades fisicas de PHBV
varfan con el aumento del contenido de hidroxivalerato (HV), que puede controlarse mediante la fuente de
carbono suministrada en la biosintesis.

CH,
CHq O (|:H3 O
—~0—CH CHz—uﬁt;'—lH—cnz—u—)T
HB HV -

FIGURA 2
Estructura quimica del PHBV
Weng et al. (2016)
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La fibra de origen celuldsico, presente en un material compuesto, mejora notablemente las propiedades
mecénicas de la matriz, actuando como agentes de nucleacién debido a su forma heterogénea (Arias et al.,
2017). De la misma manera existe una gran variedad de fibras provenientes de fuentes renovables con bajo
impacto ambiental, menor peso y buenas propiedades mecénicas como por ejemplo el lino, yute, abaca (Yan
etal., 2014).

Generalmente los porcentajes de elementos que sirven como la parte fibrosa del material compuesto son
muy variadas, como cascaras de almendras incluidas en el refuerzo del mismo (Quiles-Carrillo et al., 2018),
o el efecto del contenido de bambu en las propiedades mecédnicas de material compuesto (Qian et al., 2018),
sin embargo las posibilidades son inmensas y lo mds importante es realizar un correcto procesamiento del
material de refuerzo para poder conseguir buenas cualidades (Da Silva Moura et al., 2019).

METODOLOGIA

Esta investigacion pretende evaluar el comportamiento de biopolimeros, con refuerzo de fibra, con el proceso
de extrusion, trituracién e inyeccién, con el fin de optimizar las propiedades mecanicas de los composites
obtenidos. Para ello se ha seleccionado como matriz varios polimeros termoplésticos degradables que serdn
reforzados con fibra de lino, con diferentes concentraciones, usando un método de fabricacién por extrusion
para obtener pellets.

Los materiales poliméricos utilizados se importaron, tienen buenas propiedades, y de acuerdo a sus
caracteristicas presenta buenas condiciones térmicas, todos estos materiales pueden ser utilizados en el
proceso de inyeccién (Tabla 1) Para comprobar las temperaturas de fusién y mejorar la procesabilidad del

mismo se realizan ensayos térmicos que comprueben lo planteado por los fabricantes, principalmente se
realiza la calorimetria diferencial de barrido (DSC) (PerkinElmer Inc, 2013).

TABLA 1
Materiales utilizado en la investigacion

| Temperatura de
N“"'b':e Material transicion vitrea
comercial (°C)
BIO-FLEX
F9533
ENMAT
Y3000P T s
SOLANYL Biopolymer
C1201 Blend

PLA 63

55-60

La fabricacién de la placa base de biopolimero comprende varios procesos: extrusion, peletizado e
inyeccién del material biocompuesto. El proceso de extrusién combina el material biopolimero (PLA,
PHBYV) con fibras de origen natural (lino) para obtener un filamento de material compuesto. La proporcién
del refuerzo fibroso es del 10y 20% en peso. Los pellets de biopolimero (PLA, PHBV, Termopléstico con base
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de almidén) se alimentan en la tolva de la extrusora y se combina con la fibra de lino cortada en segmentos de
2-3 mm. El material fibroso se introduce de manera continua en una tolva auxiliar, dosificado manualmente
durante la totalidad del proceso de extrusién (Figura 1). La figura 3 muestra la etapa final de proceso de
extrusion y la solidificacién completa del filamento de material compuesto.

FIGURA 3
Proceso de Extrusion del biomaterial en maquina de extrusion de
doble tornillo para termoplésticos de marca Coperion-serie ZSK18ML

FIGURA 4
Obtencidn de filamento biocompuesto en extrusora de doble

tornillo para termoplasticos de marca Coperion-serie ZSK18ML

El peletizado del material compuesto consiste en la fragmentacién del filamento en la méquina trituradora,
se obtienen particulas pequenas del tipo granza (Figura 5). El material compuesto peletizado es inyectado
para obtener placas de 180x200 mm con un espesor de 2,3 mm. La unidad de plastificacién calienta el
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biocompuesto hasta su temperatura de fusién para finalmente, ser introducido al molde con la geometria

deseada (Figura 4).
RESULTADOS
Material

Los resultados de los materiales utilizados se resumen en la siguiente descripcién: Acido polilictico (PLA),
producido por FKuR Kunststoff GmbH, en forma de granza (Bio-Flex F9533). Poli (hidroxibutirato-co-
hidroxivalerato) (PHBV), sumistrado por Tianan Biologic Material Co. en forma de granza (ENMAT
Y1000P). Compuesto con base de almiddén termoplistico y/o 4cido lictico y/o copolimeros, producido
por Rodenburg Biopolymers, en forma de granza (Solanyl C1201), son utilizados como matriz polimérica.
Asi también se usé fibra corta de lino inferior a 3mm de longitud, como refuerzo para obtener el material
compuesto biodegradable, la carga se la realizé al 10% y 20% en peso.

LaEscuela Politécnica Nacional y el laboratorio de nuevos materiales de la facultad de Ingenierfa Mecénica,
facilitaron la utilizacion del equipo para realizar el ensayo térmico denominado Calorimetria Diferencial de
Barrido, de sus siglas en inglés DSC (Figuras 5, 6, 7). Estos diagramas permiten visualizar las temperaturas
Optimas para procesar el material polimérico.

FIGURA 5
Obtencién de granza, maquina de peletizado K-tron Colormax Syste
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FIGURA 6
Proceso de Inyeccion del biomaterial. Mdquina de inyeccién NISSEI
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FIGURA 7

Ensayo DSC BIOFLEX F9533
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La figura 7 representa las transiciones térmicas de los polimeros que se dan cuando el material es calentado,
por ejemplo la temperatura de fusion y de transicion vitrea. Equipo DSC Q2000 método Zafiro.

Heat Flow (Wig)
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\ 490
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...
! T
[ s
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II

\
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|?$F62'C
T T — T T T — T T T T v
[1] a0 100 150 200 =0
Temperature (*C) Universal VA 7A TA Inssruments
FIGURA 8

Ensayo DSC ENMAT Y3000P-2

La figura 8 representa las transiciones térmicas de los polimeros que se dan cuando el material es calentado,
por ejemplo la temperatura de fusién y de transicion vitrea. Equipo DSC Q2000 método Zafiro.

- 135.18°C
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Ensayo DSC SOLANYL C1201

La figura 9, representa las transiciones térmicas de los polimeros que se dan cuando el material es calentado,
por ejemplo la temperatura de fusién y de transicion vitrea. Equipo DSC Q2000 método Zafiro

El DSC muestra un rango de temperaturas donde se presentan picos de flujo de calor que indican
fenémenos endotérmicos, necesarios para poder fundir el material polimérico. De esta manera las
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temperaturas resultantes, para lograr procesar el material son: BIOFLEX F9533 (167,16°C), ENMAT
Y3000P (178,62°C) y SOLANYL C1201 (142,71°C).

PROCESO

Las chapas de material compuesto fueron fabricadas mediante extrusién e inyeccién. Para la obtencién
del material granulado o pellets de material compuesto se utiliza una extrusora de doble tornillo para
termoplésticos de marca Coperion y serie ZSK18ML con potenciade 30 hp, con gran capacidad para mezclas,
las fibras de refuerzo fueron alimentadas con fibras cortas por medio de una tolva, lo que permite una
distribucién homogénea de los materiales. Antes de alimentar el termopléstico y la fibra, se realiza el secado
de los mismos en un horno de conveccién a 70°C, para evitar la acumulacién de material en el tornillo que
gira dentro de la cdmara calefactora (Figura 10).

Sistema de Alimentacién

\
\
\

«

N
A
\H\'\.\. ae Auxiliar
Reductor de Velocidad N .
\ \\3" 4 Tornillo .
\ . 3 i

\:. & |

/
Camisa Calefactora

Intermedia

-m— Allilre-tatidm
FIGURA 10

Esquema del proceso de extrusion
Fajardo y Sinchi (2018)

La tabla 2 presenta los valores de presién y temperatura recomendables para un correcto procedimiento
de extrusidn de estos materiales. Existen tres zonas donde se debe considerar la temperatura, en la entrada
donde se alimenta el material (A), la parte intermedia de la camisa calefactora (I) y la boquilla de salida (S).
La presién es controlada a medida que se alimenta el material fibroso y se recomienda no exceder un méximo
de 30 bar.

El biopolimero y la fibra natural atraviesan la boquilla de extrusion, que luego se tritura y se obtienen
pellets. Esta granza o pellets sirven como material pre conformado, posteriormente se le atribuye una
geometria definida mediante el proceso de inyeccion. La maquina de inyeccién usada es de marca NISSEI
modelo NS-60 de 185 MPa de presidn, se colca un molde de acero, donde se inyecta el material compuesto,
para finalmente obtener chapas o l4minas. Mediante el proceso de extrusion las fibras se orientan de
manera aleatoria con la matriz termopldstica, se mejoran las propiedades mecdnicas y se refuerza el material
base. El proceso de inyeccién permite definir la forma a obtener y presenta un producto final con buenas
caracteristicas (Figura 11).

40



EpnissoN FERNANDO CALDERON FREIRE, ET AL. FABRICACION DE MATERIAL BIODEGRADABLE A BASE DE POLIMEROS...

Sistema de Alimentacion

Camara de Calefaccion

FIGURA 11

Esquema del proceso de inyeccién
Fajardo y Sinchi (2018)

TABLA 2

Pardmetros del proceso de extrusién
Extrusion
Material Temp. (°C) Presion
A I S (Bar)
PLA +
10% LINO 172 | 17T3 | 175 19
PLA +
20% LINO 173 | 175 | 176 23
PHBV +
10% LINO 178 | 179 | 181 21
PHBV +
20% LINO 179 | 180 | 183 22
Blend +
10% LINO 176 | 177 | 179 18
Blend +
20% LINO 178 | 180 | 181 21
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La tabla 3 presenta los valores de presién y temperatura recomendables para un correcto procedimiento
de inyeccién con materiales biodegradables con porcentajes de carga definidos. Existen cuatro zonas donde
se debe considerar la temperatura, la boquilla de inyeccién (Z1), Zona intermedia de alta temperatura (Z2),
zona intermedia de baja temperatura (Z3), y en el 4rea de alimentacién (Z4).

TABLA 3
Parametros del proceso de inyeccién

Inveccion
Material Temp. (°C) | Presién
Z1 | £2 23 Z4 (%)

PLA + :
10% LINO 180 | 180 | 175 | 175 40

PLA + | .
o | 8T | 183 | 428 | A2 4D

PHBV + _
10% LNo | 190 | 190 | 185 | 185 40

PHBY +
s0% LiNo | 193 | 193 | 188 | 188 40

La presion estd definida por la mdquina inyectora y se establece en porcentaje, el valor recomendable es
de 40%, para evitar que el material se degrade y que la pieza obtenida, en este caso placas rectangulares, no
contengan defectos.

CONCLUSIONES

Es necesario reducir el tamano de la fibra para poder procesar el material, en el husillo de mezclado de la
extrusora el tamano promedio de la fibra debe ser de 3 mm de longitud y mantener la temperatura de fusion
del material de acuerdo alo obtenido en los ensayos de calorimetria diferencial de barrido: BIOFLEX F9533
(167,16°C), ENMAT Y3000P (178,62°C) y SOLANYL C1201 (142,71°C), aunque no todos los materiales
pudieron ser procesados, mediante la inyeccion, se encontraron pardmetros esenciales para conformar el
material.

En el pais la conciencia sobre el uso responsable de los recursos renovables y no renovables, ha sido
un tema bastante conflictivo, debido a que no existe una legislacién rigurosa sobre la manipulacién de
este tipo de materiales, sin embargo, esta investigacién proporciona pardmetros fundamentales para el
procesamiento de estos recursos, estos procesos se fundamentan en técnicas modernas para manipular los
materiales poliméricos y que son las nuevas lineas de tendencia, en lo que concierne al estudio de materiales
biocompuestos. El siguiente trabajo es la caracterizacion de los materiales obtenidos.

Finalmente, este proceso de obtencién del material tiene una finalidad ambiciosa, donde el producto
obtenido, sirva para analizar las caracteristicas necesarias en el proceso de conformado incremental y proveer
un prefabricado eficiente y amigable con el medio ambiente. Una vez obtenidos los pellets o granza de
material compuesto, estos pueden ser alimentadas en la tolva de una méquina inyectora de termopléstico, y
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mediante proceso de inyeccién se puede obtener el producto deseado. De acuerdo alas propiedades obtenidas
del material compuestos estos pueden ser usados en aplicaciones médicas, agricolas, del sector automotriz,
productos de hogar, entre otras.
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