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Resumen

Estudio de la Fibra de Lirio Acuatico (Eichhornia crassipes) Tratada Hidrotérmica

y Térmicamente
SAMUEL GONZALEZ GOMEZ

Director: Dr.Salomén Ramiro Vasquez Garcia

Co-Directora: Nelly Flores Ramirez
La Eichhornia crassipes conocido como lirio acuatico es un problema ambiental por su
excesivo crecimiento, lo que provoca la contaminacion de rios, lagos y lagunas; pero su
retiro de estos ecosistemas representa una alto costo, debido a lo cual, se ha
considerado en base a su composicion quimica desarrollar tecnologias para su
aprovechamiento. EI lirio acuéatico estd constituido principalmente de celulosa,
hemicelulosa y lignina. En base a lo anterior, el presente estudio considera caracterizar
las fibras de la raiz del lirio cuando ellas son tratadas térmica (FNTT) e
hidrotérmicamente (FNTH). De esta manera se empled la espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR), analisis termogravimetrico (TGA), calorimetria
diferencial de barrido (DSC) y pruebas de resistividad eléctrica, con lo cual se determiné
que las FN (fibras naturales), FNTT y FNTH poseen los grupos funcionales
caracteristicos de la celulosa, hemicelulosa y lignina comercial. Adicionalmente, en los
analisis termogravimetricos se observd que las degradaciones de la FN y FNTT se
comportan de manera similar, no asi para la FNTH la cual perdi6 mas masa de manera
mas rapida a un mismo rango de temperatura. Sin embargo, hasta los 200°C, las tres
fiboras bajo analisis presentaron igual estabilidad térmica. Por DSC se observd la
disgregacién de fases entre los compuestos que constituyen a la fibra. Finalmente,
resisitividad eléctrica aumentd para FNTT y FNTH en comparacién con la fibra natural,
siendo mas notorio el aumento para la FNTH. Con estas caracteristicas se puede
deducir que las fibras de lirio acuatico sometidas a tratamiento hidrotérmico se pueden
utilizar para el refuerzo de matrices poliméricas para aplicaciones de aislamiento
eléctrico y que presentan una disociacion importante entre sus componentes que la

hacen altamente biodegradable.

Palabras clave: Andlisis, termogravimetrico, Fibra, Lirio Acuatico, Resistividad.



Abstract

The (Eichhornia crassipes) known as water lily is an environmental problem due to its
excessive growth, which causes the contamination of rivers, lakes and lagoons; but its
withdrawal from these ecosystems represents a high cost, due to which, it has been
considered based on its chemical composition to develop technologies for its use. The
water lily is made up mainly of cellulose, hemicellulose and lignin. Based on the above,
the present study considers characterizing the lily root fibers when they are treated
thermally (FNTT) and hydrothermical (FNTH). In this way, Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR), thermogravimetric analysis (TGA), differential scanning calorimetry
(DSC) and electrical resistivity tests were used, which determined that FN (natural
fibers), FNTT and FNTH possess the functional groups characteristic of cellulose,
hemicellulose and commercial lignin. Additionally, in the thermogravimetric analyzes it
was observed that the degradations of the FN and FNTT behave in a similar way, not so
for the FNTH which lost more mass more quickly at the same temperature range.
However, up to 200 ° C, the three fibers under analysis showed equal thermal stability.
By DSC, phase disintegration was observed between the compounds that constitute the
fiber. Finally, electrical resistance increased for FNTT and FNTH compared to natural
fiber, with the increase being more noticeable for FNTH. With these characteristics it can
be deduced that water lily fibers subjected to hydrothermal treatment can be used for
the reinforcement of polymeric matrices for electrical insulation applications and that
they have an important dissociation between their components that make them highly

biodegradable.
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Glosario

Morfologia: estructura de un organismo o sistema y sus respectivas caracteristicas.

Polimero: macromoléculas formadas por la unién mediante enlaces covalentes de una

0 mas unidades simples llamadas mondémeros.
Biogas: combustible que se genera por la biodegradacién de la materia organica.

Mondmero: molécula simple, generalmente de bajo peso molecular, que forma

cadenas lineales o ramificadas de dos o tres unidades.

Maleza: conjunto de plantas que crecen muy juntos entrecruzando y enredando sus

ramas de manera que dan lugar a una gran espesura.

Fitorremediacion: conjunto de tecnologias que reducen in situ 0 ex situ la
concentracion de diversos compuestos a partir de procesos bioquimicos realizados por

las plantas y microorganismos asociados a ellas

Biodegradabilidad: caracteristica que presentan algunos productos o sustancias la
cual les permite descomponerse en elementos quimicos naturales por la accién de

agentes bioldgicos como el sol, las plantas o los animales.

Molécula: agrupacion definida y ordenada de atomos que constituye la porcion mas

pequefia de una sustancia pura y conserva todas sus propiedades.
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Capitulo 1. Introduccién

1.1 Generalidades

El lirio acuatico (Eichhornia crassipes) es originario de Brasil, fue introducido por el
hombre a Norteamérica y al resto de los continentes, lo que ha extendido su amplia
diseminacién en los dltimos cien afos. En la actualidad esta planta es considerada
como una de las principales malezas acuaticas del mundo[1]. Est4 constituida por un
tejido de polisacaridos estructurales como celulosa y hemicelulosa, lignina, ademas de
extractivos acuosos (compuestos inorganicos y azucares no estructurales) y extractivos

en fenol (clorofila, ceras y otros componentes menores como xantofilas) [2].

Es una planta que en condiciones 6ptimas de crecimiento puede duplicar la superficie
cubierta y su masa en 7 y 30 dias respectivamente, tolera variaciones importantes de
temperatura, concentracion de nutrientes y del pH, por lo que, se le considera una
plaga. Dentro de los problemas ecoldgicos que se han presentado por la acumulacion
de grandes cantidades de lirio en los mantos de agua, esta la disminucion del oxigeno
disuelto (por consiguiente la muerte de las especies acuéticas), adicionalmente el lirio
constituye un habitat para el desarrollo de organismos vectores de enfermedades como

la filariosis, helmintiasis, dengue, encefalitis, paludismo y fiebre amarilla, entre otras[3]

Debido a todos los problemas que implica el lirio acuatico, existen varios métodos para
su eliminacion de los mantos acuiferos siendo el mas importante la utilizacion de
equipos mecanicos que lo recolectan y desechan a las orillas, en otros casos cuando el
crecimiento es mas rapido se utilizan técnicas basadas en el control quimico con
herbicidas [4, 5].

En recientes afios se han realizado varios estudios a las plantas de lirio acuatico con el
propésito de determinar diversas propiedades que puedan ser utilizadas de manera
favorable, de tal forma que el lirio no sea considerado como una plaga indeseada. Estos
estudios han estimado que el lirio acuatico tiene una gran capacidad de absorcion de
metales, por su alto contenido y diversidad de polisacaridos, haciéndolo, una materia
prima para diversas aplicaciones, entre las que destacan la produccion de

biocombustibles (biogas y bioetanol)[6, 7], la obtencion de polisacaridos con



aplicaciones en la industria de los alimentos. Es también una fuente para la obtencion
de lignina, ademas, debido a su capacidad de biorretencion, ha sido empleada en
sistemas de purificacion bioldgica o fitorremediacion para mejorar la calidad del agua[8,
9]. Otros usos han sido la elaboracion de productos artesanales como papel, tejidos y

aglomerados similares a la madera entre otros[10].

La planta de lirio acuédtico se compone de tres partes fundamentales: hoja, tallo y raiz,
las cuales han sido objeto de estudio ya sea por si solas o0 mezcla de algunas de ellas
dando como resultado principalmente que sus composiciones quimicas sean muy

similares con una pequefia variacion en porcentaje [11].

La mayor parte de los estudios se basa en el uso del tallo y la hoja para realizar los
analisis ya que estos representan la mayor cantidad de masa total de la planta, siendo
esta de un 80-85 por ciento en peso, por otro lado la raiz representa una fracciébn menor
en la planta, la cual, es un 15-20 por ciento en peso[12]. Esta ultima fraccion del lirio es
de gran interés ya que la raiz, presenta una relacion de composicion molecular que la
activa en el proceso de absorcién de metales pesados como el Mn, Zn, Pb y Cd entre
otros[3, 13].

Asi, el presente trabajo se realizd la caracterizacion de la raiz de lirio acuético
proveniente del lago de Cuitzeo, en el estado de Michoacan. La caracterizacion fisica -
guimica de las fibras se realizé mediante analisis 6ptico, electrénico, espectroscépico,
térmico y eléctrico., con el propdsito de determinar si la fibra de raiz del lirio tiene la
capacidad de ser empleada como refuerzo en matrices poliméricas en materiales

conductores; asi como ser una barrera fisica para absorber metales contaminantes.



1.2 Objetivo

1.2.1 Objetivo General

Caracterizacion fisica y quimica de las fibras de la raiz de lirio acuatico mediante
analisis, optico, espectroscopicos, térmicos y eléctricos, para determinar su capacidad

de ser empleadas como refuerzo en matrices poliméricas.

1.2.2 Objetivos Especificos

1. Obtener tres fibras naturales (FN) de raiz del lirio acuéatico; una FN deshidratada
molida (fibra natural, FN), otra FN sometida a tratamientos hidrotérmicos (FNTH) y una
FN sometida a tratamientos térmicos (FNTT), para ser empleadas en los analisis

comparativos.

2. Determinar los grupos funcionales presentes en los tres tipos fibras de la raiz del lirio
acuatico (FN, FNTH, FNTT) a través de un andlisis por espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR), para valorar las fibras presentes y establecer con los

grupos funcionales su afinidad quimica a algunas matrices.

3. Categorizar las caracteristicas térmicas de los tres tipos fibras de la raiz del lirio
acuatico a través de un estudio por pérdida de peso llevada a cabo por TGA/DTGA,

para conocer su resistencia térmica.

4. |dentificar las transiciones térmicas de los tres tipos fibras, por medio del DSC, con el
fin de describir las fibras presentes a través de sus temperaturas de fusion.

5. Determinar la resistividad eléctrica de los tres tipos fibras, a través de un
MegOhmMeter, para conocer su utilidad como fibra aislante.



1.3 Justificacién

Actualmente el lirio acuatico es indeseable ya que favorece al desarrollo de organismos
vectores de enfermedades y disminuye el oxigeno disuelto en el agua impidiendo el
crecimiento de la vida acuatica. Por lo tanto, se remueve como una estrategia de
eliminacién, en otro sentido se han analizado sus propiedades y posibles aplicaciones
por ser una fuente natural de lignina. En este ultimo sentido, este trabajo pretende
aportar conocimientos especificos sobre las raices del lirio acuatico, debido a que esta
fraccion podria ser importante en el refuerzo de materiales poliméricos un medio

conductor y como un medio para la absorcién de metales pesados.

1.4 Hipétesis

Las raices del lirio acuético constituidas de celulosa, hemicelulosa y lignina tienen, la
capacidad de absorber metales pesados. Tomando en cuenta esto, se esperaria que su
estructura, relacion de fibras y grupos funcionales sean aptas para incrementar las
propiedades mecanicas, conductividad y capacidad de absorcion de metales de

matrices poliméricas.



Capitulo 2. Marco Tedrico
2.1. Polimeros

La palabra polimero proviene de griego poli (muchos)- meros (parte), es una sustancia
donde las moléculas son multiplos de unidades de moléculas de bajo peso molecular.
Estas unidades pequefias que se une entre si, son los mondémeros, formados

principalmente por el carbono e hidrogeno [14].

La longitud de la cadena del polimero es especificada por el nimero de unidades que
se repiten en la cadena, indicado como grado de polimerizacion. Asi, el peso molecular
del polimero es el producto del peso molecular del monémero y el grado de
polimerizacion. Es frecuente que los polimeros posean pesos moleculares de 100.000
g/mol o mayores. Los materiales con un alto grado de polimerizacibn se denominan
altos polimeros, en otro sentido, los polimeros con bajo peso molecular se denominan

oligbmeros [15].
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Polimero

Fig. 1: Conformacion de un polimero con su respectivo monémero.

2.2. Clasificacion de polimeros por su origen
De acuerdo al origen los polimeros se clasifican en dos clases: Naturales y Sintéticos.
2.2.1. Polimeros Sintéticos

Son los que se obtienen de procesos de polimerizacion controlados por el hombre a

partir de materias primas de bajo peso molecular, dentro de este tipo de polimeros esta



el nylon, polietileno, cloruro de polivinilo, etc. En general, son el resultado de
modificaciones mediante procesos quimicos realizados en el laboratorio [15, 16].

2.2.2 Polimeros Naturales

Los polimeros naturales son aquellos sintetizados biolégicamente por la naturaleza y
que se obtiene de planta o animales. En este tipo de polimeros esta la seda, lana,
celulosa, que han tenido una muy amplia aplicacion a lo largo de la historia
[17].Generalmente los polimeros naturales son obtenidos por extraccion a partir de la
biomasa (celulosa, gelatina, almiddn, etc.), por sintesis quimica a partir de monémeros

obtenidos de biomasa o bien producidos por microorganismos [15]

La ventaja de utilizar polimeros naturales radica en su biodegradabilidad y en muchas
ocasiones su fuente de extraccion son desechos o subproductos de la industria agricola

alimentaria, lo cual baja su costo a un residuo o subproducto industrial[18].

2.3. Clasificacion de los polimeros segun su estructura quimica

La estructura quimica indica la constitucion molecular, y estudia el efecto de la
naturaleza de los atomos que la forman, los sustituyentes, las uniones entre los
monomeros, el peso molecular; asi como, el efecto de las ramificaciones o
entrecruzamientos en la cadena principal. De acuerdo a la estructura molecular los
polimeros se clasifican como polimeros lineales, ramificados, entrecruzados o

reticulados[19].

2.3.1 Polimeros lineales

Las unidades monoméricas estan unidas unas a otras formando cadenas sencillas con
flexibilidad para unirse entre si por fuerzas de Van Der Waals, o enlaces polares

principalmente.



2.3.2 Polimeros ramificados

Son aquellos donde la cadena principal esta conectada lateralmente con otras cadenas

secundarias.

2.3.3 Polimeros entrecruzados

Cadenas lineales adyacentes se unen trasversalmente en varias posiciones mediante

enlaces covalentes, asi como se incorporan atomos o0 moléculas a la cadena.

2.3.4 Polimeros reticulados

En este tipo de polimeros las unidades monomeéricas trifuncionales que tienen tres
enlaces covalentes activos, esto forma una red tridimensional por la union de las

diferentes cadenas poliméricas.
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Fig.2: Clasificacion estructural de los polimeros a) Polimero lineal, b) ramificado, c)
entrecruzado y d) reticulado.

2.4 Fuerzas de atraccion entre las cadenas poliméricas

La estructura fisica se refiere al ordenamiento de unas moléculas respeto a otras. Hace
referencia a la orientacion y cristalinidad, que dependen en gran medida de la

estructura quimica.



2.4.1 Fuerzas intramoleculares

Los atomos se unen estableciendo agrupaciones permanentes porque existen fuerzas
atractivas entre ellos que los mantienen unidos. Estas fuerzas atractivas son capaces
de formar un enlace quimico que mantienen unidos a los atomos o a los iones que
forman las sustancias quimicas (elementos y compuestos) y se conocen como fuerzas

intramoleculares.

2.4.2 Fuerzas intermoleculares

Son las fuerzas que existen entre las diferentes moléculas de un compuesto, estas son
las responsables de que exista el estado liquido y soélido. Entre las moléculas de un gas
no existen fuerzas intermoleculares. Los puntos de ebullicion de las sustancias dan la
magnitud de las fuerzas intermoleculares que actian entre ellas. Para que una
sustancia pase del estado liquido al estado gaseoso se debe suministrar suficiente
energia para superar las fuerzas de atraccidon entre las moléculas. El mismo principio se

aplica al punto de fusion de las sustancias.

2.5 Celulosa

Descubierta en 1838 por Anselme Payen, es un polimero lineal compuesta por haces
de microfibras donde las cadenas de celulosa se estabilizan lateralmente por
interacciones hidrogeno intra-intermoleculares [20]. La celulosa es el polimero natural
mas abundante y una materia prima para la produccién de combustibles liquidos y
gaseosos, asi como también se utiliza para diferentes procesos industriales. Es el
componente principal de las paredes celulares de las plantas y el hidrato de carbono

mas ampliamente extendido.



Fig.3: Estructura de la Celulosa.

La celulosa forma largas cadenas debido a la fluctuante ordenacion especial de los
puentes de hidrégeno, que se unen en forma de haz [21].

La celulosa se forma por la union de moléculas de B-glucopiranosa mediante enlaces [3-
1,4-O-glucosidico. El anillo de piranosa estd en conformacion C1, es decir, que los
grupos -CH20H y -OH, asi como los enlaces glucosidicos, estan en posicion ecuatorial
con respecto al plano medio del anillo, y los atomos de hidrogeno en posicion axial.
Cuando la molécula de celulosa esta completamente extendida y toma forma de cinta
aplanada, con los grupos -OH sobresaliendo lateralmente, se pueden formar puentes
de hidrégeno inter e intramoleculares. La superficie de la cinta, compuesta por atomos
de hidrogeno unidos directamente a carbono, es hidrofébica. Estas dos caracteristicas
de la estructura molecular son las responsables de su estructura supramolecular, y

determina muchas de las propiedades fisicas y quimicas de la celulosa.

Fig. 4: Estructura quimica primaria de la celulosa.

2.6 Hemicelulosa

La hemicelulosa es uno de los polisacaridos que constituyen la parte principal de los
componentes esqueléticos de las paredes celulares de las plantas y se parecen a la
celulosa, aunque son mas solubles y se extraen y descomponen con mas facilidad,
conocidos como carbohidrato complejo y heterogéneo ya que su estructura posee

diferentes polimeros como pentosas (xilosa y arabinosa), hexosas (manosa, glucosa y
9



galactosa), azlcar y acidos, entrelazadas entre si glucosidicamente. Muchas de ellas,
en la degradacion hidrolitica, dan junto a glucosa, manosa, galactosa, la hemicelulosa
sirve de conexidn entre la lignina y las fibras de celulosa y da toda la rigidez a la red de
celulosa, hemicelulosa y lignina[22].

2.7 Lignina

Es la tercera fraccibn mayoritaria de la biomasa lignoceluldsica. La definicion estructural
de la lignina nunca ha sido tan clara como la de otros polimeros naturales tales como la
celulosa y proteinas, debido a la complejidad que afecta su aislamiento, analisis de la
composicién, y la caracterizacion estructural. El problema de una definicion precisa para
la lignina se asocia con la naturaleza de sus multiples unidades estructurales, las cuales

no suelen repetirse de forma regular, dado que la composicion y estructura de la lignina

varian dependiendo de su origen y el método de extraccion o aislamiento utilizado[23].
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Fig. 5: Estructura quimica de la lignina.

Los monémeros que forman la lignina son los denominados alcoholes cinamilicos,

diferenciados entre si por las diferentes sustituciones que presenta el anillo aromatico.
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Fig. 6: Alcoholes cinamilicos precursores de la lignina.

La proporcion de las tres unidades que forman la lignina y el tipo de enlace difiere
segun el tipo de planta, asi como del grupo taxonémico, tejido o capa de la pared
celular, estado de desarrollo y condiciones ambientales.

2.8 Métodos de caracterizacion
2.8.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

El espectro infrarrojo informa de la composicién quimica, impurezas, interacciones entre
sustituyentes y analisis de grupos funcionales, entre otros. Este andlisis determina las
interacciones o cambios estructurales en diversos materiales por la absorcion a
determinada energia de vibraciéon (estiramiento y deformacién) de los enlaces quimicos
presentes en la estructura molecular y al hacerlo absorbe a longitudes de onda
caracteristicas para cada tipo de enlace, cuantificando el nimero de enlaces presentes.
Asi cada compuesto tiene un espectro caracteristico donde las absorciones
corresponden a determinadas vibraciones de los enlaces presentes; siendo un analisis

cualitativo y cuantitativo, al cuantificar una sustancia en una mezcla compleja [24].
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| l | 2,380 * La,ao 1380 cm™!
4000 3000 CO; 2000 nujol 1000

Fig. 7: Esquema de absorciones IR.
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2.8.2 Andlisis Termogravimetrico (TGA)

El andlisis termogravimetrico (TGA) indica la cantidad de masa presente en una
muestra mientras esta es expuesta a un programa controlado de incremento térmico.
Cualquier variacion de la masa esta asociada a un cambio quimico que da un cambio
en la composicion. En este andlisis, la muestra es colocada en un horno y suspendida
en una balanza de precisién, para analiza su cambio de peso a una temperatura de
interés o se somete a un calentamiento programado obteniendo una curva TGA. Asi, se
conoce cuantitativamente el cambio de masa asociado a la deshidratacion,
descomposicion, u oxidacion de un polimero con un tiempo y a una temperatura. Las
curvas TGA son caracteristicas de un polimero y los cambios en la masa resultan de la
ruptura y/o formacién de varios enlaces quimicos y fisicos a altas temperaturas,
originando la evaporacion de productos volatiles o la formacion de productos de

reaccion mas pesados [24],[25].
2.8.3 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) analiza las transiciones de fase (un cambio
fisico por una emision o absorcion de calor), e identificar cualitativa y cuantitativamente
los que presentan alta sensibilidad a los cambios de entalpia (~ 0.01 J/g) y tamafos
demuestra muy pequefios (aproximadamente de 10 mg.). EI DSC mide la diferencia
entre el flujo de calor suministrado a una muestra y el suministrado a una referencia,

ambas expuestas al mismo programa térmico[24].
2.8.4 Pruebas de Resistencia Eléctrica

Todo cuerpo se opone al paso de la corriente eléctrica, porque los electrones rozan con
los atomos del material por el cual circulan. Al disminuir este rozamiento menor sera la
resistencia. Asi, la resistencia eléctrica indica la oposicion al paso de la corriente
eléctrica; asi, un conductor es un material de baja resistencia al flujo de corriente una
conductividad mayor a 102 S/cm (1x101° MQ*m). Por lo que, un aislante es un material
de una resistencia al flujo de corriente eléctrica muy elevada en el orden de 10-*?2 S/cm
(1x10% MQ*m). En estos términos un semiconductor es un material capaz de conducir la

electricidad, pero en menos medida que el conductor (1x101°- 1x108 MQ*m)[26],[27].
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Fig.8 Clasificacion de materiales segun su resistividad [27].
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Capitulo 3. Metodologia

3.1 Obtencioén de la fibra del lirio acuético

El lirio acuético se recolectd en el lago de Cuitzeo (latitud 19.9347 longitud -101.1399)
que se localiza en el valle del Eje Neovolcanico de México, mayormente en el estado de

Michoacan, con una menor area en el estado de Guanajuato.

Fig. 9: Muestra de lirio recolectada.

De las muestras recolectadas, se seleccionaron las plantas de tamafo similar para
hacer constante esta caracteristica y no afectar los resultados obtenidos. Después se
realizé la separacién de tallo, raiz y hoja, de las cuales se realizé el estudio Unicamente

alaraiz.

Fig. 10: Raiz de lirio acuatico separada del resto de la planta.
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Una vez separada la raiz, esta se lavo con agua destilada y se llevo a deshidratacion
mediante un secado en estufa a una temperatura constante de 60 °C y a vacio por un

lapso de 48 h, hasta obtener un peso constante de raiz seca.

Fig.11: Deshidratacion de la raiz en estufa isotérmica.

3.2 Fibra natural de raiz del lirio acuatico (FN)

La raiz seca se pulverizé en un molino de cuchillas hasta obtener un polvo fino, a este

polvo fino se le nombré fibra natural sin tratamiento (FN).
3.3 Fibra natural sometida a un tratamiento hidrotérmico (FNTH)

Unos gramos de fibra secada (FN) se llevaron a un equipo Soxhlet en un tratamiento

hidrotérmico con agua destilada a tiempos de 0, 2, 4, 8 y 24 horas.

Fig. 12: Proceso de tratamiento térmico de las fibras en un equipo Soxhlet.
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3.4 Fibra natural con tratamiento térmico (FNTT)

Unos gramos de fibra natural (FN) se sometié a un tratamiento térmico en una estufa
para analizar su comportamiento al aumentar la temperatura, los tiempos de
permanencia para cada muestra fueron de una hora y las temperaturas a las que se
sometieron fueron de 25, 50, 100, 150 y 200 °C.

3.5 Equipos
3.5.1 Microscopio 6ptico

Las fotografias fueron tomadas en un microscopio 6ptico LEICA GZ6 en la facultad de

tecnologia de la madera con resolucién de 10 a 100X.

Fig.13: Microscopio oOptico.

3.5.2 Espectroscopia Infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

La caracterizacion por Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) se
llevo a cabo a temperatura ambiente y presion atmosférica; utilizando un equipo Perkin
Elmer Spectrum 400 con un rango de onda de 650 a 4000 cm™ por medio de
reflectancia total atenuada (ATR). Las muestras analizadas fueron las fibras obtenidas

de los tratamientos tanto térmico como hidrotérmicos.
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Fig. 14: Equipo Perkin EImer Spectrum 400

3.5.3 Andlisis termogravimétrico (TGA/ DSC)

El andlisis termogravimétrico para TGA se realizdé en un equipo STA 449 F3 Jlpiter en
un rango de temperaturas de 50 a 600 °C, utilizando un peso de 5.793 mg de fibra
colocada en un crisol de aluminio con tapa perforada para la obtencion de los
termogramas. Se utilizO una atmosfera inerte de nitrdgeno con una velocidad de

calentamiento de 5 °C/ min.

Fig.15: Equipo STA 449 F3 Japiter.
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3.5.4 Andlisis de la resistividad eléctrica

Las mediciones de la resistividad eléctrica se desarrollaron en un MegOhmMeter 1520
de Fluke. Este instrumento mide la resistencia del aislamiento térmico y es capaz
también de medir la tension y de comprobar conexiones con la funcion Lo-Ohmes, el cual
cuenta con tres tensiones de salida para la comprobacion de la resistencia de
aislamiento: 250, 500 y 1000 V.

Para realizar la prueba se compactaron las muestras de fibra obteniendo pastillas y
analizadndolas con el equipo. Con los datos de resistencia se calcula la resistividad
eléctrica dado que esta nos da la fuerza de resistencia al paso de la corriente eléctrica

solamente del material independientemente de la longitud y area de la muestra.

Se utiliza la ecuacion 1:

Donde:

p = Resistividad eléctrica en MQ m,

R= Resistencia medida con el equipo en MQ,
A = Area transversal de la muestra en m2

L = Longitud de la muestra en m
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3.5.5 Estufa de secado

La estufa isotemp Vacuum Oven Modelo 282A con una capacidad de calentamiento de
250 °C se utilizé para el secado de las raices del lirio acuatico, asi como para realizar el
tratamiento térmico que llevo a la obtencion de las FNTT, (temperaturas de 25, 50, 100,
150y 200 °C por 1 hora).

Fig.16: Estufa isotemp Vacuum Oven Modelo 282A
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Capitulo 4. Resultados

4.1 Microscopia Optica (MO)

La Figura 17 muestra las imagenes obtenidas por microscopia éptica a un aumento de
40X de la fibra de lirio natural (FN) (Figura 17a). También se muestra la fibra natural
sometida a tratamientos hidrotérmicos (FNTH) por 2, 4, 8 y 24 horas (Figura 17b, c, d,
e); y de la fibra natural que se sometié a tratamientos térmicos de 50, 100, 150 y 200°C
(Figura 171, g, h, ).

En la Figura 17a, se observa la heterogeneidad del tamafio de las fibras; asi, coexisten
fibras de tamafos diversos, en ellas se observan estructuras altamente definidas. Sin
embargo, cuando las fibras son sometidas a tratamientos hidrotérmicos (Figura 17b, c,
d, e), estas presentan un alto grado de aglomeracion, como es el caso mas evidente de

la muestra FNTH8 (Figura 17d), donde el alto grado de dilucién, disgregacion fibrilar e

hinchamiento, es consecuencia de la residencia de la muestra en el medio acuoso.

Fig.17: visualizacion oOptica a 40x para las fibras, a) FN b) FNTH2, c) FNTH4, d)
FNTHS8, e) FNTH24, f) FNTT50, g) FNTT100, h) FNTT150, i) FNTT200.
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Las fibras sometidas al tratamiento térmico (FNTT), no muestran mayores diferencias
respecto a la fibra original Figura 17a (FN). Estas estructuras son de tamafio diverso y
solo la Figura 17i muestra un alto grado de reduccion de tamafo de particula. El color
no es un indicativo del proceso del tratamiento sobre la fibra ya que existieron varios

contrastes de iluminacion durante el proceso de la impresion fotografica.

4.2 Caracterizacion por FTIR

Se realizaron las caracterizaciones por espectroscopia FTIR de las fibras de lirio
acuatico naturales(FN), con tratamientos hidrotérmicos (FNTH), asi como aquellas que
se sometieron al tratamiento térmico (FNTT), para conocer los grupos funcionales
presentes en las fibras, y asociar las modificaciones generadas por los tratamientos por

tratamientos hidrotérmicos y térmico realizados a las fibras.

4.2.1 Espectroscopia FTIR de la raiz de lirio acuatico (FN)

La Figura 18 muestra el espectro FTIR de la raiz de lirio acuatico natural (FN), que no
recibio tratamientos térmicos ni sometida a tratamientos hidrotérmicos, para identificar

los principales grupos funcionales que la componen la fibra.

Se distingue la banda ancha de absorcién a 3319 cm! debido a las vibraciones de
estiramiento de los OH gue se encuentran presentes en la muestra, y la banda de 2916
cm? correspondiente a las vibraciones de estiramiento de los grupos CH y CHo,
mientras que el pico a 1616 cm es asignado al grupo C=0. La banda 1419 cm indica
los grupos H-CH y O-CH en el plano de vibracion de flexién. Las bandas de vibracién
de 1320 cm?, 1247 cm™y 1154 cm™ fueron debidas al CH2 y C-O-C de estiramiento
asimétrico del enlace glucosidico. Finalmente el pico a 1018 cm™ corresponde a la
vibracion de flexion —C-O [28].[25] [29].

A partir del espectro FTIR del FN se establece que la fibra posee las sefiales tipicas de
un polisacéarido, con un alto numero de enlaces C-O, O-H y grupos C=0, y aquellos

grupos asimeétricos C-O-C que corresponden al grupo B-glucosidico.
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Fig.18: Espectro FTIR de FN.

4.2.2 FTIR de fibras con tratamientos hidrotérmicos, 2y 24 h. (FNTH2, FNTH24)

En la Figura 19 se presentan los espectros FTIR realizados a las fibras que se
sometieron a tratamientos hidrotérmicos en el equipo SOXHLET, donde se puede
observar que la fibra no sufre cambios significativos, los grupos OH se mantienen
constantes de igual forma para los CH. Sin embargo, se observa una pérdida de grupos
C=0 que le atribuye a la perdida extractivos acuosos principalmente los compuestos

inorganicos, azucares no estructurales, sustancias nitrogenadas entre otros [11],[2].
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Fig. 19: Espectro FTIR para las fiboras FNTH y ampliacion de la sefial OH.

4.2.3 FTIR de fibras con tratamientos térmicos, 50 - 200°C (FNTT50, FNTT200)

Los espectros FTIR realizados a las muestras que se sometieron a tratamiento térmico
se muestran en la Figura 20. Al observar un decremento significativo de las sefales de
los grupos OH, se analiz6 de manera separada en un recuadro presentado a la derecha
de grafica principal. En el agrupamiento general comparativo de espectros se observa
una disminucién en la banda de los OH, esto debido a que con la temperatura y la
humedad del ambiente se liberan estos grupos como moléculas de agua en el caso del

grupo C=0 estos se mantienen constantes al igual que los grupos metilenos.

En base a los resultados anteriores se puede indicar que las fibras son funcionalmente
estables hasta una temperatura de 200°C. Solo disminuyo de manera progresiva

moléculas que contiene grupos OH como son las moléculas de agua.
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Fig. 20: Espectro FTIR para las fibras FNTT y ampliacion de la sefial OH.

4.2.4 Calculo de areas bajo la curva en los espectros FTIR

Para corroborar los datos obtenidos de los FTIR se calcularon las areas bajo la curva de
cada uno de las sefiales representativas del espectro, asi como también las relaciones
de los grupos OH/CH y C=0/ CH para analizar si existian variaciones en relacion a la

disminucién o aumento de estos dos grupos funcionales.

En la Tabla 1 se observan las sefiales para el caso de la FNTH. Se observa que el
grupo OH se mantiene constante, sin embargo el grupo C=0 presenta una disminucion
de aproximadamente un 30% esto debido a la perdida de extractivos acuosos. Por otra
parte, para FNTT se observa que el grupo OH presenta una disminucion de
aproximadamente un 26%, como consecuencia de la perdida de moléculas de agua

absorbida.
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Tabla 1: Areas bajo la curva del espectro FTIR de la FN, FNTH y FNTT.

1 2 3 4 5
Muestra OH CH, CH2 C=0 OH C=0
CH, CH2 CH, CH2
FN 7.2229 0.4490 4.20176 16.08592:1 9.3576: 1
FNTH2 10.2577 0.7546 4.3294 13.5929:1 57370:1
FNTH4 10.9727 0.7454 4.804 14.7215:1 6.4446 : 1
FNTHS 15.7270 0.9752 5.5535 16.1270:1 56947 : 1
FNTH24 9.6480 0.5985 3.8928 16.1205:1 6.5043:1
FNTT25 7.2229 0.4490 4.2018 16.0859: 1 9.3576: 1
FNTT50 6.4715 0.4481 4.5458 14.4433 : 1 10.1455:1
FNTT100 6.6229 0.5243 4.0814 12.6321:1 7.7847 : 1
FNTT150 7.9786 0.5832 5.6662 13.6800: 1 9.7153:1
FNTT200 7.9601 0.6663 6.3488 11.9462 : 1 9.5280:1

Como resultado de los andlisis de variaciones de sefiales del FTIR, se determin6 que la
FN tiene cambios significativos al ser sometida a procesos de tratamientos
hidrotérmicos (FNTH) por la pérdida de extractivos. Asi, existe un incremento respecto
al tiempo de los grupos OH’s en un valor de 18.59% (de FNTH2 a FNTH24), lo que
posiblemente es el resultado de la escision hidrolitica del enlace C-O-C (enlace
glucosidico) formando grupos C-OH.

En el caso del FNTT, el tratamiento térmico genera una pérdida de grupos OH'’s, lo que
representa un decremento porcentual del 25.73% (de FNTT25 a FNTT200), que sale de
la fibra en forma de agua, los grupos funcionales restantes quedan constantes hasta
200 °C.
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4.3 Analisis termogravimétrico (TGA) y derivada (DTGA)

4.3.1. TGA/DTGA fibra natural (FN)

La Figura 21 corresponde al TGA de la fibora FN (sin tratamiento térmico ni
hidrotérmico), el cual indica la pérdida de masa porcentual respecto al incremento de la
temperatura (°C). Para la FN se observan tres disminuciones de masa significativas a

medida que se incrementa la temperatura en un rango de temperatura de 25 a 600°C
en atmosfera de Nz,
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Fig.21: TGA de la FN.

Para analizar estos decrementos en el rango de 25 a 600°C con mas detalle y limites
de los mismos, se realizé la derivada de esta curva DTGA, la cual se observa en la
Figura 22. Asi, la Figura 22, muestra la curva de DTGA de la fibra natural, también con
tres disminuciones de masa significativa. Para estudiar la pérdida de masa el

comportamiento fue dividido en tres etapas individuales de 60-110°C, 200-350°C y 380-
540°C.
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La primera pérdida de masa fue de 8.93%, asi como la temperatura se elevo de 25°C a
110°C debido a la eliminacion de agua libre. Este decremento fue maximo a 73°C.

En una segunda etapa, la FN presenta una reduccion en masa préoxima a los 39.17%
cuando la temperatura se incrementa de 200°C a 350°C, debido a la evaporacion de

agua hidroscopia, asi como el agua constitucional.

La pérdida de agua en la segunda etapa, fue maxima a 291°C y fue debida al agua
constituyente de las moléculas. En esta misma etapa la diminucién de masa (entre 200-
350°C) registra un régimen de degradacion térmica, donde unidades monoméricas se
separan de las cadenas principales con motivo de la escisién térmica en lo enlaces -C-
O-C- de la unidn glucosidica. Estas son unidades terminales de la cadena, las cuales

presentan un mayor movimiento respecto a las unidades monomeéricas interiores.
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Fig.22: DTGA de la FN.

En la tercera etapa (de 380°C a 540°C), existe una disminuciéon de masa de 33.80%
debido a la degradacion térmica que presenta las cadenas poliméricas, la cual fue
maxima a 460°C. Es importante indicar que las altas temperaturas a las cuales se
degrada la muestra se deben a la naturaleza cristalina de las cadenas, que la hacen

menos susceptible la eliminacién térmica: Asi se produjo una baja cantidad de
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compuestos volatiles con un requerimiento de mayor energia. Este régimen redujo el

peso molecular de las cadenas. La masa residual de FN fue de 17.09%
4.3.2. TGA/DTGA de FN con tratamiento hidrotérmico por 24 h. (FNTH24)

La Figura 23 corresponde al TGA de la muestra sometida a un sometida a un
tratamiento hidrotérmico con agua destilada por 24 horas (FNTH24), en este caso se

observan tres perdidas en masa, en un rango de temperatura de 25 a 600°C.
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Fig.23: TGA de FNTH24

La Figura 24 corresponde al DTGA de la fibra sometida a un tratamiento hidrotérmico
por 24 horas con agua destilada (FNTH24), en esta se observa que las disminuciones
de masa que varian en cuatro etapas (no en tres como se observa con el TGA). Estas
cuatro etapas individualmente son: 70-110°C, 230-360°C, 369-420 y 420-500°C.

La primera pérdida de masa es por la eliminacién de agua libre por el incremento de la
temperatura de 70°C a 110°C, en esta etapa hubo un decremento en masa de 8.41% el

cual fue maximo a 70°C. Este valor maximo de 70°C contra 73°C de la muestra de FN,
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indica una ligera mejoria en la salida del agua libre de FNTH24 respecto a FN (3°C de

diferencia).

En la etapa Il, la FNTH24 presenta una reduccion en masa proxima a los 50.46%
cuando la temperatura se incrementa de 230°C a 360°C. Esta pérdida de masa fue
debida a la eliminacibn de agua higroscépica, asi como el agua constitucional. El
decremento maximo fue maximo a 323°C y fue debido al agua constituyente de las

moléculas.

Para la etapa lll, la FNTH24 presenta una reduccion en masa proxima a los 13.02%
cuando la temperatura se incrementa de 369°C a 420°C. Esta pérdida de masa fue
debida al fraccionamiento de las cadenas poliméricas por efecto de la temperatura
sobre el enlace glucosidico generando cadenas poliméricas de menos peso molecular,
lo que indica que el proceso de tratamiento hidrotérmico vuelve mas vulnerables
reacciones de reduccion de tamafio molecular a cause de la temperatura. El

decremento maximo fue maximo a 394°C.
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Fig.24: DTGA de FNTH24.

En la cuarta etapa (de 420°C a 500 °C), existe una disminucién de masa de 18.73%

debido a la degradacion térmica que presentan las cadenas poliméricas, la cual fue
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méaxima a 455°C. En comparacién con FN, las fibras de FNTH24 son mas susceptibles
al rompimiento de los enlaces glucosidico por efectos de la temperatura disminuyendo
en 5°C la temperatura de degradacion de las cadenas poliméricas. Es importante
indicar que la modificacion de las temperaturas de eliminacion de masa se debe a que
el proceso de tratamiento hidrotérmico altera la naturaleza cristalina de las cadenas,
originando una estructura de baja cristalinidad que hace al FNTH24 més susceptible la
eliminacién térmica. El cambio de la cristalinidad es congruente con lo determinado por
FTIR, donde se observa un incremento de grupos OH'’s por la hidrélisis del enlace C-O-
C glucosidico, la cual reduce el tamafio de las cadenas, la cristalinidad y resistencia a la
temperatura.

4.3.3. TGA/DTG para la fibra tratada a 200°C (FNTT200)

Para la muestra con tratamiento térmico, en el analisis TGA, se obtuvieron resultados
similares a la FN. Asi se presentaron tres disminuciones de masa, en cantidades no
muy diferentes para iguales condiciones de temperatura y atmosfera que las dos

pruebas anteriores, como podemos observar en la Figura 25.
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Fig.25: TGA para FNTT200.
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En la Figura 26, se muestra la curva de DTGA de FNTT200, donde se observa al igual
que en FN tres disminuciones de masa significativas en los siguientes rangos de
temperatura de 25-125°C, 200-350°C y 380-540°C. La primera disminucion de masa fue
de 6.04% menor que en FN debido a que con el tratamiento térmico se elimind una
porcion de los compuestos volatiles contenidos en la fibra, asi como la temperatura se
elevd de 25°C a 125°C debido a la eliminacién de agua libre. Este decremento fue
maximo a 69°C (4°C menos que FN) lo que indica que el tratamiento térmico favorece

la eliminacion de agua absorbida.
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Fig.26: DTGA de FNTT200.

En la etapa Il, la FNTT200 se presenta una reduccion en masa préxima a los 38.96wt%,
asi no sufre cambios considerables respecto al wt% de FN (39.17wt%), cuando la
temperatura se incrementa de 200°C a 350°C, esto debido a la evaporacién de agua
higroscopica, asi como el agua constitucional. La pérdida de agua en la etapa I, fue
maxima a 296°C y fue debida al agua constituyente de las moléculas. En esta misma
etapa la diminuciébn de masa entre 200-350°C registra un régimen de degradacion
térmica, donde unidades monoméricas se separan de las cadenas principales con

motivo de la escision térmica en lo enlaces -C-O-C- de la unién glucosidica. Estas son
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unidades terminales de la cadena, las cuales presentan un mayor movimiento respecto

a las unidades monomeéricas interiores.

En la tercera etapa de 380°C a 540°C (mismo que para FN), FNTT200 presentd una
disminucién de 36.59wt%, el cual es un valor muy cercano a la FN (36.80wt%); esto fue
debido a la degradacion térmica que presenta las cadenas poliméricas, la cual fue

méaxima a 456°C.

En Tabla 2 se indica un comparativo de los valores entre FN, FNTH y FNTT. En esta
tabla se observa que entre las fiboras FN y FNTT200 la temperatura maxima, la
reduccion en masa %, asi como la masa residual no presentan variaciones significativas
de hasta los 200°C.

Més alla del comparativo entre FN y FNTT200, la masa residual de FNTH24 fue de
9.28%, lo que representa aproximadamente un 50% menos de masa respecto a FN y
FNTT200. Esto indica que el tratamiento hidrotérmico favorece notoriamente la
desintegracién de la fibra por efecto de aumento de la temperatura y presencia de agua.
El grado es tan notorio que se requieren menos de 360 C° para reducir un 50 % en

masa de fibra.

Tabla 2 Régimen de degradacion térmica y reduccion de masa FN, FNTH24 y

FNTT200.
Fibra Valores Etapa| Etapa ll Etapa Il \ MR** |
Rango (°C) 60-110 200-350 380-540
EN T. Maxima (°C)* 73 291 460
Reduccién- masa 8.93 39.17 33.80 17.09
% )
3a 3b
Rango (°C) 70-110 230-360 360-420 420-500
FNTH24 T. Maxima (°C) 70 223 394 455
Reduccién- masa 8.41 50.46 13.02 18.73 9.28
%
Rango (°C) 25-125 200-350 380-540
FNTT200 ;élt\jﬂl?():((l:rircj)i-(nsgsa % 290 190 18.41
6.09 38.96 36.59 '

%

* Temperatura maxima a la cual se pierde la mayor masa en % en la etapa indicada.
** MR: Masa residual.
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En la Figura 27 se representan las curvas TGA para FN, FNTH24 y FNTT200 donde se
observa de manera clara que las curvas correspondientes a FN y FNT200 se comportan
de forma muy parecida siguiendo practicamente el mismo patron. Sin embargo, la curva
correspondiente a FNTH24 presenta un comportamiento de mayor decremento de
masa. Asi se ilustra como las pérdidas de masa son mayores debido a que, con el

tratamiento hidrotérmico es més facil la desintegracion de las cadenas poliméricas.
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Fig.27: TGA comparativo entre FN, FNTH24 y FNTT200.

De la comparacion ente las curvas de la DTGA (Figura 28) se observan las variaciones
de Tmax, siendo la mas notoria la FNTH24 en donde el medio termo-acuoso es mas
efectivo que solo el térmico. El primero favorece mas el rompimiento las uniones C-O-C,
Este rompimiento genera un movimiento molecular tal que arregla a las fibras dandoles

mayor resistencia a la degradacion (etapa ).
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4.4 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC).

4.4.1. DSC de la fibra natural (FN)

En la Figura 29 se observa el comportamiento de la FN debido a los efectos del
incremento de la temperatura. El primer efecto proximo a los 100°C origina la salida de
humedad, particularmente por la evaporacién de agua en la region intermolecular de la

fibra (agua unida en especial a la celosa), lo cual da un pico endotérmico.

Cuando se alcanza los 304°C ya existe un evento exotérmico amplio, donde toma lugar
la despolimerizacion de la celulosa en la cual se genera la formacion de compuestos

volatiles. Esta despolimerizacion genera residuos produciendo una reaccién exotérmica.
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Fig.29: DSC de la FN.

Al pasar por los 464°C se lleva a cabo un nuevo evento exotérmico mas amplio que el
anterior (a 304 °C). En este evento comienza el proceso de degradacion de la lignina.
Los anillos aromaticos que posee la molécula de lignina en gran niumero en forma de
injertos comienzan a separarse, asi, las uniones quimicas que existen son eliminadas.

La banda de la lignina y su amplitud es un indicativo de la cantidad de este
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constituyente en la muestra de la raiz. Por lo cual, con este andlisis se puede establecer
que la cantidad de lignina es superior a la de la celulosa. Después de los 500°C se
genera un gran numero de residuos en forma de carbono que se logran advertir en el
TGA y DTGA como residuos solidos siendo estos del 17.09% [29].

4.4.2. DSC de FN con tratamiento hidrotérmico por 24 h. (FNTH24)

La Figura 30 muestra la presencia de un pico endotérmico anterior a los 100°C (entre
50-100°C), seguido de cuatro eventos exotérmicos adicionales en proximidades de 343,
393, 458 y 504 °C. La primera sefial endotérmica es proxima a los 100°C; esta se
origina por la volatilizacion del agua, de la region intermolecular de la fibra

(comportamiento semejante a la muestra de FN).

Por adelante de los 250°C se observan dos comportamientos exotérmicos, el de 343 y
el de 393°C, lo cuales tienen como referencia el evento de la FN a 304°C. La presencia
de estos dos eventos térmicos se puede deber a la celulosa y hemicelulosa, ambas
estan constituidas de é&reas cristalinas y amorfas. La hemicelulosa tiene una gran
cantidad de injertos que poseen una gran cantidad de grupos OH’s que se unen a las
moléculas de agua, que provienen del tratamiento hidrotérmico. Es por esto, que se
observa la presencia de dos eventos: el de 343°C, que se debe a la celulosa y
ramificaciones de la hemicelulosa, y el evento a 393°C, que se puede deber a la
actividad de la cadena principal de la hemicelulosa, la cual existe en un arreglo mucho
mas estables y definido en comparacion a sus injertos. Esta descomposicion de los

arreglos puede servir para cuantificar la cantidad de hemicelulosa en la muestra.

A 458°C se lleva un nuevo evento exotérmico que ya se habia presentado en la FN,
que es el proceso de degradacion de la lignina. Donde los anillos aromaticos comienzan

a separarse entre ellos.

Al llegar a los 504°C se presenta un ultimo evento, de menor amplitud con motivo de la
desintegracion de la estructura aromatica de la lignina. La capacidad de separacion del
medio acuoso logra aislar las estructuras aromaticas haciéndolas mas vulnerables a la

temperatura y con ello una menor masa residual como se advierte por DTGA (9.28 %).
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Fig.30: DSC de FNTH24

4.4.3. DSC de FN con tratamiento térmico a 200°C (FNTT200)

La Figura 31 muestra el termograma de la muestra FNTT200°C, en esta se puede
observar una conducta térmica al igual que la que presento la FN. En esta muestra se
observan los eventos a 70, 307 y 457°C, correspondientes a la perdida de humedad y al
comienzo y degradacion total de los compuestos presentes en la celulosa, hemicelulosa

y lignina.

El proceso térmico no generd un tratamiento separado de los constituyentes de la fibra
del lirio, por lo cual, por DTGA se observa que existe un valor de material en masa

residual de 18.41% que es préximo al reportado por la FN de 17.09%.
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Fig.31: DSC de FNT200.

La Tabla 3, exhibe un comparativo de los eventos exotérmicos y endotérmicos
presentes en las fibras de FN, FNTH y FNTT. Como agregado inferior a la tabla se
detallan los comportamientos de la celulosa, hemicelulosa y lignina reportada en

estudios previos.

Tabla 3: Régimen térmica y reduccién de masa FN, FNTH24 y FNTT200.

Fibra Exo (°C) Sefales exotérmicas (°C)

74 304
FN 464
FNTH24 86 343 393 458 504
FNTT200 90 307

457

Celulosa* [29, 30] 116 350
Celulosa* [29, 30] 350 447 494
Hemicelulosa*[29, 125 250
30]

Lignina* [29, 30] 100 250 250-420

* Datos de fuentes bibliograficas.
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4.5 Pruebas de Resistencia Eléctrica

4.5.1 Mediciones de la resistencia Eléctrica
En la Tabla 4 se indican los resultados obtenidos en las mediciones de resistencia
eléctrica para cada una de las muestras de FN, FNTH y FNTT, en este analisis se vario

la potencia suministrada a las pastillas de fibra desde 250V hasta 1000V.

Tabla 4: Mediciones de resistencia eléctrica para cada muestra

Muestra Voltaje suministrado (V)

250 500 1000

Resistencia en M Q

FN 311 280 252
FNTH2 1000 2000 4000
FNTH4 1000 2000 4000
FNTH8 1000 2000 4000
FNTH24 1000 2000 4000
FN 550 530 510
FNTT50 1000 1180 1100
FNTT100 1000 1240 1440
FNTT150 1000 2000 2530
FNTT200 1000 2000 4000

4 5.2 Céalculo de Resistividad
Con los datos obtenidos de resistencia eléctrica se calculd la resistividad eléctrica

usando la ecuacioén 1. Los resultados se indican en la Tabla 5.

Tabla 5: Calculo de resistividad presentada por las muestras FN, FNTHy FNTT

Muestra Voltaje suministrado (V)
250 500 1000

Resistividad en MQ*m
FN 10.3199 9.2913 8.3622
FNTH2 44.2442 88.4884 176.9768
FNTH4 66.3663 132.7326 265.4652
FNTH8 66.3663 132.7326 265.4652
FNTH24 66.3663 132.7326 265.4652
FNTT50 11.0611 13.0520 12.1676
FNTT100 11.0611 13.7157 15.9279
FNTT150 12.0666 24.1332 30.5285
FNTT200 22.1221 44.2442 88.4884
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La Figura 32 muestra la variacion de la resistividad en funcién de la temperatura y el
voltaje suministrado para cada una de las muestras sometidas a un tratamiento
hidrotérmico en equipo Soxhlet, se puede observar que con el aumento del tiempo de
tratamiento hidrotérmico la resistividad también aumenta, siguiendo el mismo
comportamiento en cada una de las tres variaciones de voltaje. Eso debido a que con el
tiempo de tratamiento hidrotérmico, las cadenas poliméricas pierden una pequefia
cantidad de grupos OH que se liberan como moléculas de agua; esto genera que las
fuerzas con las que se encuentran unidas se debiliten originando la separacion entre
ellas, de esta forma se forman espacios libres entre las cadenas poliméricas. Estos
espacios al contener aire impiden el paso de electrones por lo que en comparacion con

FNTT las FNTH presentan una resistividad mas elevada.

El aumento de la resistividad de las FNTH se analiz6 por separado para cada una de
los voltajes tomando como base la resistividad de la FN. De esta forma se puede
observar que para 250 V la resistividad aumenta de 10.31 MQ*m a 66.36 MQ*m lo que
representa que con el aumento en las horas de tratamiento hidrotérmico (FNTH). La
fibra presenta una resistividad 6 veces mas grande que la FN. Cuando la potencia
suministrada es de 500 V la resistividad va de 9.29 MQ*m a 132.73 MQ*m en este caso
el aumento en la resistividad es de aproximadamente 10 veces mayor que en FN. Para
el tercer y ultimo caso, en el cual se suministraron 1000 V la resistividad aumento de
8.36 MQ*m hasta 265.46 MQ*m, aqui se presenta el mayor aumento de la resistividad
de las tres variaciones de voltaje siendo de aproximadamente 30 veces mas grande

que para FN.

Los aumentos en la resistividad ocurrieron durante las primeras 4 horas de tratamiento
hidrotérmico a partir de ese tiempo ya no varian lo cual indica que con un tratamiento
hidrotérmico de 4 horas la resistividad de la fibra se ve mejorada de manera muy

satisfactoria.

También se puede atribuir este aumento de la resistividad a que con el tiempo de
tratamiento hidrotérmico se pudieran ir perdiendo algunos minerales o metales que

estan absorbidos en la muestra desde que esta fue recolectada en el lago y que no
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fueron retirados con los tratamientos hidrotérmicos a temperatura ambiente y agua

destilada.
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Fig.32 Grafico resistividad (MQ) vs de tiempo de tratamiento hidrotérmico (horas) para
tres voltajes suministrado a las FNTH.

En Figura 33 se observa la variacion de la resistividad en funcién de la temperatura
para cada una de las muestras FNTT, se puede observar que con el aumento de la
temperatura la resistividad también aumenta, siguiendo el mismo patrén para cada
variacion de voltaje. Este aumento en la resistividad es debido a que al aumentar la
temperatura el agua absorbida contenida en la muestra se libera por lo tanto la
resistividad tiene a aumentar, no de forma tan marcada cono en el caso de FNTH
puesto que en este caso no se genera una expansion ni separaciéon de las cadenas

poliméricas.

Analizando por separado en aumento de la resistividad de FNTT para cada potencia
suministrada se observa que para 250 V existe un aumento que va de 10.31 MQ*m a
22.12 lo que representa 2 veces mas que FN. Para el caso de 500 V la resistividad
aumenta de 9.29 MQ*m a 44.24 MQ*m en comparacién con FN presenta una
resistencia 4 veces mayor. Finalmente, cuando el voltaje suministrado es de 1000 V la
resistividad aumenta de 8.36 a 88.48 lo que representa una resistividad de

aproximadamente 10 veces mas que FN.
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Fig.33: Grafico resistividad (MQ) vs temperatura de tratamiento térmico (°C) para tres

voltajes suministrado a las FNTT.

Todo tipo de materiales se divide en tres grandes grupos respecto a la capacidad que

presenten estos a la oposicién del flujo de electrones sobre ellos de esta forma

encontramos materiales conductores, semiconductores y aislantes, para el caso de las

fibras de raiz de lirio acuatico basados en los resultados anteriores se observa que

estan dentro del grupo de los aislantes.
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5. Conclusiones

Se obtuvieron tres fibras provenientes del lirio acuatico para su analisis, Estas fibras
fueron la fibra natural (FN), fibra natural con tratamientos hidrotérmicos (FNTH) y fibras
naturales con tratamientos térmicos (FNTT).

Por FTIR se establece que la fibora FN esta compuesta principalmente por celulosa,
hemicelulosa y lignina, sus grupos funcionales asi lo establecen. Los grupos
funcionales indican que no existe mayor degradacién quimica estructural hasta los
200°C, particularmente, solo existe la eliminacion de agua absorbida, cuando las fibras

son sometidas a tratamientos térmicos e hidrotérmicos.

Solo existe una mayor reduccién de los enlaces glucosidicos en el proceso
hidrotérmico. Este proceso también conduce a una mayor vulnerabilidad de la fibra en
un proceso posterior descomposicion térmica, como lo indica el TGA y DSC. La fibra
FNTH se descompone mas ripiadamente por accién de la temperatura después de los
200°C que una fibra FN y FNTT.

El DSC indica que existe una mayor disgregacion de la FNTH, lo que hace posible
establecer la presencia de sus compuestos, donde la hemicelulosa tiene una muy alta
concentracion. Por otro lado, la FN y la FNTT mantienen un comportamiento térmico

muy similar.

La expansion interna de la fibra llevada a cabo por el tratamiento hidrotérmico
promueve en ella un incremento de la resistividad, este incremento respecto a la FN es
del orden del 6, 10 y 30 veces mayor cuando se valora a 250, 500 y 100V
respectivamente. Los valores se mantuvieron constantes después de 4 horas. Este acto
notorio del proceso de tratamiento hidrotérmico prevé la posibilidad de acceder a una
fibra del lirio acuatico con caracteristicas de resistencia eléctrica ajustada en base

tiempo de tratamiento.
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Recomendaciones

Es importante mencionar que en el presente trabajo no se realizaron pruebas de
absorcion de metales, sin embargo se considera que con el aumento de la disgregacion
de las cadenas poliméricas y la remocion de los extractivos acuosos por efecto del
tratamiento hidrotérmico, se genera un incremento de area superficial lo cual podria

favorecer a un aumento de la capacidad de absorcion de metales pesados.
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