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RESUMEN Y PALABRAS CLAVE

La Posidonia Oceanica es una especie endémica presente mayoritariamente en
el mar Mediterraneo. La acumulaciéon de hojas muertas en las playas debido
a las mareas junto a sus propiedades quimicas y estructurales de la celulosa tan
similares a la celulosa extraida en especies terrestres
muestra un gran interés, ya que es un recurso renovable, biodegradable y
de bajo coste.

En este trabajo se quiere realizar un estudio sobre Ia
extraccion de nanocelulosa del alga Posidonia Oceanica, la cual segin
estudios bibliograficos estd compuesta en un alto porcentaje de celulosa.

Se llevara a cabo un estudio tedrico sobre las diferentes técnicas de
extraccion, definiendo el proceso que se crea conveniente para la
extracciébn a partir del alga. Paralelamente se abordara un andlisis del
estado de arte referente tanto a la extraccion de celulosa, como sus
aplicaciones, para posteriormente centrarse en aplicaciones textiles sobre
diferentes sustratos. Se definird el sistema adecuado para la incorporacién
de éstas sobre un producto textil y las técnicas de caracterizacién que se
deben de utilizar para obtener los resultados de una mejora en las
propiedades fisicas, térmicas de los tejidos tratados, entre otras
propiedades.

Finalmente, con este estudio se lleva a cabo una planificacién de un posible trabajo
de investigacion en el futuro, con el cual se describen las acciones y tareas a
realizar para la extraccion de la nanocelulosa a partir de la Posidonia Ocednica
para conferirle propiedades fisicas al textil.

PALABRAS CLAVE: Posidonia Ocednica; nanocelulosa; poliéster; yute; algoddn;

propiedades mecanicas; propiedades térmicas; morfologia.
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RESUM | PARAULES CLAU

La Posidonia Oceanica és una especie endemica que es troba majoritariament en el
mar Mediterrani. L’acumulacié de fulles mortes a les platges a causa de les marees
junt a les seues propietats quimiques i estructurals de la cel-lulosa tan similars a la
cel-lulosa extreta d’especies terrestres mostra un gran interes, ja que és un recurs
renovable, biodegradable i de baix cost.

En aquest treball es vol realitzar un estudi sobre I'extraccié6 de nanocel-lulosa de
'alga Posidonia Oceanica, la qual segons estudis bibliografics esta composta amb
un alt percentatge de cel-lulosa.

Es dura a terme un estudi teoric sobre les diferents tecniques d’extraccié. definint
el procés que es crega convenient per a I'extraccid a partir de I'alga. Paral-lelament
s’abordara un analisi de I'’estat d’art referent tant a ’extraccié de cel-lulosa, com les
seues aplicacions, per a posteriorment centrar-se en aplicacions textils sobre
diferents substrats. Es definira el sistema adequat per a la incorporacié d’aquestes
sobre un producte textil y les tecniques de caracteritzacié que s’han d’utilitzar per
obtindre els resultats d’'una millora en les propietats fisiques, termiques dels
teixits tractats, entre altres propietats.

Finalment, amb aquest estudi es du a terme una planificacié de un possible treball
d’investigaci6 per al futur, amb el qual es descriuen les accions i tasques a realitzar
per a la extraccié de la nanocel-lulosa a partir de la Posidonia Oceanica per a
conferir-li propietats fisiques al textil.

PARAULES CLAU: Posidonia Oceanica; nanocel-lulosa; jute; cotd; propietats
mecaniques; propietats térmiques; morfologia.
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SUMMARY AND KEYWORDS

Posidonia Oceanica is an endemic species which is mostly presents in the
Mediterranean Sea. The collection of dead leaves on the beaches due to the tides
with their chemical and structural properties of the celluloses as similar as the
cellulose extracted of terrestrial species show a big interest considering that it is a
renewable, biodegradable and a low-cost resource.

In this academic work is going to carry out a study about the extraction of the
nanocellulose from Posidonia Oceanica algae, which according with bibliographic
studies it is composed in a high percentage of cellulose.

It is going to be executed a theoretical study about the different techniques of
extraction, defining a correct process for the extraction departing from the algae.
From the other hand, it will be tackle the analysis of the state of art referring to the
extraction of cellulose, and its applications for focus on textile applications about
different substrates. The system will be adequately defined for the incorporation of
these on the textile product and the techniques of characterization which should
be used for obtain the results of an improvement in physical, thermal properties
on the treaties tissues such as other properties.

Finally, with this study is carry out a planning of a possible research work in the
future, which describes the actions and tasks to realize the extraction of
nanocellulose from the Posidonia Oceanica to confer physical properties to the
textile.

KEY WORDS: Posidonia Oceanica; nanocellulose; polyester; jute; cotton;
mechanical properties; thermal properties; morphology.
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1. Introduccion

Para poner en contexto al lector, se va a explicar qué son las nanomaterias, para
entender la importancia de éstas en la industria del textil y qué es la nanocelulosa,
qué propiedades puede conferirle a un material, de qué formas se puede obtener y
las aplicaciones que puede tener ésta en diferentes campos.

1.1. Nanomaterias en textil

Durante los ultimos afios, los investigadores han estudiado profundamente la
nanociencia y la nanotecnologia, que se basa en la manipulacién de atomos y
moléculas individuales para producir materiales para aplicaciones muy por debajo
del nivel submicroscépico. Implican conocimientos fisicos, quimicos y biolégicos a
escalas que varian entre atomos individuales y moléculas por debajo del
nandémetro, hasta aproximadamente 100 nm. También, la nanotecnologia se refiere
ala integracidn de las estructuras nanométricas en sistemas grandes. [1]

Segun la National Nanotechonology Initiative (NNI), “La nanotecnologia es la
compresion y el control de la materia en dimensiones entre aproximadamente 1y
100 nanémetros, donde fendmenos unicos permiten aplicaciones novedosas”. [2]

La clasificacion de estos materiales puede variar dependiendo del autor. Una
posible clasificacién seria en la que se habla de nanomateriales de una dimensién
(1D), dos dimensiones (2D) o tres dimensiones (3D), como se observa en la Imagen
1. En esta clasificacién se tiene en cuenta la dimensién que se tiene a tamafio
nanométrico, es decir, en primer lugar, se observan distintas capas superpuestas
de un material o un nanomaterial en una tinica dimensién (1D). Esto implica que la
distancia nanométrica podria ser bien el grosor de cada una de las laminas o, como
se puede observar en la imagen, la distancia que tiene entre cada una de las placas.
A la derecha de la representacion de un nanomaterial de una dimensién, se
observa una imagen de un tipo de producto que pueden asignarse a este tipo de
nanomaterial. Seguidamente, se tiene un nanomaterial con dos dimensiones (2D),
lo que quiere decir que se tienen dos dimensiones nanométricas. En este caso se
puede ver dos superficies tubulares, en las cuales se observa que la seccion
transversal, tanto si se mueve en la dimension X o Y, es nanométrica. Por lo tanto,
se encuentran dos dimensiones nanométricas, y aunque la longitud fuese infinita,
la seccién transversal se encuentra en plano nanométrico, por lo tanto, dos
dimensiones que corresponden a medidas nanométricas, donde se encontrarian
los nanotubos o nanofibras. Por ultimo, los materiales en tres dimensiones
nanométricas (3D) son aquellos en el que cualquier particula tenga un tamafio de
nanopolvo o como una nanoparticula, es decir, independientemente del eje en el
que se mueva (eje X, Y 0 Z), va a tener dimensiones nanométricas.
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NANOMATERIAL

2D
NANOMATERIAL

3D
NANOMATERIAL

Imagen 1. Posible clasificacién de los nanomateriales [3]

Por lo contrario, existe un sistema de clasificacion que permite hablar de
materiales en cero dimensiones (0D). Este nanomaterial corresponde a lo que
comunmente se habla como nanocluster o nanoparticulas. Se trata de particulas
muy individualizables y de dimensiones nanométricas, lo que en la clasificacion
anterior serian los nanomateriales de 3D. Después se encuentran los
nanomateriales de una dimensién, que serian los que se encuentran en la
clasificacion anterior como nanotubos o nanocilindros. Seguidamente se
encuentran los de dos dimensiones que se encontrarian las nanocapas o
nanoldminas que antes se clasificaban en 1D. Por ultimo, se ubican los
nanomateriales de tres dimensiones, lo cual seria un material con las medidas
convencionales en su totalidad. En esta clasificacién, la importancia la tiene la
dimensioén predominante y, en la clasificaciéon anterior, la dimensién nanométrica,
de ahi la diferencia.

Se han observado las diferentes clasificaciones que puede tener un nanomaterial,
pero la importancia de estos materiales es que son una auténtica revoluciéon por
las propiedades y por el tipo de versatilidad que dan a la hora de aplicarse en
distintos sectores industriales. [3]

1.2. Nanocelulosa

En las ultimas décadas, la nanocelulosa ha demostrado un buen rendimiento en
numerosas aplicaciones, incluida la fabricacion de papel, el tratamiento de aguas
residuales, la ingenieria biomédica y la produccion de energia. Los diferentes tipos
de nanocelulosa son conocidos como celulosa nanocristalina, celulosa
nanofibrilada y nanocelulosa bacteriana. [4]

Aunque todos los tipos son similares en composicién quimica, son diferentes en

morfologia, tamafo de particula, cristalinidad y algunas propiedades debido a la
diferencia de fuentes y métodos de extraccion

Pagina | 11



M A’ STER ESTUDIO DE LA POSIBILIDA,D DE OBTENCION DE
Hu"lex UNIVERSITARIO NANOCELULOSA EXTRAIDA DEL ALGA
@\E‘g;jpg.';:}g;\; INGENIERIA POSIDONIA OCEANICA PARA EL TRATAMIENTO

e | TEXTIL DE TEXTILES

Existen diversos tipos de nanocelulosa que se clasifican en diferentes
subcategorias en funcién de su forma, dimension, funcién, método de fabricacion,
entre otras caracteristicas. En 2011, la Asociacién Técnica de la Pulpa y de la
Industria del Papel (TAPPI) propuso unos términos estandares y sus respectivas
definiciones para la nanocelulosa, como se puede observar en la Imagen 2.[5]

MATERTAL CELULOSICO
|

! }
Nano - objetos Nano - estructuras
|
! !
Microcristales de celulosa Microfibras de celulosa
Nanofibra de celulosa (CRIC) (Cl\vIF)
ancho: 10 - 15 pm ancho: 10 - 100 nm
i i L/D<2 longitud: 0,5 - S0 pm
Nanocristales de celulosa Nanofibras de celulosa
(CNO) (CNF)
ancho: 3 - 10 nm ancho: 5 - 30 nm
LD =5 L/D > 50

Imagen 2. Clasificacion de los nanomateriales de celulosa [5]

Las moléculas de la celulosa tienen tendencia a formar enlaces por puentes de
hidrégeno intra e intermoleculares, ya que cada unidad de glucosa forma enlaces
intra e intermoleculares. Estos enlaces hacen un efecto importante en la
reactividad que presentan las cadenas celul6sicas, donde los enlaces de hidrégeno
intermoleculares permiten una estructura fibrilar terciaria de alta cristalinidad,
por ello se considera que la celulosa es una sustancia cristalina, aunque no es en su
totalidad. [6]

Para la obtencion de la nanocelulosa, se tienen que realizar diferentes
tratamientos. El primero se trata de la separacion de los tres componentes de la
celulosa, ya que la hemicelulosa se compone de polimeros facilmente hidrolizables,
por ello se considera como una sustancia amorfa, aunque puede cristalizar junto a
la celulosa. En el caso de la lignina, es un heteropolimero (proviene de varios
monoémeros) amorfo 6pticamente inactivo, y quimicamente exhibe un alto grado
de variabilidad estructural. Por ello, se debe aislar la celulosa para la obtencion de
nanomateriales haciendo un pretratamiento, los cuales pueden ser hidroélisis acida,
basica y combinada, tratamiento con solventes organicos o tratamiento i6nico.

Cuando se separa la celulosa de los otros componentes, se realiza la
depolimerizacion de la celulosa, ya que contiene componentes cristalinos y no
cristalinos o amorfos, es decir, esta formado por regiones con una estructura
ordenada (zona cristalina) y regiones con una estructura desordenada (zona
amorfa).
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También se debe tener en cuenta que también consta de espacios interfibrilares,
permitiendo el contacto y penetracidn de los reactivos dentro de la estructura de la
celulosa y favoreciendo la derivacidn.

Cadena de celulosa Regiones amorfas

(ej, hidrolisis acida)

s = ==
= = =l

Cristales individuales de nanocelulosa)
Imagen 3. Partes de una fibra celulésica [7]

Cuando se remueven las partes amorfas de un material lignocelulésico quedan las
partes cristalinas, que debido a su ordenamiento tienen propiedades mecanicas
muy altas. Se trata de un material muy resistente. A estas partes cristalinas se les
llama nanocristales por tener las dimensiones en el rango de nanémetros. [7]

1.3. Propiedades

Las diferentes propiedades que puede proporcionar la nanocelulosa a un material
son: mecanicas, térmicas y cristalinidad.

- Propiedades mecanicas

Por la cristalinidad y estructura nanométrica de la celulosa, la nanocelulosa
contiene excelentes propiedades mecanicas, lo cual puede proporcionar a un
material a resistir altos esfuerzos. Dependiendo de la obtencion de la nanocelulosa,
los resultados obtenidos pueden variar; por ejemplo, se muestra en un trabajo [8]
el estudio de ldminas secas de entre 20 - 200 um, donde el moédulo de elasticidad,
dependiendo de del método de secado de la nanocelulosa, varian los resultados
entre 16 y 18 GPa de manera isotrépica (no importa la direccién que se estudie en
el andlisis). Ademas, el esfuerzo de la tracciéon alcanza los 260 MPa y la
deformacién un 2,1%.
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Comparando estos resultados con diferentes materiales (Tabla 1), se observa que
la nanocelulosa tiene un médulo de elasticidad muy superior al del polipropileno,
al igual que el esfuerzo a la traccion. Por el contrario, la nanocelulosa tiene un
porcentaje mucho menor de elongacion que todos los materiales mencionados. [5]

Tabla 1. Propiedades mecdnicas de materiales orgdnicos [5]

MATERIAL MODULO DE ESFUERZO A LA ELONGACION
ELASTICIDAD (GPa) | TRACCION (MPa) (%)
Nanocelulosa 15-35 200 - 300 1,5-2,5
Polipropileno (PP) 1-1,5 30 - 40 100 - 600
Polietileno
Tereftalato (PET) 3-4 >0-70 >0 - 300
Celofan 2-3 20-100 15-40

En otro trabajo [9], se estudiaron diferentes materiales comparando el modulo de
elasticidad y resistencia a la traccion, donde se observa en la Tabla 2 que en todos
los materiales los nanocristales supera estas caracteristicas, pero no llegan a ser
superiores si se comparan con los nanotubos de carbono.

Tabla 2. Comparacion de la resistencia a la traccién y médulo de Young de diferentes
materiales [5]

MODULO DE ELASTICIDAD RESISTENCIAA LA
MATERIAL (GPa) TRACCION (GPa)
Nanocelulosa 7,5-7,7 110-220
Kevlar 3,5 124 -130
Cable de acero 4,1 210
Fibra de carbono 1,5-5,5 150 - 500
Nanotubos de carbono 2-3 270 -950

- Propiedades térmicas

En un trabajo de la literatura [10] se determiné que la degradaciéon de la
nanocelulosa sin realizarle ningln tratamiento se inicia entre los 290 y 2982C. La
celulosa en este estudio no se funde, pero su transicion vitrea (T;) oscila entre 220
y 2502C. Estos valores son muy prometedores para materiales que tengan que
someterse a altas temperaturas.

- Cristalinidad
La estructura cristalina de la nanocelulosa es una de las propiedades mas

prometedoras de ésta, pero puede variar por su fuente de obtencion. [5]

1.4. Materia de obtencion

La obtencion de la nanocelulosa se puede realizar por diferentes vias: via
biotecnoldgica, via natural y via quimica.
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- Via biotecnoldgica

La nanocelulosa obtenida por via biotecnolégica, o también conocida como
celulosa bacteriana (BC), se produce a través de microorganismos de los géneros
Acetobacter, Rhizobium, Sarcina y Agrobacterium, de los cuales la mas eficiente es
la perteneciente a la familia Acetobacter Xylinum, que utiliza azucares simples
como la fructosa, el manitol y algunos alcoholes como la fuente de carbono, que
produce polimeros de residuos de glucosa con cadenas lineales unidas por enlaces
covalentes. Estas cadenas, al unirse forman microfibrillas, las cuales tienen y hacen
que los materiales se doten de caracteristicas especiales. Aunque el biopolimero
tenga la misma estructura quimica que la celulosa de origen vegetal, presenta
propiedades fisicoquimicas diferentes como la de proporcionar proteccidon
mecanica, quimica y biolégica por sus agregados extracelulares.

Dentro de la especie Acetobacter xylinum, la bacteria mas eficiente es la bacteria
gran - negativa Gluconacetobacter xylinum sucrofermentans, aerobio que se ocupa
de realizar la fermentacion oxidativa de diversos azucares y alcoholes, pudiendo
producir celulosa tanto en medios sélidos como liquidos. La estructura depende
del medio de cultivo, ya que, en estatico se genera una pelicula de celulosa en la
interfase aire/liquido del medio; en el caso de un medio agitado se producen
grumos de celulosa dispersos en el liquido. [11]

- Vianatural

Se basa en la extraccion y purificacion de la nanocelulosa proveniente de la nata de
coco. Se distingue esta categoria de la via biotecnolégica ya que, en este caso se
debe realizar un proceso de sintesis, en el cual es necesaria una fuente de carbono
para la obtencién de la celulosa.

En este caso, se obtiene la nata de coco a partir de la fermentacion de la especie
Acetobacter xylinum en un medio de cultivo formado por leche o agua de coco,
ademas de agua y sulfato de amonio (NH4)2S04. El resultado final es la produccién
de una sustancia que se utiliza para la alimentacién conteniendo celulosa
bacteriana.

- Via quimica

En este caso se utilizan muchas fuentes de celulosa con la adicién de ciertos acidos.
Existe una gran variedad de fuentes de celulosa, donde las plantas lignocelulésicas
cobran bastante importancia, ya que la gran mayoria contienen un alto porcentaje
de celulosa. En los ultimos afios, se le ha dado importancia al estudio de diferentes
residuos agricolas para una alta produccién de celulosa cristalina, como la cascara
de coco, la paja de arroz, la cafia de azucar y otros.

Los acidos utilizados, los procesos a realizar y las condiciones de trabajo en esta

via varian dependiendo del autor, ya que la extraccion de la celulosa varia
notablemente en la fuente de celulosa utilizada. [5]
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1.5. Aplicaciones en distintos campos

La estructura de la nanocelulosa proporciona excelentes propiedades a los
materiales a escala nanométrica. Respecto a la celulosa de las plantas, la
nanocelulosa contiene una alta pureza, un alto grado de cristalinidad y gran
capacidad de unidn con el agua, dando como resultado una alta capacidad de carga.
Teniendo en cuenta también que es biocompatible, transparente, conformable y no
toxico, todas estas propiedades hacen que en un futuro la nanocelulosa sea un
material basico en diferentes campos, especialmente los relacionados con
aplicaciones biomédicas y biotecnoldgicas.

- Aplicaciones biomédicas y biotecnolégicas

Cuando se investigd que la nanocelulosa podia actuar como un hidrogel altamente
biocompatible, se estudiaron sus propiedades a nivel biomédico. Diferentes
cientificos consideran que la nanocelulosa es una alternativa interesante al
polimero sintético, ya que éste puede producir diferentes reacciones alérgicas y no
cumple sus funciones a largo plazo; por el contrario, con la nanocelulosa nos
encontramos un biopolimero biocompatible.

Las diferentes caracteristicas estructurales que se van a ver a continuacién de la
nanocelulosa hacen que sea un material competitivo en el sector de la medicina en
diversas aplicaciones. Las caracteristicas son:
- Estructura reticular ultrafina, dado como resultado por una alta
cristalinidad y una orientacién uniaxial de las subfibrillas de la celulosa

obtenida.

- Insolubilidad, gran elasticidad y transparencia después de la purificacion de
las fibras de celulosa por el espesor nanométrico de la nanocelulosa.

- Hidrofilicidad por los microporos que se encuentran en su estructura.

- El hidrogel, al contener un 95% de agua, con una minima presion sobre éste
permite la salida del agua.

- Lainexistencia de la lignina, hemicelulosa y pectina que se encuentra en la
fibra vegetal junto a la celulosa.

- Gran pureza del material, permitiendo la no toxicidad cuando se aplica en
productos.

- Alta resistencia a la traccién, que por ende da lugar un alto valor en el
modulo de Young por su estructura reticular ultrafina.

- Permite modificaciones quimicas y fisicas durante la cultivaciéon de la
celulosa.
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Algunos ejemplos en este campo seria la realizaciéon de apdsitos de nanocelulosa
para la curacion de heridas, implantes que realizan la funcién de tejidos u rganos
dafiados basados con nanocelulosa o implantes para la regeneraciéon de tejidos
dafiados en el cuerpo humano con un anclaje a estos con nanocelulosa.

(a)

CEL|MAT CEL\M/\T

WOUND WOUND

Imagen 4. Aplicaciones biomédicas y biotecn'olégicas. (a) Apdsito de nanocelulosa, (b)
Implante de un compuesto con nanocelulosa para una parte del cerebro, (c) Aplicacion in
vivo de hidrogel de celulosa para la regeneracién de la piel a raiz de una quemadura [5]

- Aplicaciones como material de refuerzo

En polimeros renovables se utiliza como material de refuerzo la nanocelulosa, ya
que da buenos resultados si se compara las propiedades mecanicas con polimeros
que proceden del petréleo. Los polimeros renovales que se pueden utilizar como
ejemplo serian el acido polilactico (PLA) o el polihidroxiburirato (PHB), éstos son
fragiles, tienen una temperatura de distorsion de  602C y una elongacién entre el
1 - 2%. Con estos materiales y utilizando un material de refuerzo, se puede
obtener un material con mejores propiedades a las que tienen los mismos
materiales sin refuerzo. Con ello, se obtienen materiales con propiedades similares
a los polimeros que se obtienen a raiz del petroleo.

Tanto las nanofibras de celulosa como la nanocelulosa bacteriana son fuentes

ideales para utilizarlas como material de refuerzo por su baja densidad (= 1,5
g/cm3), su renovabilidad, biodegradabilidad y por su baja toxicidad.
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- Aplicaciones para la industria del papel

El papel es uno de los productos que mas se utiliza dia a dia a fechas de hoy que,
con la adicion de nanocelulosa como aglutinante a la pasta de papel le da
propiedades de mayor resistencia y durabilidad, ademas de proporcionarle brillo y
reducir su gramaje.

La industria de la pulpa y el papel produce grandes cantidades de materiales
celuldsicos que se obtienen a partir de diversas fuentes. A dia de hoy se realizan
muchos embalajes por el avance de la tecnologia y de los transportes, por lo que se
estd produciendo un aumento en esta industria y se han estudiado diferentes
estudios de la celulosa bacteriana para obtener papel, reduciendo los productos
quimicos al disminuir los restos de papel en su fabricacién y dando como resultado
una retencién de particulas finas en su formacion.

Imagen 5. Papel realizado mediante celulosa bacteriana [5]

- Aplicaciones en la industria electrénica

Este es uno de los campos mas interesantes de estudiar, ya que la gran mayoria de
los materiales que se utilizan en los aparatos electrénicos no se descomponen
durante cientos de afios y terminan en la basura. Hace unos pocos afios, se han
empezado a estudiar materiales con nanocelulosa biodegradables sin aplicar un
alto contenido en metales para no tener conflicto en las normativas de diferentes
paises.
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También se ha estudiado la fabricacion de chips de arseniuro de galio utilizando
una base de nanocelulosa, aunque sea una via bastante cara hoy en dia. El silicio es
un elemento que puede producir problemas a los seres vivos, y aunque sea el
semiconductor mas importante, la alternativa planteada es interesante ya que
puede eliminar el problema de toxicidad y obtener un material biodegradable con
la nanocelulosa. [5]

Imagen 6. Aplicacién de la nanocelulosa en chips de arseniuro de galio [5]
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2. Estado de arte (trabajos cientificos)

2.1. Sintesis de obtencion

Para la obtencion de la nanocelulosa, dependiendo de la fuente de obtencion, el
objetivo que se quiera conseguir y el proceso que se utilice para la obtencion
existen infinitos métodos, procediendo a explicar diferentes métodos estudiados
por diferentes autores.

- MOLIENDA

En el caso de obtener papel de nanofibra Opticamente transparente, las
propiedades de la alta resistencia (223 MPa), alto médulo de Young (13 GPa), la
transferencia de calor similar a la del vidrio (8,5 ppm/K) y O&pticamente
transparente son interesantes para sustituir el vidrio y los plasticos (ya que el
vidrio es fragil y los plasticos sufren dafios a altas temperaturas). Se ha utilizado en
un informe como fuente de obtencién la harina de madera, ya que se pueden
extraer nanofibras uniformes de estructura compleja. Para ello, un sistema a
utilizar seria primero tamizar la harina, desparafinar ésta con una mezcla de
tolueno/etanol con relacion 2:1 durante 6 h. Seguidamente se usa el clorito de
sodio (NaClz) para eliminar la lignina y un tratamiento alcalino con un 5% de peso
de hidroxido de potasio (KOH) a 2082C durante 24h para la eliminacién de la
hemicelulosa. Con ello, se filtran las muestras resultantes y se enjuagan con agua
destilada hasta obtener la neutralizacion de éstas. Siguiendo este procedimiento se
obtiene entre un 80 - 85% de celulosa (segun lo determinado, con un 17,5% de
NaOH). Para que las laminas de nanofibras de celulosa sean translucidas, las fibras
de celulosa fibriladas se dispersan en agua con un contenido de fibra del 0,1% en
peso y se mantiene la suspensioén en agitacion durante la noche. Se filtraron al
vacio 240 g de suspension durante 3 - 4 h con un filtro de membrana de
politetrafluoroetileno hidroéfilo. Para obtener las nanofibras de celulosa
transparentes y no translicidas, se pulieron con un papel de lija (grano 4000
seguido de grano 15000). [12]

- HIDROLISIS ENZIMATICA CON CIZALLAMIENTO MECANICO

Para aprovechar las atractivas propiedades mecanicas que puede tener la
nanocelulosa, se combina una hidrélisis enzimatica suave y un cizallamiento
mecanico con una homogeneizacion a alta presién, dando una fibrilacién
controlada a nanoescala y una red de elementos de celulosa largos y altamente
entrelazados. Con ello, se obtienen unos geles acuosos fuertes que exhiben mas de
5 6rdenes de magnitud de médulo de almacenamiento ajustable al cambiar la
concentracion. Para ello, se utilizan las fibras de pulpa de madera tipicas, con una
dimension lateral de aproximadamente 5 nm y para los agregados de fibrillas de
aproximadamente de 20 nm. En esta experimentacion, la pulpa de celulosa
blanqueada se utiliza como fuente de celulosa microfibrilada.
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Para la preparacion del gel, la delaminacién de la pared celular se realiza tratando
la pulpa de sulfito en cuatro pasos; Primero, se realiza un paso de refinamiento
para aumentar la accesibilidad de la pared celular al subsiguiente con
endogluconasa monocomponente. Posteriormente, se utiliza el tratamiento
enzimatico, con 11 mM de fosfato monopotasico (KH2P04) y 9 mM de fosfato
disédico (NazHPO4) para que el pH esté entre 6,8 - 7,2. Como enzima se utiliza una
endogluconasa monocomponente para obtener la purificaciéon y, finalmente, se
utiliza un microbicida. Seguidamente, se realiza una segunda etapa de refinacion y
finalmente la pulpa pasa por un homogeneizador de alta presion. La suspension de
celulosa al 4% en peso se refina mecanicamente. A continuacion, para eliminar la
endogluconasa monocomponente, se afiade una enzima dos veces. Finalmente,
para evitar el crecimiento bacteriano en el material, se afiade un microbicida y el
material obtenido pasa a través de un fluidificador de alta presidn.

Para las aplicaciones que requieran tener las fibras muy entrelazadas y con una
resistencia mayor a la utilizada habitualmente, con la hidrélisis menos agresiva se
ha estudiado que los conceptos mantienen una alta relacién de aspecto entre las
fibrillas y los agregados, lo que potencialmente permite puntos de unién fuertes o
incluso permanentes para las redes. [13]

- HIDROLISIS ACIDA

La fibra de Curaua se utiliza como materia prima aplicada a los compuestos de
polimeros por las industrias textil y automotriz. En este trabajo, las fibras se
mercerizan con soluciones de NaOH y luego se someten a una hidrdlisis acida, ya
que la hidrdlisis acida destruye las regiones amorfas alrededor de las microfibras
de celulosa, manteniendo intactos los cristalitos por su selectividad. Los
nanocristales que se obtienen en este proceso varian entre 100 - 400 nm de
longitud y menos de 10 nm de ancho. El uso de acido clorhidrico (HCl) para la
hidrélisis aumenta la estabilidad térmica de las nanoestructuras de celulosa, pero
los iones de cloruro se eliminan facilmente mediante lavados repetidos con agua,
lo que da un resultado de aglomeracion de éstas porque la fuerza electroestatica
no es suficiente para causar repulsion entre las particulas.

Este tratamiento consiste en una mezcla de acidos en la pulpa de Kraft de acido
sulfurico (H2SO4) (65% en peso) y HCl (4 N), en las cuales se obtienen
nanoparticulas esféricas de celulosa. Para ello, el tratamiento alcalino de las fibras
de Curaua consiste primero en una molicién en un molino de cuchillos, para
obtener un tamafio aproximado de 2mm en las fibras. Seguidamente, las fibras se
secan en un horno de circulacion de aire a 502C durante 4 h. Con ello, se pretratan
las fibras con un 17,5% en peso de soluciéon acuosa de NaOH a 70°C durante 1h
bajo agitaciéon continua, filtrada y con lavados con agua destilada hasta que se
obtiene un pH neutro. Luego, se secan a 602C en una circulacion de aire durante 24
h o hasta un peso constante.

Para la obtenciéon de las nanofibras de Curaud, se utiliza la combinacién de los

acidos de H2S04y HCl con relacion (2:1) a 452C bajo agitacion mecanica durante 75
minutos.
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Posteriormente, las soluciones se diluyeron en 5 partes de agua fria a una parte de
solucién acida, las cuales se lavan por centrifugacion a 10000 rpm durante 15
minutos. El sobrenadante se remueve del sedimento y se reemplaza por agua
destilada. La suspensidn se agita vigorosamente durante 1 h y se realiza una
dialisis. Para eliminar el acido libre de la suspension, en la dialisis se utiliz6 agua
corriente y, con la suspension neutral, se agita vigorosamente durante 1 h y, con
varias gotas de cloroformo, se almacena en un refrigerador. La mezcla de los dos
acidos da como resultado nanofibras mas estables técnicamente y con una carga
superficial, siendo mas estables térmicamente y obteniendo menos
aglomeraciones que utilizando solo el HCI. [14]

- HOMOGENEIZACION DE ALTA CIZALLADURA

Otra forma que se ha estudiado de obtener nanopeliculas de celulosa es a partir de
la paja de trigo mediante una explosién de vapor junto una alta homogeneizacion
de cizallamiento. Esta técnica es interesante para utilizarse como materiales de
refuerzo para diferentes matrices poliméricas termoplasticas y termoendureciles.

En primer lugar, se lava la paja de trigo a fondo para eliminar impurezas extrafias y
se secan antes de realizar los tratamientos. El tratamiento mediante una explosion
de vapor se hace en dos pasos; en primer lugar, las fibras con una longitud de 2 - 5
cm se remojan en una solucién al 2% de NaOH durante la noche y luego se trata en
una solucién de 10 - 12% de NaOH (con relacién fibras:solucién del 1:8) en un
autoclave a una presion de 20 bar durante 4 h a 200+59°C, para poder eliminar el
exceso de impurezas de las fibras y provocar un hinchamiento en las fibras que
permite que los tratamientos posteriores sean faciles. En segundo lugar, se aplica
con las fibras blanqueadas un tratamiento alcalino de la pulpa mojando las fibras
en una solucién al 8% v/v de H202 y se mantiene durante la noche para eliminar
cualquier residuo de lignina y hemicelulosa que pueda estar presente.
Seguidamente, se realiza una explosion de vapor en medio acido, que consiste en la
pulpa blanqueada resultante tratarla con un 10% de HCI (1N) y se introduce en un
equipo de ultrasonido a 60+12C durante 5 h para ayudar a la dispersion y
separacidn de las nanofibras por la introduccién de ésteres de sulfato al azar en la
superficie, obteniendo suspensiones no floculantes. Posteriormente, se lavan
varias veces los materiales obtenidos con agua destilada para neutralizar el pH
final y luego se seca. Finalmente, las fibras obtenidas quimicamente se suspenden
en el agua con agitaciéon continua con un homogeneizador de alto cizallamiento
durante 15 min para romper los aglomerados de las fibras y, obteniendo
finalmente las nanofibras. Con todo ello, se consigue una mejor estabilidad térmica
de las fibras. [15]

- MICROFLUIDIZACION

También se han realizado estudios sobre la comparacién de los bigotes de celulosa
con la celulosa microfibrilada (MFC) respecto sus propiedades térmicas y
mecanicas.

Pagina | 22



MASTER ESTUDIO DE LA POSIBILIDAD DE OBTENCION DE

mﬂm UNIVERSITARIO NANOCELULOSA EXTRAIDA DEL  ALGA
' INGENIERIA POSIDONIA OCEANICA PARA EL TRATAMIENTO
o | TEXTIL DE TEXTILES

Los nanocompuestos de base bioldgica presentan una biodegradabilidad, con una
transicion vitrea (Tg) de -602C y una temperatura de fusién (Tw) de alrededor de
602C. Las propiedades fisicas y la disponibilidad comercial hacen que sean muy
atractivos como material sustitutivo de los polimeros no degradables.

Los bigotes de celulosa son nanoparticulas alargadas en forma de varilla cristalina,
las cuales se obtienen en el estudio utilizando, en primer lugar, un molino de corte
para cortarlas y obtener particulas finas de las fibras. Estas fibras, se tratan con
una solucién del 4% en peso de NaOH a 80°C durante 2 h bajo agitacién mecanica,
repitiéndolo tres veces para purificar la celulosa. Seguidamente, las fibras se filtran
y se lavan con agua destilada hasta que el alcali se consigue eliminar. Una vez
teniendo la celulosa pura, se realiza un blanqueo de éstas que consiste en partes
iguales de un tampo6n de acetato, clorito acuoso (1,7% de peso en agua) y agua
destilada, bajo agitacion mecanica durante 4 h y a 802C, repitiéndose 4 veces este
proceso. Después de cada repeticion, las fibras se filtran y se lavan con agua
destilada. Posteriormente, se lleva a cabo la hidrdlisis 4cida con H2S04 al 65% en
peso a 50°C durante 40 minutos bajo un sistema de agitacién mecanica. La
suspension se diluye con cubitos de hielo para detener la reaccion y se realizan
lavados hasta la neutralidad por sucesivas centrifugaciones a 10000 rpm a 102°C
durante 10 min, dializdndolas con agua destilada. Finalmente, la suspension se
homogeniza durante 5 min y se filtra usando un filtro de vidrio, afiadiendo unas
gotas de cloroformo antes de almacenar la suspension a 42C.

La celulosa microfibrilada (MFC) consiste en nanoparticulas flexibles largas que
hechas de cadenas alternas cristalinas/ amorfas. Para su obtencion, se utiliza un
2% de las fibras de sisal blanqueadas bombardeandolas a través de un proceso
microfluidificador, donde las valvulas se encuentran a una alta presién. La
reduccion de tamafio de los productos se hace en una camara de interaccion
utilizando células de diferentes tamafios (400 y 200 um), donde los ciclos de
bombeo son variados para optimizar el proceso de fibrilacion.

En ambos casos, para obtener una modificacion quimica de la superficie, se utiliza
un procedimiento de intercambio de disolventes del agua al tolueno para evitar el
secado de las nanoparticulas. Para ello, se realiza una suspensién acuosa con la
cantidad deseada de las nanoparticulas de celulosa, que se intercambian con
acetona y luego con tolueno seco con varias centrifugaciones sucesivas y
redistribucion de operaciones. Finalmente, se realiza la sonicacion después de cada
paso de intercambio de disolvente para evitar la agregacion.

Los resultados obtenidos es que los bigotes de celulosa inducen un efecto de
refuerzo, aumentan la transiciéon vitrea, temperatura de fusién y grado de
cristalinidad, al igual que sus propiedades mecanicas (rigidez y ductilidad).
También, al realizar una comparacion de los bigotes de nanocelulosa y de MFC, el
moddulo es mayor para los compuestos reforzados con MFC que con bigotes de
celulosa. [16]
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- TRATAMIENTO QUIMICO ULTRASONICO (SONICACION)

En este estudio se aislan las nanofibras de celulosa de cuatro tipos de fibras
vegetales naturales mediante un proceso quimico - ultrasoénico. Estas fibras son
interesantes por sus propiedades, ya que se espera que sean adecuados para su
uso en nanocompuestos verdes, medios de filtracién y peliculas 6pticamente
transparentes.

Las fibras de celulosa nativas que se utilizan son la madera, el bambud, la paja de
trigo y las fibras de lino, las cuales al recolectarlas se secaron al aire y se
almacenaron a temperatura ambiente.

La purificaciéon quimica se realiza, en primer lugar, desparafinando en un aparato
Soxhlet con una mezcla 2:1 (v/v) de benceno y etanol durante 6h. Luego se elimina
la lignina en las muestras usando una solucion acidificada de clorito de sodio
(NaClOz) a 752C por 1 h, repitiendo este proceso durante 5 veces, ya que es hasta
que los productos se encuentran blancos. A continuacién, las muestras se tratan en
hidroxido de potasio al 2% de peso a 902C durante 2 h para eliminar las
hemicelulosas, el almidon residual y la pectina. Para la obtencion de la celulosa
altamente purificada, se tratan adicionalmente con una solucién acidificada de
NaClOz a 72C durante 1 h, y seguidamente se tratan con un 5% en peso de
hidroxido de potasio (KOH) a 902C por 2 h. Después de los tratamientos quimicos,
las muestras se filtran y se enjuagan con agua destilada hasta llegar a su
neutralidad.

En segundo lugar, se realiza la fibrilacion ultrasonica, que consiste en dejar las
fibras en remojo en agua destilada (1% en masa) y sonicar las suspensiones
obtenidas durante 30 min usando un procesador ultrasénico y una potencia de
salida de 1000 W para aislar las nanofibras. En el tratamiento ultrasénico se lleva
en un bano de hielo que se mantiene durante todo el tratamiento.

Finalmente, la cristalinidad de las nanofibras aumenta mas del 60%, como sus
propiedades térmicas, ya que las temperaturas de degradacion térmica son
superiores a 3302C y las de las fibras naturales sin tratar de aproximadamente
2109C. [17]

- NANOFIBRAS DE ALMIDON PARA REFORZAR MATERIALES

El almidon es un agropolimero ampliamente disponible, renovable, de bajo coste y
biodegradable, el cual se considera una alternativa prometedora de los polimeros
sintéticos para aplicaciones de envasado. El material resultante se conoce como
almidon termoplastico, pero es limitado en aplicaciones industriales. Por ello, se
han investigado varias estrategias para minimizar o incluso superar sus
caracteristicas.

Para la preparacion de las nanofibras de celulosa, en el estudio que se va a
nombrar, se extrajeron de las fibras de celulosa presentes en el bagazo de yuca.
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Se dispersan aproximadamente 10 g de bagazo de yuca en 200 mL de acido
sulftrico (H2S04) 6,5 M en un matraz bajo agitacion mecanica.

La hidrolisis se realiza a 60 2C bajo agitacion vigorosa durante 40 min. El exceso de
H>S04 se elimina de la suspension resultante por centrifugacion a 800 rpm durante
10 min. Después, la suspensidn se somete a dialisis con agua destilada usando una
membrana de celulosa hasta que el pH alcanza el 6-7. La suspension resultante se
somete a un tratamiento ultrasénico durante 5 min y se almacena en un
refrigerador.

Después de preparar la adicién de nanofibras de celulosa en la matriz de almidén
termoplastico, el resultado es que se obtiene una disminucién del caracter
hidrofilico y de capacidad de absorcién del almidon termoplastico. [18]

- ELECTROHILADO CON DIFERENTES POLIMEROS

El principio basico del enfoque electrohilado se basa en la fuerza electrostatica que
funciona en la solucidn del polimero. El objetivo en este trabajo es generar las
fibras compuestas naturales por electrohilado. Las fibras compuestas naturales
utilizadas son la pulpa de madera blanca y el nylon 6,6.

La pulpa de madera se tritura por un molino de cuchillas y utilizando una malla de
80 se obtiene una muestra triturada. El nylon 6,6 (95% en peso) se disuelve en 100
mL de &cido férmico (CH20z), seguido de la adicién de pulpa de madera blanca (5%
en peso). Seguidamente, la mezcla de la solucion de polimero se agita
continuamente durante 24 h a T2 ambiente.

Un diagrama esquematico del proceso de electrohilado se muestra en la Imagen 7.
El aparato de electrohilado consiste en una fuente de alimentaciéon de corriente
continua (CC) de alto voltaje, una aguja de metal, una bomba de jeringa ajustada
digitalmente y un colector de cobre conectado a la tierra eléctricamente.

La solucion de polimero mezclado fue alimentada a través de la punta de la aguja
por la bomba de la jeringuilla a una velocidad de flujo especificada. A medida que
se mejora el campo eléctrico entre la punta de la aguja y el colector, las fibras
compuestas cargadas eléctricamente se generaron y se recogieron en el colector.
Las fibras compuestas electrohiladas se generan aplicando tres voltajes diferentes
(12 kV, 15 kV y 18 kV) para este estudio. La velocidad de flujo de la solucién de
polimero fue de 0,200 mL/h. El colector de muestras se coloca en tres ubicaciones
diferentes (7,11 y 15 cm) desde la punta de la aguja. [19]
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Alto voltaje
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Bomba de jeringuilla ™
— —~~
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Imagen 7. Diagrama del proceso de electrohilado [19]

2.2. Aplicacién en textil

La ciencia y la tecnologia se encuentran unidas en muchas actividades humanas, y
en la industria textil se encuentra en una de éstas. En el campo textil se encuentra
cada vez mas eficiente el uso de las nanotecnologias y nanociencias donde se han
desarrollado nanofibras, nanocompuestos, nanopolimeros, nanohilos, nanotubos,
nanocolorantes, nanoaditivos para antioxono, antiluz, etc.

Las industrias textiles a través de las fibras fueron de las primeras en aplicar
efectivamente estos avances, dando a los clientes prendas innovadoras en el
vestido, calzado o accesorios dotados con sensores microelectronicos que
combinan con la elegancia o la moda, logrando el confort a las personas.

Con todo esto, tenemos en la cadena que constituye a la ingenieria textil (fibra -
textil - acabado - confeccién) distintos grados de desarrollo, como son las fibras,

hilatura - tejidos y acabado.

- Nanotecnologia en fibras

Las fibras que se realizan utilizando la nanotecnologia poseen una mayor
capacidad de absorcién con respecto a las fibras sintéticas, ya que estan hechas por
una gran cantidad de nanocapas que retienen la humedad con mayor facilidad.

Las nanofibras contienen diferentes funciones como son: absorciéon de rayos UV,
propiedades antivirales, antibacteriales, anti — olor y retardantes a la llama.

Estas pueden estar constituidas por polimeros naturales o sintéticos o por fibras
con nanoparticulas y su tamafo habitual esta entre 50 - 500 nm.
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Se han desarrollado nanofibras de polimeros que pueden tener una elongacién de
1,500%, que en comparacion a los hilos sintéticos normales es mucho mayor, ya
que el valor de éstos es de un 600%.

- Nanotecnologia en hilatura vy tejidos

Con respecto a la hilatura, se aplica el uso de nanotubos de carbono cuyas
nanoparticulas controlan con mayor facilidad la liberacion de fragancias, biocidas
y fungicidas sobre los tejidos. Ademas, previenen la proliferacion de bacterias.

Para mejorar las funciones de un nanotejido, se suele aplicar el método de nano -
encapsulacion, el cual consta en afiadir microcapsulas a los tejidos que hacen la
funcién de que, cuando el tejido se somete a una friccién baja o alta, las capsulas se
van rompiendo y el producto que se encuentra en el interior, ya sea hidratante,
colorante o aromatico, se va liberando poco a poco.

También se encuentran las microcapsulas de parafina, que su funciéon es mantener
una temperatura constante. Esto sucede porque la parafina es apta para cambiar
de estado, es decir, de sélido a liquido o viceversa. Este tipo de tejidos se utilizan
para cuando una persona se somete a temperaturas extremas (tanto bajas como
altas), las microcapsulas hagan la funcién de mantener el cuerpo en la temperatura
corporal de 20°C.

Las telas que contiene la nanotecnologia de sustancias colorantes que reaccionan
con la temperatura y obteniendo colores diferentes en la misma prenda, se pueden
utilizar nanocristales obteniendo colores puros y brillantes totalmente diferentes a
los que producen los pigmentos convencionales. También existen con esta
tecnologia las telas que expulsan perfumes y aromas con el calor que desprende el
cuerpo humano.

- Nanotecnologia en acabados

Al igual que en la hilatura y tejidos, en los acabados también se utilizan
nanoparticulas que se encuentran en la superficie o como monocapas, dando como
resultado tejidos inteligentes con propiedades multifuncionales, como la
resistencia UV, repelencia a liquidos, propiedad anti - arrugas, anti - bacterianas,
etc.

La mayoria de los acabados estan relacionados directamente con la
microelectrénica, dando productos como los chalecos que avisan cuando una bala
se acerca, o que cuando detectan una situacién de peligro hacen sonar una alarma,
camisetas que miden la presién arterial y el ritmo cardiaco, etc.

Las prendas que contienen microelectronica tienen conexiones de tan baja energia
que es imposible recibir descarga cuando las llevas puesta, aunque se mojen.
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En resumen, las propiedades de materiales compuestos por nanotecnologia son:

- Antimicrobianos (No dejan desarrollar olor a transpiracién).

- Anti - &caros (Para personas alérgicas).

- Anti - UV (Proteccion solar).

- Luminiscencia (Emitir luz al tener energia absorbida. Se usa para
seguridad).

- Reflectancia (Reflejar luz).

- Auto - limpiante (No permite la penetracién de manchas).

- Microencapsulado (Mantener la temperatura corporal).

- Materiales transpirables (Impermeables al agua, pero no al vapor de agua).

- Eliminacion estatica.

- Evitar las arrugas. [20]

Imagen 8. Nanotecnologia en la industria textil [20]

Las fibras utilizadas en la industria textil se han visto mejoradas por la
nanotecnologia que aporta la nanocelulosa, ya que combina que es de bajo coste,
ligera, con una buena conductividad eléctrica, respetuosa con el medio ambiente y
con una alta resistencia, habiendo asi un inmenso alcance de posibles aplicaciones.
Ciertos textiles inteligentes que contienen nanocelulosa pueden, aparte de
aumentar sus propiedades mecanicas, obtener propiedades muy interesantes
como se informan algunas de ellas a continuacién: [21]

- TEXTIL CON NANOCELULOSA - PRODUCTO HIDROFOBICO

A partir de una modificacion quimica de la nanocelulosa, se puede obtener un textil
con propiedades autolimpiantes, antiincrustantes, repelentes al agua y de friccion,
lo cual es muy interesante para aplicaciones textiles. Para la obtencién de esta
nanocelulosa, se deben realizar duros tratamientos quimicos y fisicos para obtener
uniones de moléculas de baja energia superficial como son los agentes fluorados,
silanos, cadenas hidrofébicas organicas, etc. [22]
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- TEXTIL CON NANOCELULOSA - BLOQUEADOR UV

Se ha estudiado que la nanocelulosa junto al 6xido de zinc (ZnO), a partir de un
proceso de extrusion controlado por presiéon, forma una estructura de red
heterogénea, mostrando una caracteristica sinérgica de alta transparencia 6ptica y
excelente bloqueo a los rayos UV en un amplio rango de 200 a 375 nm. [23]

- TEXTIL CON NANOCELULOSA - PRODUCTO RETARDANTE A LA LLAMA

La obtencién de un material textil que sea retardante a la llama sin deteriorar la
resistencia mecanica (que es lo que sucede al adicionar fésforo a los materiales
poliméricos) ocurre con nanofibras de celulosa aditivadas con una sintesis de
nanoplacas de 6xido de grafeno reducido en fosfato de circonio (ZrP - RGO). Estas
nanofibras de celulosa aditivadas altamente alineadas contribuyen a suprimir la
transferencia de calor y masa entre la zona de la llama y la matriz subyacente,
provocando reducciones de un 75,1% en tasa maxima de liberacion de calor, un
71,4% en tasa maxima de liberacién de humo y en un 54,6% en tasa maxima de
produccién de CO. [24]

- TEXTIL CON NANOCELULOSA - ANTIMICROBIANO

A partir de tejidos de celulosa terminados por nanocelulosa conjugada con alicina
(capaz de matar diferentes microorganismos) se ha obtenido un textil
antimicrobiano en el que se ha estudiado tanto su durabilidad de la actividad
antimicrobiana al proceso de lavado como su capacidad antimicrobiana,
obteniendo valores positivos en ambos casos y siendo un método muy simple para
crear propiedades antimicrobianas duraderas. [25]
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3. Objetivo

El objetivo principal de este trabajo es la definiciéon del plan de trabajo para el
estudio e investigacion de extraccion de nanoparticulas de celulosa a partir de la
Posidonia Oceanica.

Para ello, se deben plantear las fases a llevar a cabo:

- Estudiar segin bibliografia el alga Posidonia Oceanica, conociendo la
composicion quimica de ésta.

- Definir la sintesis y seleccionar las técnicas de caracterizaciéon de la
nanocelulosa obtenida.

- Seleccionar la materia textil a emplear para funcionalizar.
- Definir el sistema de aplicacion sobre el textil.

- Seleccionar las técnicas de caracterizacion del textil tratado con
nanocelulosa.
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4. La Posidonia Oceanica

El uso de las fibras celulésicas se ha intensificado en las ultimas décadas y ha
aumentado la demanda del mercado de dichos materiales debido a las ventajas que
ofrecen en términos de su caracter bio-renovable, disponibilidad en una variedad
de formas y de bajo coste. Cualquier aumento adicional en el consumo de fibra
celuldsica solo hard que sea cada vez mas dificil satisfacer las demandas del
material. Esto ha llevado a que las especies no madereras y las plantas anuales se
consideren como fuentes alternativas adecuadas de fibras celuldsicas,
especialmente en las regiones pobres en bosques.

Un tema de interés en muchos paises y que ha despertado el interés de los
investigadores es la obtencion de estos materiales a partir de desechos agricolas o
marinos, siendo como sustitutivos validos de los materiales tradicionales, ya que
obtienen una valorizacién al utilizar un material de desecho como una nueva
fuente de fibra celul6sica. [26]

La Posidonia Ocednica es un alga marina que aparece como materia prima en el
mar mediterraneo, la cual ha recibido una considerable atencion debido a sus
caracteristicas ecoldgicas y su potencial para uso como nuevo material
lignocelulésico. Los sistemas de playas y dunas en los paises mediterraneos
dependen de la Posidonia Ocednica para preservar el ecosistema, proteger contra
la erosion costera y regular la absorcion del CO; tanto en el mar como en la
atmdsfera. Sin embargo, las grandes cantidades de los fragmentos de la Posidonia
Oceanica que se acumulan en las costas mediterraneas también crean la necesidad
de limpiar las playas cada verano. La valorizacion de esta biomasa lignocelulésica
disponible y renovable puede considerarse como una solucién adecuada para este
problema.

El primer intento de valorizacion de esta biomasa fue la extraccion de acido
fendlico de sus hojas y su uso como nutriente para los animales. Desde entonces,
también se ha estudiado como un adsorbente renovable y de bajo coste para
eliminar los tintes o fenol, y como fuente de celulosa. También se ha encontrado
que los subproductos de biomasa marina son adecuados para su uso como fibras
de celulosa, en aplicaciones de fabricaciéon de papel, como derivados de celulosa
y/o para materiales compuestos reforzados con fibras. En la literatura se
encuentran pocos ejemplos respecto a la extraccion y caracterizacion de los
cristales de celulosa de algas o plantas marinas, aunque se encuentran varios
estudios sobre la preparacién y caracterizacion de las nanoestructuras de celulosa
de la Posidonia Ocednica. Se puede encontrar los desechos tanto en forma de bolas
como en hojas. [27]
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Imagen 10. A) Bolas de Posidonia Ocednica B) Hojas de Posidonia Ocednica [29]

La Posidonia Oceanica, como se ha mencionado anteriormente, es un material
lignoceluldsico que estd caracterizado por tres polimeros principales: lignina,
celulosa y hemicelulosa:

- LIGNINA: Es un biopolimero sintetizado a partir de fenilamina que se

encuentra principalmente en la ldmina media de la pared celular y en las
capas de la pared celular.
Presenta una estructura macromolecular, pero se desconoce su estructura
exacta debido a la complejidad que afecta su aislamiento, analisis de la
composicion y la caracterizacion estructural, ya que sus multiples unidades
estructurales no se suelen repetir de forma regular.
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Es de vital importancia para el organismo vegetal, ya que desempeifia
funciones en el transporte del agua, nutrientes y metabolitos en el sistema
vascular facilitado por sus propiedades como estructura macromolecular.
[30]
o Lignina Klason: Residuo insoluble que queda después de un ataque
acido (H2S04 - 72%). [31]

- CELULOSA (CsH1005)x: Se 1a condidera como una de las materias primas
naturales mas abundantes. Se ha utilizado como elemento de refuerzo en
polimeros termoplasticos para modular algunas propiedades funcionales.
Se caracteriza de ser un homopolimero sindiotactico lineal de alto peso
molecular constituido por unidades 3-d-glucopiranosil unidas por enlaces
1-4 glucosidicos en diferentes disposiciones.[32]

o a- celulosa: Fraccion de celulosa resistente (insoluble) a una
disolucion de NaOH. [33]

- HEMICELULOSA: Polimeros heterogéneos que contienen tanto hexosas
(aztcares de 6 carbonos) como pentosas (azucares de 5 carbonos).
Dependiendo de la especie de la planta, los azdcares mencionados
anteriormente se asocian con acidos uroénicos formando estructuras
poliméricas. diversas. [34]

En los datos recopilados a partir de la literatura, se encuentran otros conceptos
que se asocian a la estructura de la Posidonia Oceanica:

- EXTRACTOS EN AGUA FRIA/CALIENTE/TOLUENOQ-ETANOL/1%NaOH:
Sustancias del material lignocelulésico que no forman parte integral de la
estructura celular. [35]

- HOLOCELULOSA: Producto obtenido después de la deslignificacion del
material lignoceluldsico. [31]

- CENIZAS: Materias minerales de obtenidos a partir de andlisis quimicos.
[36]

La composicion quimica de la Posidonia Oceanica no se conoce exactamente, ya
que depende de donde se haya realizado su extraccion y la forma de caracterizarla.
Siguiendo los métodos estandar Tappi, en esta siguiente tabla (Tabla 3) se
encuentran diferentes trabajos donde se estudian tanto las bolas como las hojas de
Posidonia Oceanica en los que se obtienen los porcentajes de cada concepto
explicado anteriormente.
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Tabla 3. Composicion de las hojas y bolas de la Posidonia Ocednica

Bolas de Posidonia | Hojas de Posidonia
Oceanica Oceanica
Referencias [29] [37] [29] [38]
Extractos en agua fria (%) 7,3 8,3 - -
Extractos en agua caliente (%) 12,2 12,2 - 7,4
Extractos en tolueno/etanol (%) 10,7 19,7 19,2 6,5
Extractos en 1% NaOH (%) 16,5 37,8 - -
Cenizas(%) 12 10,5 10,5 6,4
Holocelulosa(%) 61,8 47,09 | 571 55,8
Lignina Klason (%) 29,8 29,3 29,3 28,2
Hemicelulosa (%) 21,8 25,7 - 23,3
a- celulosa (%) 40 31,4 31,4 32,5

Como la finalidad en este trabajo es obtener nanocelulosa a partir de la Posidonia
Oceanica, interesa que tenga un alto porcentaje de ésta. En los resultados de esta
tabla se pueden observar:

- Los diferentes trabajos en los que se han estudiado las hojas de la Posidonia
Oceanica se obtienen similares resultados con lo que respecta la lignina,
hemicelulosa y celulosa. Se encuentran diferencias respecto a las cantidades
obtenidas a partir de extractos organicos (tolueno/etanol) y la cantidad de
cenizas.

- La diferencia entre los resultados obtenidos estudiando las bolas de
Posidonia Oceanica y las hojas de Posidonia Oceanica es notable, ya que se
encuentran cantidades superiores en las bolas con respecto a la
holocelulosa y la celulosa, a diferencia de obtener un resultado similar en la
lignina. Esto se puede deber a que los residuos de hojas cuando llegan a la
costa marina se encuentran mas desgastadas y han perdido mas material
lignocelulésico respecto a las bolas. Esta variacién puede afectar en el
rendimiento de nanocristales de celulosa.

Ya que la finalidad del trabajo es obtener la nanocelulosa, la cantidad de celulosa
que se encuentra en la estructura quimica de la Posidonia Ocedanica es apta para la
sustitucion de otras materias primas; por ejemplo, la cafia de arroz contiene un
porcentaje menor al que se ha obtenido en la Posidonia Oceanica (30,9%) [38],
mientras que la palma de azdcar contiene un porcentaje mayor de celulosa
(43,9%) [38], aunque respecto a las bolas de Posidonia Ocednica no resulta una
diferencia significativa.

Pagina | 34



MUITex

AFEn UNIVERSITAT
W POLITECNICA
NG/ DE VALENCIA

CAMPUS D'ALCOI

4.1.

MASTER ESTUDIO DE LA POSIBILIDAD DE OBTENCION DE

UNIVERSITARIO NANOCELULOSA EXTRAIDA DEL ALGA
INGENIERIA POSIDONIA OCEANICA PARA EL TRATAMIENTO
TEXTIL DE TEXTILES

Aplicaciones en la industria textil

Algunas de las aplicaciones que se estan estudiando o que estan en uso sobre la
Posidonia Oceanica en la industria textil son:

- Desarrollo de materiales compuestos ecoldgicos, ayudando a darle un uso a

este residuo que constituye una carga medioambiental y se deben retirar
para obtener la calidad que se necesita en las playas. [39]

- A partir de los residuos de la Posidonia Oceanica y fibras ligantes, se han

obtenido no - tejidos aplicados como material de refuerzo en
biocomposites para obtener un aislamiento acustico. [40]

- Utilizando la celulosa extraida de la Posidonia Oceanica, se ha llegado a

eliminar diferentes colorantes mediante absorcién que se encuentran
presentes en el mar a causa de la industria textil. Algunos de estos
colorantes son el Acid Blue 25 [41], Direct Blue 86 [41], Alpacide Grey [42],
Methylene blue [43], Cibacron Red [44], Methyl Violet [45].

- Material para filtracidon y adsorcion de compuestos tdxicos, como pueden

ser el Plomo (II) [46], Vanadio (III) [47], Molibdeno (V) [47], Cromo (VI)
[48], entre otros.

- Con la ayuda del carbon activo y la Posidonia Ocednica, se ha estudiado que

puede absorber el antraceno. [49]

Como nueva fibra natural para mejorar el rendimiento de las mezclas de
asfalto. [50]

- Obtener un material superhidrofilico aplicando un tratamiento de plasma.

[51]
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5. Sintesis de la nanocelulosa

Para obtener los nanocristales de celulosa, se van a explicar dos procesos
diferentes que se pueden realizar para ello, segun literatura.

PRIMERA POSIBILIDAD DE OBTENCION DE LA NANOCELULOSA: [52]

Las hojas y las bolas de Posidonia Oceanica se lavan y se enjuagan varias veces en
agua destilada para eliminar la arena y los contaminantes que puede poseer el
suelo y luego, se secan. La mecanica a seguir es secar las hojas y las bolas a 802C
durante 24h. Posteriormente, se realiza su pretratamiento, el cual consiste en un
tratamiento de blanqueo. Las hojas y las bolas de la Posidonia Ocednica se cortan
en fragmentos de 5 - 10 mm obteniendo las fibras de éstas y se realiza un
desparafinado (eliminacién de aceites) en una mezcla de tolueno/etanol (relacion
2:1, respectivamente) durante 6h, seguida de una filtraciéon y un lavado con etanol
durante 30 minutos. El etanol actia como detergente/solvente, descomponiendo
la bicapa de fosfolipidos y abriendo los agujeros en la membrana, haciéndola
permeable y promoviendo la eliminaciéon de los cloroplastos. En el primer
tratamiento para la extraccién de la celulosa las fibras y bolas se deben tratar con
una solucion de clorito de sodio (NaClOz) al 0,7% p/v y se hierven durante 2h
(relacion fibra/solucién 1:50). Seguidamente, el pH de la disolucion se debe ajustar
a 4 mediante la adicion de acido acético (CH3COOH) para favorecer la reaccién. El
motivo de realizar un segundo blanqueo es para obtener un blanqueo completo de
las hojas, ya que en la primera no sucede por la saturacion de lignina liberada. Para
el segundo blanqueamiento, se realiza con una soluciéon de bisulfato de sodio
(NaHSO4) al 5% p/v y, finalmente, se obtiene la holocelulosa (a-celulosa +
hemicelulosa). La holocelulosa obtenida se trata con una solucién de hidréxido de
sodio (NaOH) al 17,5% p/v. Después de realizar la filtraciéon y el lavado, las fibras
resultantes se secan a 602C en un horno con circulaciéon de aire.

SEGUNDO HOJAS
BLANQUEO BLANQUEADAS
v

Solucién con
holocelulosa

Imagen 11. Esquema del tratamiento de blanqueo de la primera posibilidad [52]

SOLUCION DE - PRIMER -
TOLUENO / ETANOLJ [ BLANQUEO }

HOJAS Y BOLAS DE -
POSIDONIA OCEANICA

-
Solucién
saturada de

lignina
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Posteriormente, se preparan los nanocristales de celulosa (CNC) en suspension
acuosa a partir de las fibras blanqueadas que se han obtenido en el tratamiento
anterior por hidrolisis de acido sulfirico (H2S04). Se realiza a partir de dos
procedimientos diferentes de hidrolisis acida utilizando acido sulfarico al 64% p/p
a 452C durante 30 min (primera hidrélisis) y a 452C durante 60 min (segunda
hidrélisis) bajo agitacién vigorosa, utilizando para ambas hidroélisis una relacion de
celulosa/acido de 0,22 g/mL. El motivo de reajustar los parametros de la segunda
hidrolisis se realiza después de un estudio morfoldgico de los materiales de
celulosa obtenidos a partir de la prima hidrélisis.

Después de la hidrdlisis, las suspensiones obtenidas se diluyen 20 veces con agua
destilada. Las suspensiones acuosas se centrifugan para eliminar el acido y se
dializan con membranas de dialisis de celulosa durante 5 dias en agua destilada, ya
que es cuando se obtiene el pH neutro. Se aflade una resina de intercambio i6nico a
las suspensiones de celulosa durante 24 h y se eliminan por filtracion.

Finalmente, las suspensiones celulésicas se sonican en un bafio de hielo con

tratamiento ultrasénico para crear los CNC de dimensiones coloidales. La solucién
final se neutraliza mediante la adiciéon de 1% p/p de 0,25 mol/L de NaOH.

=) | DIALISIS | mm)p SONICACION

FIBRAS BLANQUEADAS — :
HIDROLISIS ACIDA W - { CENTRIFUGACION
J

Y

~
[ 12 Hidrdlisis: 45°C - 30 min

2% Hidrdlisis: 45°C - 60 min
J

Imagen 12. Esquema de la obtencidn de nanocristales de celulosa en la primera posibilidad
[52]

SEGUNDA POSIBILIDAD DE OBTENCION DE LA NANOCELULOSA: [52]
En esta posibilidad de la obtencion de la nanocelulosa, se va a obtener
nanocelulosa a partir de holocelulosa de las bolas y hojas de la Posidonia Oceanica

y a partir de la celulosa de éstas.

- Obtencion de la holocelulosa

La holocelulosa de las bolas y de las hojas de la Posidonia Oceanica se preparan
dispersadas en 160 mL de agua a la que se le afiadieron 1,5 g de clorito de sodio y
0,5 m de 4cido acético. La mezcla se hace en una agitacién con reflujo bajo durante
1h.
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Imagen 13. Esquema de obtencién de holocelulosa de la segunda posibilidad [52]

Para obtener la celulosa se sigue un proceso de dos pasos:

1. Deslignificacion y blanqueo de la suspension fibrosa
2. Eliminacién de la hemicelulosa de la suspensidn fibrosa

En este caso, la deslignificacion consiste en extraer y aislar las fibras celulésicas a
partir de la adaptacién de un proceso quimico de soda - antraquinona. Este
proceso generalmente se recomienda para plantas anuales. La deslignificacion de
las bolas y hojas de la Posidonia Oceanica tiene una carga alcalina total del 20%
p/p de NaOH y una concentracién de antraquinona del 0,1% p/p. La relacion de
sélido/disolucion se fijé a 1:10 y se probaron diferentes temperaturas en la
reaccion que van desde 150 - 1702C, hasta que se fijé una temperatura constante
durante 120 min.

Los procesos se realizan en un reactor de 1L, en el que el tiempo de calentamiento
para alcanzar la temperatura constante fue de 1h.

Las fibras de las hojas y las bolas de la Posidonia Oceanica se lavan varias veces
con agua, con 100 mL de solucion de hipoclorito de sodio (NaClO) (12% de cloro
activo) a un pH basico (* 12) durante 15 min. Finalmente, las fibras blanqueadas
se lavan ampliamente con agua hasta su neutralidad y se secan a temperatura
ambiente antes de su uso posterior. Cada operacién descrita anteriormente se
lleva a cabo, al menos por duplicado.

Finalmente, se realiza la etapa de eliminar la hemicelulosa de las fibras aisladas.
Este paso tiene como objetivo obtener las fibras con alta pureza. Las fibras
blanqueadas se mezclan en 350 ml de una solucién de hidréxido de sodio (NaOH)
al 4% junto con agua. La temperatura de reaccion se fija a 802C y se agita la
suspension mecanicamente. Después de 2 h, la suspensidn se filtra y se lava con
agua destilada hasta alcanzar un pH neutro o igual al del agua destilada. La
operacion descrita se repite dos veces.
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Imagen 14. Esquema del tratamiento de blanqueo de la sequnda posibilidad [52]

Para la obtencién del CNC, se utilizan 10 g de material celulésico obtenido
anteriormente (tanto holocelulosa como las fibras de celulosa) y se dispersan en
200 mL de acido sulfurico de 6,5 mol/L en un matraz que contenga un agitador
mecanico y un termémetro. La hidrdlisis se realiza a 552C bajo agitacién vigorosa
durante 40 min. El exceso de acido sulftirico se elimina de la suspensién resultante
mediante centrifugacion a 8000 rpm durante 15 min. La suspension se somete a
dialisis con agua destilada durante 72 h utilizando una membrana de acetato de
celulosa hasta obtener el pH neutro (6 - 7). La suspension se somete seguidamente
a un tratamiento ultrasénico durante 5 min para reducir el tamafio agregado y se
almacena en un refrigerador. Las diferentes preparaciones de CNC se realizan por
duplicado.

‘ FIBRAS BLANQUEADAS ‘ﬂ CENTRIFUGACION | mmp | [RATAWENTO | mmp | REFRIGERACION

Y

‘ Hidrdlisis: 55°C - 40 min ‘

Imagen 15. Esquema de la obtencidn de nanocristales de celulosa en la segunda posibilidad
[52]
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6. Caracterizacion de la nanocelulosa

Se utilizan varios métodos para caracterizar las materias primas o los materiales
celuldsicos obtenidos a partir de las bolas y las hojas de la Posidonia Ocedanica.

ANALISIS QUIMICO

La composicion quimica de las hojas y de las bolas de la Posidonia Oceanica se
determinan de acuerdo con los métodos estandar TAPPI (Asociacion Técnica de las
Asociaciones de Pulpa y Papel) que son: determinacién de cenizas (método T 211
om-07) , extractos con solventes organicos (método T 204 cm-17), solubilidad en
agua caliente (método T 257), lignina (T 22 om-06) y a - celulosa (T 203 cm-99).
[29]

ANALISIS MORFOLOGICO, ESPECTROSCOPICO Y TERMOGRAVIMETRICO

- Mediciones del tamafio de particula (DLS)

Es una técnica fisico - quimica empleada que permite la medicién del tamafio
hidrodinamico de particulas en dispersion, cuantificando el movimiento por
difusién. Puede llegar a medir tamafios de particulas en suspension, o
concentracion de particulas en solucién. La luz laser se dispersa en todas las
direcciones posibles. Si se separa una direccién, los haces de luz dispersados por
distintas particulas interfieren entre si y se obtiene una intensidad de dispersion
determinada.

Si las particulas se mueven rapidamente (particulas pequefias), se acelera la
variacion de la intensidad de dispersion. Por el contrario, las particulas lentas
(grandes) llevan a variaciones mas lentas.

En los ultimos afios, la dispersion de luz dindmica se ha convertido en un método
popular para abordar y comprender mejor el crecimiento de cristales, el inicio de
la agregacién o la nucleaciéon de macromoléculas. [53]

Imagen 16. Técnica para medir el tamario de particulas [54]
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Se ha estudiado en trabajos anteriores encontrados en la literatura [29] que las
mediciones del tamano de particula de los CNC se analizan a 252C con un
nanoZetasizer. El radio de las particulas se controla mediante la dispersién de la
luz. Para la prueba, la suspension se diluye a una concentracién de 0,01% en peso y
luego, se inyecta un volumen dado de solucidon diluida en la celda Zetasizer
después de 30 segundos de homogeneizacion en un bafo ultrasénico. El tamafio se
midié después de alcanzar valores estables.

- Rendimiento después de la hidrdlisis
El rendimiento corresponde a la masa del residuo seco obtenido después de la

hidrolisis (W) dividido por la masa inicial del material (W;), como indica la
ecuacion:

. We
% Rendimiento = W 100

l

Tabla 4. Rendimiento de las hojas y bolas de la Posidonia Ocednica después de la hidrdlisis

MATERIA PRIMA Rendimiento
(%)
29 28,7
Hojas de la Posidonia Oceanica [29]
[29] 32,5
Bolas de la Posidonia Oceanica [29] 33,9

- Microscopia electronica de transmision (TEM)

El microscopio electrénico de transmision (TEM) es un instrumento que aprovecha
los fendmenos fisico-atémicos que se producen cuando un haz de electrones de
alta energia choca con una muestra delgada convenientemente preparada, y las
interacciones entre los electrones y atomos pueden ser utilizadas para observar
caracteristicas como la estructura cristalina y caracteristicas en la estructura como
dislocaciones o limites de los granos. También se pueden realizar andlisis
quimicos.

El TEM funciona con los mismos principios basicos que el microscopio de luz, pero
se utilizan electrones en vez de luz. Debido a que la longitud de onda de los
electrones es mucho mas pequefia que el de la luz, puede tener miles de aumentos
con una definicion inalcanzable para cualquier otro instrumento. Por lo tanto, los
TEM pueden revelar los detalles mas finos de la estructura interna - como los
atomos individuales [55].
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Imagen 17. TEM [55] [56]

En un estudio anterior [29] se cargan aproximadamente 0,5 pL de cada suspension
CNC en una rejilla de cobre revestida con carbono de 300 mallas. El agua de la
suspension de la rejilla recubierta de carbono se deja evaporar. Seguidamente, se
afiade una gota adicional de cada suspensién CNC obtenida de la Posidonia
Oceanica en sus respectivas cuadriculas para aumentar la cantidad de particulas de
celulosa y se repite el proceso para tener mas exactitud con los valores obtenidos
de las dimensiones de la CNC (Tabla 5).

- Microscopia de fuerza atémica (AFM)

El microscopio de fuerza atémica es un instrumento mecano - Optico capaz de
detectar fuerzas atémicas o moleculares del orden de los nanonewton (nN) entre
una punta de didmetro nanométrico y una muestra. Se trata de un elemento
fundamental en el desarrollo de la nanotecnologia ya que, al ir rastreando la
muestra con una punta afilada, se registra continuamente la topografia de las
muestras obteniendo una imagen 2D y 3D con una resolucién de nanémetros, asi
como datos de rugosidad. [57]
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Con el AFM se conocen las longitudes y los didametros de los nanocristales de
celulosa. Las imagenes de fase y altura se deben obtener operando en un modo
tapping. El diametro de los nanocristales se mide con las imagenes de altura del
AFM, asumiendo una forma cilindrica de los nanocristales.

Un estudio que sirve de precedente [29], la frecuencia de resonancia fundamental
del voladizo se realiza con una velocidad de exploracién de 0,5 linea/s, utilizando
un escaner tipo K. La amplitud de oscilacion libre es de 3V, mientras que la
amplitud de punto de ajuste se elige individualmente para cada muestra. Para el
analisis AFM de CNC, se deja secar una gota de la suspensiéon acuosa de CNC recién
cortada en una superficie de una micra.

Utilizando el AFM, el TEM y el nano Zetasizer, se analiza la morfologia y el tamafio
de las estructuras dispersas. Las caracteristicas geométricas de las hojas y bolas de
Posidonia Ocednica se observan utilizando andlisis de imagen digital (Imagen J).
Los resultados obtenidos se resumen en la Tabla 5:

Tabla 5. Resultados obtenidos del AFM, TEM y nano Zetasizer [29]

Longitud Relacion
MATERIALES Ancho | Longitud nano
. de aspecto
Zetasizer
Celulosa.a palrtlr de, H.O]aS de 7 338 9775 48,3
Posidonia Oceanica
Celulosa. a pa.rtlr de: B.olas de 8 276 676,2 34,6
Posidonia Oceanica

La longitud determinada por el nano Zetasizer parece ser mas alta del doble que el
obtenida por las técnicas TEM y AFM, lo cual se debe porque el método nano
Zetasizer considera las particulas esféricas cuyo diametro corresponde a la
longitud de las nano-varillas. Sin embargo, los valores que se obtienen con esta
técnica son erroneos, por lo cual, los valores mas ajustados a la realidad son los
obtenidos por el andlisis TEM y AFM.
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- Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) es una técnica fundamental en el
analisis térmico que se utiliza para estudiar la estabilidad de una proteina u otra
biomolécula cuando es calentada, es decir, su transicién térmica. Se realiza a través
de la medicién del cambio de calor asociado con la desnaturalizacion térmica de la
molécula cuando se calienta a una velocidad constante. Esta informacion nos
presenta el cardcter amorfo o cristalino de la muestra, las transiciones
polimdrficas y eutécticas, el curado y el grado de curado, y muchas otras
propiedades de materiales para el disefio, fabricacién y evaluaciéon de
productos.[60]

Temperatura de
fusion

Endo>

Temperatura de Temperatura de
transicion vitrea cristalizacion

Degradacién

Flujo de calor (dQ/dt)

Te

Temperatura (°C)

Imagen 19. DSC [61] [62]

En un trabajo encontrado en la literatura [38] se analiza en la técnica DSC la
Posidonia Ocedanica sin tratar (PO), la celulosa extraida de la Posidonia Oceanica
(PO - C), la microcelulosa de la Posidonia Oceanica (PO - MCC) y la microcelulosa a
partir de una celulosa comercial (C-MCC). Las muestras se sellan en un crisol de
aluminio en porciones de 5 mg. Todos los experimentos se realizan bajo una
atmdsfera de nitrégeno (50 cm3/min) y en un rango de temperatura de 25°C a
5002C a una tasa de calentamiento de 10°C/min. Los resultados obtenidos
representan un promedio de tres mediciones.

En la curva PO destacan tres picos endotérmicos pronunciados apareciendo a
310,109C, 312,29C y 326,589C, mientras que en la C - PO, PO - MCC y C - MCC sdlo
aparece un pico endotérmico prominente. Este resultado obtenido se debe a la
presencia de sustancias no celuldsicas en las hojas sin tratar de la PO que
promovieron a su degradacion.
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Imagen 20. Termogramas DSC de la PO, PO - C, PO - MCCy C - MCC [38]

Por otro lado, los primeros picos de descomposicion en el termograma PO pueden
asociarse a la volatilizacion de las hemicelulosas (el compuesto mas inestable
térmicamente) con una disminucién de la fraccibn amorfa. Los picos de
descomposicion de PO, C - PO, PO - MCCy C - MCC a 326,582C, 332,94°C, 337,792C
y 340,1°C, respectivamente, estan relacionados con la ruptura de los enlaces
glusodidicos y formacién carbonizada.

Con los resultados obtenidos, se puede concluir que la PO - C y la MCC comercial
tienen propiedades térmicas interesantes.

- Difraccion de Rayos X (DRX)

La difraccion de rayos X es una técnica que consiste en una radiacion
electromagnética de elevada energia y pequefia longitud de onda a través de la
muestra cristalina sujeta a estudio. Cuando se produce la incidencia de un haz de
rayos X en un material sélido, una parte del haz se dispersa en todas direcciones a
cauda de los electrones asociados a los atomos o iones que se encuentra en el
trayecto, pero la resta del haz da lugar al fenémeno de la difraccion de rayos X, que
da lugar cuando existe una simetria de las ordenaciones regulares de los atomos y
si se cumplen las condiciones que vienen dadas por la Ley de Bragg, que relaciona
la longitud de onda de los rayos X y la distancia interatémica con el dngulo de
incidencia del haz difractado. Si no se cumple la Ley de Bragg, la intensidad que se
produce es minima.

Ley de Bragg > n- 1 = 2d - senf
Donde:
A = Longitud de onda de los fotones X.

d = Distancia interplanar de la red cristalina.
6 = Angulo entre el haz de incidente y el plano de difraccién.
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Cuando se obtienen las respuestas de las incidencias, se obtiene un difractograma,
el cual nos proporciona la informaciéon para identificar y cuantificar los
componentes presentes en los materiales, ya que cada componente tiene un
difractograma/patrén tnico, o lo que es lo mismo, su huella dactilar. [63]

Fuente de
Rayos-X

Imagen 21. DRX [63][64]

La difracciéon de rayos X se ha utilizado en anteriores trabajos [38] para
determinar la cristalinidad de los materiales celul6sicos obtenidos de la Posidonia
Oceanica después de diferentes tratamientos. Cada material en forma de polvo
molido se coloca en el soporte de la muestra y se nivela para obtener una
exposicién total y uniforme a los rayos X.

Las muestras preparadas se examinan utilizando el difractometro de rayos X a
temperatura ambiente con una fuente de radiacién monocromatica CuKa (A=0,154
nm), en modo de escaneo por 2 rangos de dngulo que van desde 52 a 602 en un
tiempo de conteo de 0,04 s en cada paso y un tiempo de escaneo de 5 min, a un
voltaje de generador de 45kV y una corriente de 40mA. Para evaluar la
cristalinidad de las diferentes muestras, el indice de cristalinidad (C;) se determina
en base a los datos de la intensidad reflejada:

_ Iooz * Iam .

%C; = 100

Loz
Donde:

Iyo2 = Intensidad maxima del pico de difraccion de la red (002).

Im = Intensidad dispersada por la parte amorfa de la muestra.

En la siguiente tabla (Tabla 6) se muestran los indices de cristalinidad de las hojas
y de las bolas de la Posidonia Oceanica de las fibras y de la nanocelulosa de un
estudio realizado anteriormente: [29]
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Tabla 6. Indice de cristalinidad antes y después de obtener la nanocelulosa de las hojas y
bolas de la Posidonia Ocednica [29]

Indice de cristalinidad

Indice de cristalinidad

MATERIA PRIMA antes de obtener la de la nanocelulosa
nanocelulosa (%) (%)
Hojas de la Posidonia Ocednica 46 62
Bolas de la Posidonia Oceanica 60 64

En las CNC preparadas, se observa un valor del indice cristalinidad mayor que
antes de obtencion de la nanocelulosa. Esto se debe a la mayor pureza del sustrato.

En los patrones DRX (Imagen 22) obtenidos se observa un pico de intensidad
mayor ubicado a un valor de 20 alrededor de 22,72 (Ipoz2),que esta relacionado con
la estructura cristalina de la celulosa I para todas las muestras, mientras que el
fondo amorfo se caracteriza por la baja intensidad difractada a un valor de 26
alrededor de 182 (I.m). Sin embargo, también aparecen otros picos. Estos picos
corresponden a la Silice y a la Wedellita, los cuales son elementos asociados a las
impurezas que se encuentran comtinmente en la biomasa marina.

1]

]

Lin {(Counts)
i

&
8

e (a)
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Imagen 22. Difractograma obtenido de las (a) Bolas de la Posidonia Ocednica y (b) Hojas de
la Posidonia Ocednica [29]

En otro trabajo [38], los perfiles DRX se obtienen utilizando la radiacion de CuKa a
un voltaje de generador de 45 kV y una corriente de 40 mA. Se utiliza un detector
para recoger los datos en un rango angular de 5-502/26 con un tamafio de paso de
0,0172/26 y un tiempo de conteo de 50,1650 s en cada paso. Para los indices de
cristalinidad, se utiliza la misma ecuacién que en el trabajo anterior. En este
trabajo se analizaron muestras de PO, PO - MCC, PO - Cy C - MCC:

12000
MUESTRA CRISTALINIDAD (%)
PO 45,05
10000 -
PO-C 60,5
PO - MCC 74,23
8000 —
C-Mcc 79,5

6000 —

Intensity (counts)

2000 -

20 (°)
Imagen 23. Difractograma obtenido de la PO, PO - C, PO - MCCy C - MCC [38]
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De acuerdo con la Imagen 23, 1a estructura de todas las muestras presenta cuatro
picos detectados alrededor de 14,89, 16,22, 22,42 y 34,42, caracteristicos de la
celulosa I. La ausencia de la celulosa II es evidente, ya que no hay doblete en el pico
ubicado a 22,62. Cabe destacar que, en la PO sin tratar, se observa un pico a 299
que se le atribuye a las impurezas minerales que se presentan en gran medida en
la biomasa marina, principalmente silice y wedellita (como en el anterior trabajo).
Considerando que, la ausencia de este pico en la PO - C indica la eliminacion total
de compuestos inorganicos después de la deslignificacion y el tratamiento alcalino.

Por lo que respecta el indice de cristalinidad calculados a partir de los patrones
DRX, en la PO la celulosa se expande en la matriz celulésica por componentes
amorfos no celulésicos; por lo tanto, se obtiene una baja cristalinidad (45,05%).
Por lo contrario, los mayores indices de cristalinidad se muestran en la PO - MCCy
C - MCC son causados por la eliminacién de lignina amorfa y hemicelulosa a través
de la deslignificaciéon y el tratamiento alcalino que produce la ruptura de los
enlaces glucosidicos, lo que conduce a la reorganizacion de las moléculas de
celulosa.

- Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con Ila
Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR)

A partir de que cada espectro IR proporciona una caracteristica “huella digital”, la
espectroscopia FTIR permite registrar todas las longitudes de onda
simultidneamente. Para ello, se necesita una fuente de luz continua para generar luz
en un amplio rango de longitudes de onda infrarrojas. Con ello, se produce un
interferograma, que es una sefial en bruto que representa la intensidad de la luz en
funcién de la posicion de un espejo. Por ello, la sefial necesita primer ser
transformada en Fourier para producir la representacion IR de intensidad contra
el nimero de onda, por ello su nombre.

El uso de la técnica FTIR sirve para que los espectros muestren una relacién
sefal /ruido mayor que en las espectroscopias infrarrojas, dado que la precision de
la longitud de onda es mayor. Para preparar las muestras, se acondiciona la
muestra solida molida a analizar en una ventana de KBr, ya que es transparente a
los rayos IR, y se prensa. Si es una sustancia liquida, se utiliza un disolvente
transparente a los rayos IR, por ejemplo, CCls.

El interés de usar la técnica FTIR - ATR es el poder realizar un estudio mas
completo de las propiedades estructurales y supramoleculares, ya que no es una
técnica destructiva y en consecuencia no se modifica ni se destruye la estructura
cristalina. Esta técnica es simple, directa y flexible, que consiste en el paso de un
haz de radiacidn infrarroja a través de un cristal transparente al IR y de alto indice
de refraccion, sobre el que esta colocada la muestra. En el paso del haz de IR a
través del cristal, éste se refleja varias veces y la superficie de la muestra absorbe
parte de la radiacion a frecuencias caracteristicas. [65]
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Imagen 24. FTIR - ATR [66][67]

Los espectros infrarrojos de Fourier en las hojas sin tratar y blanqueadas de la
Posidonia Oceanica y los CNC obtenidos de las blanqueadas, se han estudiado
anteriormente en un rango de 400 - 4000 cm! en modo de reflexiéon atenuada
[52]. La Imagen 26 muestra los espectros en los cuales muestran sefiales en todos
los casos a 3364 cm1y 2926 cm-! debido a las vibraciones de estiramiento del OH
y CH y senales en la region de estiramiento de C - O entre 1200 cm-! - 950 cm-1.
Después del tratamiento quimico (hojas blanqueadas y CNC), no aparece la banda a
1511 cm! asignado al modo de estiramiento aromatico de CO para el anillo de
guayacilo de lignina, lo que confirma la eliminacién de lignina.

En el espectro de hojas sin blanquear, el pico a 1736 cm-! se asigna a la vibracién
de estiramiento C = O de los grupos carbonilo y acetilo en el componente de xilano
de las hemicelulosas. La ausencia del pico en 1256 cm-! confirma la eliminacién de
la hemicelulosa en los materiales hidrolizados. En el caso de los CNC, las sefiales a
1157 cm! se asigna al estiramiento asimétrico del puente C —0 —C, en 1061 cm!
al estiramiento asimétrico del anillo de anhidroglucosa (monémero de la celulosa),
en 1023 cm! al estiramiento C — O, en 895 cm! a los enlaces -glucosidicos de la
celulosa, que confirma la naturaleza de la celulosa I del CNC producido.
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Imagen 25. Espectros FTIR de las hojas de la Posidonia Ocednica sin blanquear y
blanqueadas y la CNC obtenida en la 22 hidrdlisis de la Posidonia Ocednica en el rango de
400 - 600 cm™ [52]

En el siguiente trabajo [38], el analisis FTIR se hizo con muestras de PO, PO - C, PO
- MCC y C - MCC, donde se observan las principales bandas se absorcion en los
espectros de la Imagen 27 y se resumen en la Tabla 7:

(a)- : :: N I (b) - Mcc

Transmitancia
Transmitancia

17

' :: -. ........... ;:= :

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400

Nimero de onda (cm?) Ntmero de onda (cm™)
Imagen 26. (a) Espectro FTIR de la PO, PO - C, PO - MCCy C - MCC en un rango de 40 - 4000
cm1 (b) Espectro FTIR de PO, PO - C, PO - MCCy C - MCC en un rango de 2000 - 400 cm* [38]
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Tabla 7. Resultados obtenidos en el FTIR de la Imagen 26 [38]

Namero (_ie onda Posibles asignaciones de banda
(cmT)
La vibraciéon de estiramiento de los enlaces O - H de los grupos
3400 - 3000 . . . . .
hidroxilos primarios y secundarios.
2901-2905 La vibracion de estiramiento de los enlaces de C—H
La flexion de absorcion H—O—H de la molécula del agua
1640 .
absorbida.
1430 La vibracidon de flexion del CHz.
La vibracion de estiramiento relacionada con los enlaces C—H o
1370 . - o
C—0 en los anillos aromaticos de los polisacaridos.
1325 La vibracion del CH».
1165 La vibracion asimétrica de la unién [-glicosidica.
1110 La vibracion de estiramiento de los enlaces C—0—C del anillo de
piranosa de celulosa.
1060 La vibracion de estiramiento de los enlaces C—0.
898 Las vibraciones oscilantes de los enlaces C—H de celulosa.

El aumento cristalino que se observa en las muestras de celulosa microcristalina
(PO - MCC y C - MCC) puede ser confirmado por el desplazamiento de la vibraciéon
de estiramiento de C - Hde 2901 cm1a 2905 cm-1.

Las alteraciones espectrales mas detalladas pueden ser observadas en la PO - C, PO
- MCC y C - MCC comparado con el PO. La ausencia de la banda de absorcion
centrada en 2860 cm se asigna a la vibracién de estiramiento asimétrico y
simétrico del grupo CH> de hemicelulosa.

La desapariciéon de la banda de absorcion situada en 1740 cm! se atribuye al
estiramiento del C - O en el acetil y el acido uranico en los grupos éster de la
hemicelulosa o el grupo de éster carboxilico de los acidos ferulicos y la unidad
acido p- cumarico de lignina. Ademas, la ausencia de la banda observada a 1240
cm! se asigna al enlace C - O fuera de plano que se estira la vibracion del grupo
arilo de moléculas de lignina. La desaparicion de estas bandas en los espectros de
PO - C, PO - MCC y C - MCC indican que todos los componentes no celuldsicos,
principalmente la lignina y la hemicelulosa, se eliminaron completamente después
de la deslignificacién y el tratamiento alcalino. Por lo tanto, indica la presencia de
celulosa como componente principal en el PO - C y PO - MCC. Ademas, los
espectros FTIR de la PO - MCC producida es comparable con el del MCC comercial,
lo que sugiere que la MCC pura se ha obtenido con éxito a partir de la materia
prima de la PO.

- Analisis termogravimétrico (TGA)

El andlisis termogravimétrico es una técnica que mide las propiedades fisicas y
quimicas de una muestra en funcién de la temperatura en una atmdsfera definida.
Esta técnica se utiliza principalmente para la caracterizaciéon de materiales en lo
que respecta su composicion.
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En una curva TGA se observa primero la pérdida de masa de los componentes
(humedad, solventes, mondmeros), seguido de la descomposiciéon del polimero,
combustiéon de carbéon y residuos finales (cenizas). Permite estudiar la
descomposicion de productos materiales y sacar conclusiones sobre sus
componentes individuales.

La primera derivada de la curva TGA con respecto al tiempo se conoce como curva
DTG; es proporcional a la velocidad de descomposicion de la muestra [68].
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Imagen 27. TGAy DTG [69][70]

En trabajos anteriores [38] se comparan las fibras de la Posidonia Oceanica (PO),
la celulosa obtenida en la Posidonia Oceanica (C-MCC), la celulosa microcristalina
producida de la Posidonia Oceanica (PO-MCC) y de celulosa microcristalina
comercial (C-MCC). Con ellas se hicieron las pruebas por triplicado para asegurar
exactitud y precision. La temperatura TGA se elevo de 502C a 750°C, bajo
atmdsfera de gas nitrégeno (60cm3/min), a una velocidad de calentamiento de
10°C/min. Del mismo modo, se estudi6 la curva DTG.
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Imagen 28. (a) Curvas TGA y (b) Curvas DTG [38]
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En la Tabla 8, se informa de los resultados del analisis térmico de las curvas de la
Imagen 28. (a) Como se puede observar, todas las muestras exhiben dos etapas de
pérdida de peso dentro del rango de temperaturas de 25°C - 7502C, excepto la
Posidonia Ocednica sin tratar, que muestra otra etapa de degradacién a los 6602C
aproximadamente, debido a la degradacion de compuestos minerales como la
silice y la weddellita, confirmando con ello las conclusiones que se obtienen en el
mismo trabajo con la técnica XDR. La primera etapa de las muestras tiene lugar en
un rango de temperaturas de 802C - 1509C aproximadamente, que es causado por
la evaporacién de la humedad y otros compuestos volatiles dentro de las muestras.
La pérdida de peso de los componentes celul6sicos comienza desde 2002C hasta
3909C, que se debe a los procesos de degradacion de la celulosa (como, por
ejemplo, deshitratacion, despolimerizacién, descarboxilacion y descomposiciéon de
unidades de glusosa), seguido de una formacidén de residuos carbonizados.

Tabla 8. Resultados obtenidos por el andlisis TGA [38]

Analisis TGA
MUESTRAS Tinicial (2C) Tmax (2C) Pérdida de peso residual a los 7502C
PO 235,66 324,58 2,05
PO -C 287,23 330,27 1,52
PO - MCC 302,69 331,69 0,55
C-McCC 309,82 333,11 0,48

Con lo que respecta sobre la Imagen 28. (b), se encuentra un pico de temperatura
mas bajo alrededor de 2482C para la PO, lo que representa la descomposicion de la
hemicelulosa. La ausencia de este pico en PO - C, PO - MCC y C - MCC indica la
eliminacién completa de la hemicelulosa después de la deslignificaciéon y el
tratamiento con Aalcalis, lo cual también sucede en el andlisis de FTIR con la
ausencia de picos correspondientes a la hemicelulosa. Ademas, para la PO, el inicio
de la degradacién se observa a una temperatura de 235, 662C y la temperatura
maxima se determina a 324,582C, mientras que en la PO - C y la PO - MCC, la
temperatura inicial y la maxima de degradacion se observan a 287,232C, 330,27°C,
302,692C y 331,699C, respectivamente. La C - MCC también presenta una mayor
temperatura de descomposicion que comienza a los 309,822C, con una
temperatura maxima a los 331,119C.

Este comportamiento se asigna a la significativa cristalinidad de la celulosa
microcristalina. Ademas, es importante sefialar que a 3809C, la pérdida de peso de
las muestras de celulosa microcristalina es mayor que la de la PO y PO - C, lo que
se debe a la menor pureza de esta ultima. La PO - MCC mostr6 una estabilidad
térmica similar a la del C - MCC en términos de temperaturas iniciales y maximas
de descomposicion.

Con lo que respecta al peso del residuo carbonoso a 7509C (Tabla 8), el peso del PO
(2,05%) es mayor que la de la PO - C (1,52%), PO - MCC (0,55%) y C - MCC
(0,48%), respectivamente. El mayor residuo de carbonizaciéon de la PO ces
probablemente causado por la informacién de carbonizacién de los compuestos
retardantes de la llama.
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Finalmente, los resultados obtenidos indican también que los tratamientos de
blanqueo, alcalinos y de hidrélisis podrian eventualmente mejorar la estabilidad
térmica de la celulosa microcristalina preparada debido a la eliminacién de
compuestos no celulésicos, los compuestos inorganicos y las regiones amorfas.
Ademas, contiene mayor estabilidad térmica que a la aislada del racimo de frutos
vacios de palmera aceitera (Tinicio=2752C y Tmax=3262C) (X) y comparable a la
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nanocelulosa obtenida del bambu (Tmax=331,72C) y la paja de trigo (Tmax=332,22C).
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7. Materia textil a tratar

Se ha realizado una buisqueda profunda de las materias textiles a las que se puede
realizar un acabado con nanocelulosa, para obtener asi un textil funcionalizado,
con mejores propiedades fisicas y térmicas que el producto inicial.

-  ALGODON

Se han realizado investigaciones recientes para obtener materiales textiles
conductores. Esto se ha estudiado con un revestimiento conductivo a las telas de
algodon con compuestos de nanocelulosa / polipirrol. Con la incorporacién de la
nanocelulosa en los sistemas de pirrol - telas de algodon - FeClz - H:0, los
materiales obtienen mejores propiedades mecanicas, eléctricas o ambas.

El pirrol ha despertado el interés de las investigaciones debido a sus aplicaciones
eléctricas, Opticas, biolégicas y médicas. Se caracteriza por una buena
conductividad eléctrica, su directa polimerizacién, citocompatibilidad y estabilidad
ambiental. La conductividad eléctrica puede controlarse cambiando el grado de
dopaje y la polimerizacion del pirrol se puede inducir por oxidacién electroquimica
en sustratos metalicos o por oxidacién quimica. La oxidaciéon quimica se puede
realizar gracias al FeCl3 como agente oxidante.

Con la unién de la polimerizacién del pirrol, y con las propiedades sobresalientes
que contiene la nanocelulosa como son la alta resistencia y la rigidez, junto con la
renovabilidad, biocompatibilidad y biodegradabilidad, hace que se hayan
desarrollado materiales compuestos con aplicaciéon potencial en muchos campos,
de los cuales los textiles conductivos recubiertos con polimeros ahora forman
parte de esa familia. Estas telas se utilizan para aplicaciones industriales, asi como
para aplicaciones domésticas y comerciales, incluida la disipacién electrostatica y
el blindaje contra interferencias electromagnéticas, pisos, materiales para techos,
ropa deselectrizante y ropa libre de polvo y gérmenes. Las caracteristicas de
absorcion de microondas de estos tejidos también son muy deseables, permitiendo
que estos materiales se utilicen en aplicaciones militares como el camuflaje y los
tejidos protectores de radar para la tecnologia sigilosa. [71]

.
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Imagen 29. (De izq. a drcha.) Tejido de algoddn, estructura quimica del pirrol y nanocelulosa
[72][73][74]
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- YUTE

En la literatura, se ha encontrado un articulo que trata sobre la preparacién y
caracterizacion de un tejido de yute recubierto de nanocelulosa. Con fibras de
yute de desecho, se extrae y se purifica la nanocelulosa mediante tratamientos
quimicos. En este estudio, aparte de utilizar la nanocelulosa como refuerzo, se
utiliza el polimero epoxi verde como resina como sistema matricial y un
endurecedor para obtener asi el material compuesto.

Los compuestos poliméricos reforzados con una fibra natural han ganado
especial atencion en los dltimos afios por el medio ambiente, los beneficios
econdmicos y el bajo consumo de energia. También hay que tener en cuenta
que las fibras naturales ofrecen muchas ventajas en comparacién con los
materiales sintéticos, ya que, aparte de la calidad del medio ambiente, los
materiales recubiertos de fibras naturales son ligeros, faciles de procesar y
estan disponibles en grandes cantidades, con bajos requerimientos de energia
de combustibles fésiles. Por ello, son candidatos prometedores para el
remplazo de fibras de refuerzo sintéticas convencionales en materiales
compuestos.

Con la nanocelulosa recubriendo el yute, se ha conseguido mejorar el médulo
de traccion, las propiedades de flexidn y la resistencia a la fractura, aunque con
el material compuesto utilizando la resina, hay una disminucién de la
resistencia en comparacién con el yute sin recubrir. Respecto al médulo de
almacenamiento, también se aumenta una mejora con los compuestos de yute
con nanocelulosa.

En conclusion, el recubrimiento de nanocelulosa mejora las propiedades
mecanicas y dinamicas del tejido, ya que se forma una red rigida por los enlaces
de hidrogeno incorporados. [75]

e

Imd:qen 30. (Dé zzq: adrcha] Tejido de yute, resina (matriz del material copuest]yfibras

de yute (refuerzo del material compuesto) [76][77][78]
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En el trabajo de los autores Khalil et al. [79], se utiliza la nanocelulosa fosforilada
preparada a partir de fibras de vaina de la palma datilera junto al quitosano para el
recubrimiento de un tejido de yute para obtener un textil antimicrobiano y con
propiedades de estabilidad térmica.

Al igual que en los trabajos anteriores, se ha investigado la obtencién de estos
materiales a raiz de que la celulosa es el recurso bioldgico mas abundante en el
mundo y un recurso renovable, con gran disponibilidad y de bajo coste. La fibra
natural mas biodegradable, ecolégica y renovable después del algodon es el yute.
Este se usa ampliamente en muebles, tapiceria y textiles para el hogar, pero la
renovada demanda del yute se debe principalmente a su naturaleza ecoldgica,
biodegradable e hidrofilica. Por su alto contenido en celulosa, el yute se incendia
facilmente, se quema por completo en atmdsfera abierta, no se puede extinguir
facilmente en presencia de fuego y se dafia rapidamente. Por ello, la demanda de
los productos de yute funcionales con materiales antibacterianos, para asi evitar la
contaminacion microbiana no deseada, y que sean térmicamente estables estan en
aumento los ultimos afios.

Se controla el rendimiento de cualquier compuesto compatible con la fibra por las
caracteristicas de sus componentes. Ademas, la fibra debe tener una buena
compatibilidad y unién con la matriz. De ahi que el rendimiento del compuesto
puede mejorarse mejorando la superficie de las fibras de yute quimica o
fisicamente. Entre una variedad de mejoras de superficie, los procedimientos de
reticulaciéon son los que mas atraen ultimamente, debido a la capacidad de los
grupos quimicos de entrecruzamiento para interactuar con las fibras de matriz y
de yute. Los acidos policarboxilicos, como el acido citrico, es el mejor tipo de
reticulador para aplicaciones compuestas. Enlaces interfaciales entre la fibra de
yute y el acido citrico se pueden crear mediante el desarrollo de enlaces covalentes
e hidrégeno. El quitosano atrae el interés cientifico e industrial por su actividad
antimicrobiana, biodegradabilidad y no toxicidad.

Con el tratamiento de reticulacion de un tejido de yute con el quitosano y la
nanocelulosa fosforilada, se ha obtenido un tejido que inhibe el crecimiento de
todas las cepas bacterianas patégenas en contra de un tejido de yute sin tratar y
que, con la accidén catalitica de los grupos fosfato de la nanocelulosa fosforilada y
los grupos amino del quitosano, conduce a la formacion de una capa superficial de
carbon que evita la descomposicion de éste a altas temperaturas.

HO
@]
HO OH
o0
; OH NHs
. . s HO NHz
2 ¥\ S N ."' ¥ W n

}rﬁageh 3i.‘(De' iqu.rd drcha.) Tejido de yute, palma datilera y formula quimica del quitosano
[76][80][81]
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En este trabajo, se investiga por mejorar el rendimiento de un tejido de poliéster
con nanofilamentos de celulosa, que se separa de la fibra de ray6n de viscosa de
desecho industrial.

Los materiales textiles hechos de fibras naturales han desempefiado un papel
importante en la vida de los seres humanos desde tiempos inmemoriables y
todavia se utilizan ampliamente en la industria textil moderna por sus propiedades
Unicas, los cuales son materiales textiles de alta calidad. La nueva forma de
reutilizar las fibras que se desperdician durante el procesamiento y los usos finales
tienen un gran potencial de comercializacion, debido a sus excelentes propiedades
intrinsecas.

El polvo fino que se prepara a partir de la fibra de rayén de viscosa se conoce como
nanobigote, que puede impartir varias propiedades funcionales, no sdlo a los
textiles sino al campo de la electrdnica y la medicina.

Con todo ello, después de caracterizar el tejido de poliéster sin tratamiento y con
nanofilamentos de celulosa, se obtiene que se mejora la carga de rotura y el angulo
de recuperacién de los pliegues, casi sin efecto sobre la rigidez del material
después del tratamiento. También se mejora la capacidad de absorcién y reduce la
permeabilidad al agua y al aire del tejido de poliéster tratado. Finalmente, respecto
a las propiedades térmicas, hay una ligera desviacion del pico endotérmico
respecto al tejido sin tratar, pero no es muy significativo. [21]

Imagen 32. (De izqda. a drcha.) Tejido de pélie’ster - Fibra de rayédn de viscosa [82][83]

Con los tejidos mencionados, sabiendo que hay diferentes articulos que hablan
sobre el recubrimiento de la nanocelulosa en éstos, es posible plantear el estudio
de la incorporacion de la celulosa extraida de la Posidonia Oceanica en estos
diferentes tejidos para mejorar sus propiedades mecanicas y térmicas, para
obtener un material novedoso con doble funcionalidad a partir de un desecho que
no se utiliza actualmente para estos casos.
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8. Sistemas de aplicacion

En un trabajo de la literatura [16], los nanocompuestos de PLA/CNC se obtienen en
dos pasos. Primero, se produce un lote maestro de PLA/CNC (sin tratar o
injertado) de CNC 10% en peso en una camara de mezcla Brabender a 1632C y 30
rpm durante 7 min. El lote maestro se diluye luego con PLA virgen (0,5, 1y 2% en
peso de CNC) usando una extrusora conica de doble tornillo. Las temperaturas de
procesamiento utilizadas son de 150 ¢C, 150 2C y 1452C en las zonas del extrusor,
la velocidad de los tornillos es de 5 rpm y se usa una matriz circular (5 mm de
didmetro) a 140°C. Las muestras se moldean por compresiéon con una prensa a
1802C durante 5 min, con una fuerza de cierre de 2043 kPa durante 5 min seguido

TEXTIL
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de un enfriamiento por agua para obtener las placas.

Imagen 33. Cdmara de mezcla, extrusora cénica y prensa [84][85][86]
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En otro estudio [87], para la obtencién de peliculas de polianilina con nanocelulosa
se utiliza la técnica de vaciado. Se preparan mediante la mezcla de los
componentes en medio acuoso en periodos de 24h a temperatura ambiente. La
mezcla obtenida se vuelca en una placa Petri y se deja secar a temperatura
ambiente.

Si la nanocelulosa es procedente de la pulpa Kraft, la dispersién se introduce en la
placa Petri y se seca a 402C durante 3 dias. Seguidamente, se acondicionan las
peliculas obtenidas a 232C y con una humedad relativa del 50% antes de su uso.

Imagen 34. Pelicula de nanocelulosa con 20wt% PANI [87]

Para la obtencién de peliculas o laminas de nanocelulosa fibral se utiliza la técnica
de drenaje de una suspension de fibras sobre un alambre en movimiento, parecido
a un tejido, dando como resultado un material flexible y continuo a partir de fibras
discontinuas. A veces, se utilizan los poli - electrolitos como agentes de retencion y
para controlar la estructura de la pelicula, tamafio de poro, estructura coloidal y
distribucién de la fibra.

Otro proceso puede ser el método de filtrado [87], donde se agita la suspension de
nanocelulosa por 2 minutos con un agitador de mano y seguidamente se pasa la
suspension por un filtro de tamafio de malla 150. La suspensiéon se drena por
completo cuando la superficie reflectante de la pelicula himeda se vuelve mate. Al
obtener la lamina, la pelicula humeda se separa de la malla y se coloca entre
papeles secantes. Las peliculas himedas se secan a 1122C durante 10 minutos
aplicando vacio.
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Imagen 35. Pelicula obtenida por el método de filtrado, aplicando vacio [87]

En el siguiente trabajo [88], la elaboracién de membranas se realiza a través de
electrospinning. Primero, se elaboran las membranas con 10 mL de solucion
compuesta de pellets PLA, disueltos en cloroformo/acetona (relacion 2:1),
procurando que el contenido del polimero fuera del 10% de la solucién. La
solucidn fue cargada en una jeringa y llevada al electrospinning, con parametros de
fabricacion:

- Diatancia inyector - colector: 20 cm.
- Voltaje: 24 kV.
- 1 mL/h de flujo de solucién.

El refuerzo, que es la nanocelulosa, se hizo en porcentajes de 1%, 3% y 5% con
respecto al peso del polimero.

Plato colector
Capilar

Bomba
infusora

Imagen 36. Izqda: Ensamble de la técnica electrospinning. Drcha: Ejemplo de nanofibras
obtenidas por la técnica electrospinning [89] [88]

En la literatura [90] se ha encontrado una tesis de la fabricacién de materiales
compuestos: el primero procedente de las fibras de la Posidonia Oceanica y gluten
como ligante, el segundo de fibras de la Posidonia Ocednica junto biopolietileno, el
tercero de fibras de la Posidonia Ocednica junto poliuretano y el cuarto de fibras de
Posidonia Oceanica junto aglomerantes de resinas epoxy bio.
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Para todos menos para el composite de fibras de Posidonia Ocednica junto
biopolietileno, el método de obtencion de los composites es con la técnica de
termocompresion. En el Posidonia Oceanica/biopolietileno, es por moldeo por
inyeccion.

Antes que todo, se tratan las fibras de Posidonia Oceanica: se trituran, tamizan y
limpian para su uso.

El equipo de termocompresion empleado para el desarrollo de los biocomposites
es el siguiente:

- Sellena el molde por completo y después se cierra. El molde es de aluminio
con una cavidad de 4,5 x 7 cm.

- Se coloca el molde en los platos calientes del equipo de termocompresion,
utilizando una prensa con un tonelaje maximo de 10 Tm y un rango de
temperaturas de procesado desde temperatura ambiente hasta 3002C.

Para el compuesto de Posidonia Oceanica/Gluten se mezclan ambos materiales con
las cantidades indicadas en la Tabla 9, para que éstos queden distribuidos de
manera homogénea.

Tabla 9. Cantidad utilizada de materia prima para cada uno de los prototipos compuestos de
Posidonia Ocednica/Gluten [90]

% Posidonia % Posidonia
Muestras Oceanica Gluten | Oceanica (g) Gluten (g) | Total (g)
PO/gluten_1 90 10 12,6 1,4 14,0
PO/gluten_2 80 20 11,2 2,8 14,0
PO/gluten_3 70 30 12,6 5,4 18,0
PO/gluten_4 60 40 10,8 7,2 18,0

Variando el rango de temperaturas y presion, las condiciones 6ptimas de trabajo
son a una temperatura de 1202C y a una presién de 22 MPa durante 10 minutos
aproximadamente para asegurar la fusion del gluten. Pasado ese tiempo, se deja de
aplicar calor, pero se sigue con la misma presion durante 15 minutos para que el
gluten se distribuya homogéneamente por todo el material y obtenerlo compacto,
al mismo tiempo que se enfria el molde para proceder su extraccion de los platos
calientes.

En el caso de la Posidonia Ocednica/biopolietileno, se quiere conseguir una fibra
con el menor tamafio posible. Por ello, se realiza antes una etapa adicional de
molienda de las fibras mediante un molino ultracentrifugo, para obtener el residuo
de la Posidonia Oceanica en formato polvo.
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Las formulaciones que se utilizan son de 5, 10, 20, 30 y 40% en peso de PO en
matriz de biopolietileno, mezclandose mecanicamente en una bolsa hermética con
el objetivo de conseguir una mezcla homogénea. Las diferentes formulaciones se
extruyen en una extrusora co-rotatoria de doble husillo a una velocidad constante
de 40 rpm.

La temperatura de la tolva de alimentacion es de 1602C en todas las formulaciones
y en la boquilla de extrusion de 1602C, 1652C y 1702C. Después del enfriamiento
del material extruido, los materiales se peletizaron obteniendo el “compounding”.

El “compounding” es el material de partida para el procesamiento de la técnica de
moldeo por inyeccién. Para ello, la temperatura de inyeccion para los compuestos
Posidonia Oceanica/biopolietileno es de 190°2C para evitar la degradacién del
componente lignoceluldsico, donde se utiliza un molde de acero.

Para el composite de Posidonia Oceanica/poliuretano se utiliza el modelo de
extrusion explicado en el composite Posidonia Ocednica/gluten. EI mezclado
previo de los diferentes componentes (Tabla 10) se realiza en un amasador de
1000W. Esta mezcla se introduce en el molde de termocompresion con una
cavidad de 9,4 cm de espesor. Posteriormente, se hace el curado en las planchas a
1209C durante 10 minutos.

Tabla 10. Cantidad utilizada de materia prima para cada uno de los prototipos compuestos
de Posidonia Ocednica/Poliuretano [90]

Muestras OIc)gzildi(c):l(ag) P(g)R Agua (g)
PO/bioPUR_1 70 12,4 3,7
PO/bioPUR_2 70 17,5 53
PO/bioPUR_3 70 23,3 7,0
PO/bioPUR_4 70 30,0 9,0
PO/bioPUR_5 70 46,7 14,0
PO/bioPUR_6 70 70,0 21,0

Finalmente, para el composite Posidonia Oceanica/resinas epoxy bio, se tratan las
fibras de Posidonia Ocednica con agentes de acoplamiento-silano. Seguidamente,
se utiliza la técnica de termocompresién con una relaciéon 70:30 de Posidonia
Oceanica / resina epoxy bio, con respecto al peso total. En cuanto a la cantidad de
endurecedor a utilizar, segin especificaciones técnicas, se estipula una proporcion
de 100:40 con respecto a la cantidad de resina.

Después de varios ensayos preliminares variando las condiciones de temperatura

y presion, en este caso las condiciones de trabajo y presion 6ptimas son de 852Cy
10 T durante 20 minutos, para que la resina cure completamente.
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Pasado ese tiempo, se deja de aplicar calor, pero se aplica la misma presién
durante 60 minutos para que la resina se distribuya homogéneamente por toda la
fibra de Posidonia Ocednica y obtener un material compacto, al mismo tiempo de
que se enfria el molde y asi, al traspasar el tiempo, se puede extraer éste de los
platos calientes.

Termocompresion Sistema de Alimentacion

Molde de Precision

Molde

Embolo de Inyeccién
2.100 Kglem®

Camara de Calefaccion

Imagen 37. Izqda: Técnica de termocompresion. Drcha: Moldeo por inyeccién [91][92]

El ultimo trabajo que se va a mencionar en este apartado es el de la aplicacién de la
nanocelulosa por el método Pad-dry-cure [21]. Se acolchan muestras de tejido de
poliéster con diferentes concentraciones de suspension de nanocelulosa (1,5 y 10
gpl). Para una soluciéon de 1 gpl se afiaden nanoparticulas de nanocelulosa de 0,1
gramos en 100 ml de alcohol con 5 gramos de sal de sodio.

La mezcla se agita con un agitador mecadnico a 250 rpm durante 30 min a una
temperatura de 502C. De la misma forma se prepara toda la solucién de las
diferentes concentraciones.

Las muestras de tejido de poliester (40x30 cm) se sumergieron en el acolchado
mezclado con el alcohol a temperatura ambiente durante 10 minutos y luego se
pasan a través de una manga aplastadora del laboratorio dos veces, la cual se
coloca a una velocidad de 15 rpm con una presién de 1,75 kg/cm?, utilizando la
secuencia de acolchado de dos inmersiones y dos prensados, obteniendo
finalmente el 70% del tejido de poliéster sin liquido del bafio.

Cilindros
exprimidores

I+

—

Tejido —» —

U Secado Curado

Bafo

Imagen 38. Método Pad - dry - cure [93]

En este trabajo, el método de aplicacion de la nanocelulosa mas indicado, ya que no
se trata de films sino de tejidos, seria el de Pad-dry-cure.
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9. Técnicas de caracterizacion del tejido tratado

Las técnicas de caracterizacion del tejido se han realizado en base a los tejidos
escogidos en el Apartado 7.

- ALGODON [71]

o Conductividad

La conductividad eléctrica de los tejidos de algoddén recubiertos con pirrol y
nanocelulosa se determina a temperatura ambiente (252C) utilizando un
multimetro digital. La magnitud de la conductividad del tejido en funcién de
sustratos de nanocelulosa, monomero y solucién oxidante se muestra en la Imagen
39. Los resultados de la imagen informan de que la conductividad de los tejidos de
algodén aumenta exponencialmente al aumentar la dosis de pirrol y oxidante
independientemente de la nanocelulosa, por lo tanto, la conductividad del tejido
depende de las cantidades del mondémero de pirrol y oxidante.

Ademas, el aumento de la conductividad se debe al aumento del grosor de la capa
del polimero conductor. Una capa de polimero conductor mas gruesa mejora el
contacto eléctrico entre las fibras, lo que aumenta la conductividad general del
textil. Dependiendo de la naturaleza de la celulosa utilizada, ya que en este trabajo
se estudia tanto nanofilamentos de celulosa, copolimero de nanofilamentos de
celulosa y poliacrilamida y carbometilcelulosa, se produce una diferencia
significativa de la conductividad, disminuyendo en el caso de la carbometilcelulosa
por la naturaleza de los grupos mondémeros unidos a la estructura de la
nanocelulosa, asi como la ausencia de cristalinidad.

El aumento de la conductividad utilizando el copolimero de nanocelulosa con
poliacrilamida puede estar asociado en este caso con las siguientes razones:

* Aumento de la retencion de polipirrol en las fibras.

» El polipirrol mas denso y uniformemente distribuido dentro
de la fibra.

» El cambio en la microestructura de la agregacion de polipirrol
en la fibra.

= El mayor nivel de dopaje en la fibra.

* La pronunciada accién de la nanocelulosa sobre la capacidad
de cargar y alinear preferentemente las moléculas de
monodémero de pirrol sobre las fibras de algodén antes de la
polimerizacion.
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Imagen 39. Efecto de las diferentes proporciones del mondmero de pirrol y FeCl; sobre la
conductividad de los tejidos de algoddn recubiertos con polipirrol y nanocelulosa [71]

o Propiedades mecanicas

Las pruebas de adhesion mecanica para el polipirrol al algodén mediante lavado
en agua y mediante la prueba de una cinta no muestran polipirrol visible en la
solucion. Esto significa que las telas conductoras muestran propiedades mecanicas
sobresalientes, y que existe una fuerte union entre el polipirrol y la capacidad de

estiramiento del fabricante.

La Tabla 11 muestra las propiedades mecanicas que incluyen el alargamiento y la
tension en la rotura de los tejidos de algodon, recubiertos a diferentes cantidades
de pirrol y diferentes tipos de celulosa. En general, la resistencia a la traccién de
los tejidos no se ve afectada significativamente por el tratamiento oxidante. En el
caso del estrés a la rotura registrada, se observa que es mayor en el tejido de
algoddn sin tratar que en algunos tratados. Esto puede atribuirse a las fuertes
interacciones que implican los enlaces de hidrégeno intramoleculares y las fuerzas
electrostaticas que se producen en la estructura enredada de la celulosa de

algoddn con polipirrol.
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Tabla 11.Propiedades mecdnicas de los diferentes tratamientos al tejido de algoddn y sin
tratar [71]
ESTRES A LA
MUESTRA ELONGACION (%) ROTURA
(Kg-F/mm?)

Tejido de algodén sin tratar 16,6 1,5

. ) Pirrol 1 18,332 1,48

Tejido de algodén con Pirrol 2 18,332 1,32

nanofilamentos de celulosa

Pirrol 3 18,332 1,23

Tejido de algodon con el Pirrol 1 18,33 13

copolimero de filamentos de Pirrol 2 18,664 1,1

celulosa / poliacrilamida Pirrol 3 18,331 1,53

- | ) Pirrol 1 18,331 1,34

Tejido de algodon con Pirrol 2 18,322 1,37

carbometilcelulosa

Pirrol 3 18,331 1,36

Pirrol 1 18,331 1,51

Tejidos de algodon Pirrol 2 18,331 1,46

Pirrol 3 18,331 1,51

o SEM - Microestructura superficial

Las propiedades morfoldgicas de las fibras de algod6n recubiertas con polipirrol se
muestran en la Imagen 40 con un microscopio electrénico de barrido. Como es
evidente, las telas recubiertas muestran una variaciéon en su morfologia, la cual
esta relacionada con la naturaleza de la celulosa utilizada. Examinando la imagen
detenidamente, se revela que se produce una capa del polimero conductor bien
depositada en la superficie de la fibra. Ademas, se observa una superficie lisa y una
capa de deposicion homogénea cuando se insertan las diferentes celulosas (Imagen
40.(b) a (d)). En cambio, en la Imagen 40.(a), el polipirrol se presenta una forma
amorfa y una superficie no lisa que es claramente visible. Ademas, las fibras
recubiertas con polipirrol se agrietan y se destruyen parcialmente bajo la
influencia del haz de electrones de alta energia de SEM, pero otras muestras se
protegen debido al efecto de protecciéon causado por la nanocelulosa incorporada
en los compuestos. Las imagenes SEM también representan la interconexién entre
las fibras, que se pierde en el caso donde sélo se utiliza el polipirrol. Obviamente
entonces, las propiedades electromecénicas de los compuestos conductores de
polipirrol/ fibra dependen en gran medida de la dispersiéon de la capa en la
superficie y dentro de los tejidos.
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. T s
Imagen 40. Imdgenes SEM del tejido tratado (A) Sélo con polipirrol (B) Polipirrol con
filamentos de celulosa (C) Polipirrol y copolimero de filamentos de celulosa/poliacrilamida

(D) Polipirrol con carbometilcelulosa [71]

- YUTE

Para el tejido de yute, se encuentran dos trabajos que explican diferentes
caracterizaciones interesantes a conocer.

- Primer trabajo [75]:
o SEM
Las morfologias del tejido de yute a diferencias concentraciones de nanocelulosa
se observan en un microscopio electrénico de barrido a 30 kV de voltaje de
aceleracion, donde las fibras se encuentran recubiertas de oro.
En las imagenes se observa el evidente depdsito de nanocelulosa en la superficie
del tejido formando una capa. El espesor de la capa aumenta gradualmente con el

aumento en la concentracidn de la nanocelulosa y, en el caso del 10% de peso de
suspension de nanocelulosa esta cubierto casi por completo (Imagen 41.(d)).
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Imagen 41.Tejido de yute recubierto con un (a) 0% de nanocelulosa, (b) 3% en peso de
nanocelulosa, (c) 5% de peso de nanocelulosa, (d) 10% en peso de nanocelulosa [75]

o Propiedades de flexién

Las pruebas se realizan en un bastidor de carga servohidraulico equipado con una
empufiadura de cufia hidraulica de 100 kN, con una velocidad de cruceta de 2
mm/min y longitud de calibre de 100 mm (ASTM D3039-00), utilizado los tejidos
rectangulares de dimension 160 x 12.7 x h mm?3, siendo “h” el espesor de la
muestra en el rango de 4 - 4,5 mm. En los resultados, se observa que la resistencia
a la flexiéon y el moédulo aumentan con el aumento de la concentraciéon de la
nanocelulosa en los compuestos. La resistencia a la flexion aumenta de 32,94 MPa
para el tejido sin tratar, a 32,94 MPa, 43,53 MPa y 48,66 MPa para los tejidos con
un 3% en peso de nanocelulosa, 5% en peso de nanocelulosa y 10% en peso de
nanocelulosa, respectivamente; con lo cual, se realiza un aumento al 26%, 32% y
47% de las muestras en comparacion al tejido sin tratar como se muestra en la

Imagen 42.
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De manera similar, el médulo de flexién aumenta de 3,83 GPa para el tejido sin
tratar a 4,81 GPa, 4,73 GPa y 5,67 GPa para los tejidos con un 3% en peso de
nanocelulosa, 5% en peso de nanocelulosa y un 10% en peso de nanocelulosa, lo
que indica un aumento respecto al tejido sin tratar de un 25%, 23,5% y un 48%,
respectivamente. Estos resultados dan a entender la fuerte interaccidon entre la
matriz y el refuerzo después del recubrimiento de nanocelulosa. La otra
posibilidad de mejora de las propiedades de flexiéon puede ser el aumento de la
rigidez después del recubrimiento con nanocelulosa al tejido de yute.

60 - EZA Resistencia a la flexion (MPa)
| M \odulo de flexion (GPa)

Resistencia a la flexion
Modulo de flexion (GPa)

% peso de 3% peso de 5% peso de 10% peso de
nanocelulosa nanocelulosa nanocelulosa nanocelulosa
Tejidos

Imagen 42. Resistencia a la flexion y médulo de flexion de los diferentes recubrimientos de
nanocelulosas a un tejido de yute [75]

o Tenacidad ala fractura

La resistencia a la fractura de los compuestos se determina por el método de
flexion de tres puntos utilizando la curva de muesca de borde tunico (SENB) (ASTM
D5045-99). Se realiza una grieta aguda de longitud “a” entre 0,45W y 0,55W. Las
pruebas se realizaron con una celda de carga de 5 kN a una velocidad de cruce de
10 mm/min.

En la Imagen 43.(a) se muestran las curvas tipicas de Kq (Resistencia a la fractura
provisional) respecto al desplazamiento que presentan. El comportamiento del
crecimiento de grietas de los compuestos y la Imagen 43.(b) ilustra la tenacidad a
la fractura (K1) respecto al contenido de nanocelulosa en composicion. El modo
de fractura es fragil para el compuesto sin tratar, mostrando un comportamiento
antideslizante.
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A medida que el contenido de nanocelulosa aumenta, el modo de fractura cambia
de fragil a ductil y los valores de K1c aumentan de 2,64 MPa.m/2para el tejido de
yute sin tratar, 3,20 MPa.m/2para el tejido con un 3% en peso de nanocelulosa,
3,21 MPa.m/2 para el tejido con un 5% en peso de nanocelulosa y 3,49 MPa.m1/2
para el tejido con un 10% en peso de nanocelulosa, lo que provoca un aumento del
21%, 21,5% y 32% respecto al tejido sin tratar. Por lo tanto, la resistencia a la
fractura aumenta linealmente con el aumento en la concentracién de nanocelulosa
como recubrimiento.

(b)
0% peso de

nanocelulosa 4+
3% peso de
nanocelulosa
5% peso de
nanocelulosa

10% peso de 3
nanocelulosa 1

0% peso de 3% peso de 5% peso de 10% peso de
nanocelulosa nanocelulosa  nanocelulosa  nanocelulosa

Desplazamiento (mm) Tejidos de yute

Imagen 43. (a) Curvas tipicas de Kq vs desplazamiento y (b) Tenacidad a la fractura (Kic) de
tejidos de yute / epoxy verde sin tratar o tratados con nanocelulosa [75]

4 pon

~
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o

- Segundo trabajo [79]:

o Absorcién de peso v contenido de fésforo

La cantidad de fésforo se mide de acuerdo con el espectrofotdmetro. En el caso del
contenido de la nanocelulosa fosforilada y el quitosano, se evaliia de acuerdo con el
método micro Kjeldahl. En la Imagen 44 se muestra la absorcion del peso y el
contenido de fésforo respecto a las diferentes concentraciones de quitosano,
nanocelulosa fosforilada y ambas en el tejido de yute. Es evidente que la absorcién
de peso y el contenido de fésforo aumentan en ambas concentraciones, aunque el
grado de la absorcion de peso no es la misma cuando se varian las concentraciones
de quitosano y nanocelulosa fosforilada. Una posible razén puede ser la fijacion de
la nanocelulosa fosforilada sobre el tejido de yute en presencia de quitosano a
través de la reticulacién, que a su vez aumenta la absorcién de peso o le contenido
de fésforo. Por otro lado, cuando el contenido de fosforo aumenta, la resistencia de
tela de yute al calor aumenta, lo que mejora el objetivo del papel.
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Imagen 44. Absorcidn de peso (a) y contenido de fésforo (b) de tela de yute tratada con
variadas fracciones de quitosano y nanocelulosa fosforilada [79]

o Propiedades mecanicas

La resistencia a la traccién, el alargamiento a la rotura y el médulo de Young de los
diferentes tejidos se determinan de acuerdo con el método ASTMD - 638 en una
velocidad de cruceta de 2 mm/min. Las muestras se cortan en bloques de 100 x 3 x
20 mm3, haciendo 5 mediciones por cada tratamiento y exponiendo el valor
promedio.

Al igual que otros materiales lignocelulésicos, el tratamiento del tejido de yute bajo
condiciones acidas afecta a la resistencia de la fibra. Como se puede ver en la
Imagen 45, los valores de fuerza de tension y el mdédulo de Young han disminuido
después de los tratamientos de superficie. El tratamiento quimico de fibras
celulésicas y lignocelulésicas, a pH acido, reduce notablemente la resistencia a la
traccion debido a la hidrélisis parcial de hemicelulosas y rotura de enlaces
glucosidicos del polimero de celulosa.

El tratamiento de la tela de yute con 4% de nanocelulosa fosforilada disminuye la
fuerza de tensidon en solo 22,5% mientras que el tratamiento con un 2% de
quitosano disminuye la fuerza de tensiéon en un 38,36%. El curado de la tela de
yute con el compuesto de quitosano / nanocelulosa fosforilada con diferentes
fracciones también se ha estudiado a una concentracién constante de nanocelulosa
fosforilada, donde la fuerza de tensiéon del yute tratado de la tela se mejora al
aumentar el contenido de quitosano. Sin embargo, a una concentraciéon constante
de quitosano, la fuerza de tensi6on de la tela de yute aumenta hasta un valor
maximo de 8,18 MPa (2% quitosano - 3% de nanocelulosa fosforilada); después
disminuye nuevamente. Ademas, si se compara con la tela de yute tratado con 2%
de quitosano, el mdédulo de Young aumenta al aumentar la concentracién de
quitosano y la nanocelulosa fosforilada. Por el contrario, el alargamiento a la
rotura no se ve significativamente afectado por el tratamiento.

La mejora de las propiedades mecanicas puede atribuirse al desarrollo de enlaces

entre los grupos polares de quitosano, nanocelulosa fosforilada y el tejido de yute
con reticulante de acido citrico.
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Imagen 45. Resistencia a la traccion (a), alargamiento en la rotura (b) y médulo de Young
(c) del tejido de yute tratado con fracciones variadas de quitosano y nanocelulosa
fosforilada; (d) Curvas tipicas de tension del tejido de yute tratado y sin tratar [79]
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o SEM - Morfologia

La influencia de diferentes tratamientos compuestos en la morfologia de la
superficie de la tela de yute se ha investigado por el andlisis SEM. De la Imagen 46
se puede observar la superficie limpia del tejido de yute sin tratar (debido a la cera
y la pectina cobertura) y se ven las fibrillas individuales. Después del tratamiento
con 2% de quitosano, la superficie de la tela de yute se vuelve aspera y cubierta
con una capa fina y delgada (Imagen 46. (a)). La rugosidad se debe a la reticulacion
de CS en la superficie de tela de yute con acido citrico. En cuanto las telas de yute
por nanocelulosa fosforilada, una delgada pelicula lisa que cubre los haces de
fibras y enlaces entrelazados entre se forman los haces de fibra (Imagen 46.(b) y
(d)). Los enlaces formados entre los haces de fibras refuerzan el tejido y mejoran
sus propiedades de quitosano. Una posible razén para ese caso puede atribuirse a
la capacidad de la nanocelulosa fosforilada a auto - reticulacion. La aspereza y el
grosor de los enlaces entrelazados aumentan con la adiciéon adicional de la
nanocelulosa fosforilada. Igual que la superficie, el curado puede aumentar la
aspereza superficial de las fibras y cambiar la tensién con las propiedades de las
fibras y la estructura cristalina de la celulosa.
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Por lo tanto, el tratamiento de la tela de yute por los compuestos de quitosano y la
nanocelulosa fosforilada mejora sus propiedades superficiales, que a su vez,
aumentan la resistencia de estos compuestos.

Imagen 46. Morfologias SEM de la tela de yute sin tatar, tela de yute tratada con un 2% de
quitosano (a), 2% de quitosano - 2% de nanocelulosa fosforilada (b), 2% de quitosano - 4%
de nanocelulosa fosforilada (c) y 4% de nanocelulosa fosforilada (d) [79]

o Propiedades antibacteriales

La evaluacién cualitativa de la actividad antibacteriana se lleva a cabo en los
tejidos de yute sin tratar y tratados contra dos grams de Bacterias positivas (G*)
(Bacillus subtilis y Staphylococcus aureus) y dos grams de Bacterias negativas (G-)
(Escherichia coli y Pseudomonas aeruginosa). Se cortan discos de 1 cm de didmetro
de los diferentes tejidos y se colocan en un medio nutriente inoculado. El volumen
del agar y la tasa de inoculaciéon microbiana se ajustan para la estandarizacion del
método. Los platos se incuban a 372C durante 24h.

Las propiedades antibacterianas mejoradas de la tela de yute, con la capacidad
para prevenir o retrasar el crecimiento de microorganismos en la superficie del
producto, son muy deseables en las industrias de envasado de los alimentos. Los
datos cualitativos de la actividad antimicrobiana y la fotografia del efecto de
reduccion bacteriana se presentan en la Imagen 47.
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Como se puede observar, todos los tejidos de yute curados tienen el potencial de
reducir el crecimiento de colonias contra las Bacterias G* y G-. La reduccion en el
crecimiento bacteriano no cambia significativamente al variar la concentracion de
la mezcla compuestas de quitosano y nanocelulosa fosforilada para todo el tejido
de yute tratado. Por lo tanto, el tejido puede considerarse un material
antibacteriano adecuado. También se observa que tanto el 2% de quitosano como
el 4% de nanocelulosa fosforilada se evaltan contra las Bacterias G* y G-
Finalmente, la tela de yute tratada con 2% de quitosano es la mas afectiva contra
las Bacterias G- (Pseudomonas aeruginosa) y que las telas de yute no tratadas no
muestran propiedades antimicrobianas contra el Staphylococcus aureus o la
Escherichia coli.

La actividad antibacteriana obtenida de las telas de yute tratadas se puede atribuir
a las interacciones electrostaticas de la superficie de yute tratada con grupos
polares del quitosano y de la nanocelulosa fosforilada con las bacterias G*y G-que
conducen a la ruptura de la integridad de la membrana de bacteria.

Tei Tejido de yute Tejido de Tejido de yute con Tejido de yute con
" 91"_’0 de yute 2] con 4% de yute con 2% de quitosano - 2% de quitosano -
sinratar nanocelulosa 2% de 2% de nanocelulosa 4% de nanocelulosa
fosforilada quitosano fosforilada fosforilada
18 T~
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Imagen 47. Datos cualitativos microbianos del tejido de yute sin tratar y el tejido de yute
tratado con diferentes porcentajes de quitosano, nanocelulosa fosforilada y ambos [79]

- POLIESTER [21]

o Analizador de imagenes (100X) - Nanocelulosa en el tejido

Se han preparado vistas transversales y longitudinales que se tifieron con
colorante directo (Congo Red BDC) para resaltas las particulas de celulosa en el
tejido de poliéster y examinarlas con el analizador de imagenes (100X)
seguidamente.

Pagina | 76



M A STER ESTUDIO DE LA POSIBILIDAD DE OBTENCION DE
"-1 UNIVERSITARIO NANOCELULOSA EXTRAIDA DEL ALGA

Pugm%m INGENIERIA POSIDONIA OCEANICA PARA EL TRATAMIENTO
oo | TEXTIL DE TEXTILES

La deposicion de las particulas de celulosa se ve en la superficie de la fibra de
poliéster desde la vista longitudinal (Imagen 48. (a))y la dispersion de las
particulas de la celulosa en la matriz polimérica se observa en la seccion
transversal (Imagen 48. (b)).

Imagen 48. Imdgenes 100X del sustrato de poliéster tratadas con nanocelulosa y tefiidas con
colorante directo de (a) vista longitudinal y de (b) seccién transversal [21]

o SEM - Superficie de fibra de poliéster

La Imagen 49 muestra las imagenes SEM de la superficie del tejido de poliéster
después del tratamiento con nanocelulosa. Las micrografias capturadas con
diferentes aumentos (500X, 1000X, 1500X y 2000X) muestran que el tratamiento
del recubrimiento de las nanoparticulas al tejido ha sido satisfactorio.

nanocelulosa [21]
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o Propiedades fisicas

Una vez acondicionadas correctamente los tejidos tratados y sin tratar, se evaliian
para determinar el cambio de las propiedades fisicas en cuanto a la carga de rotura
y el angulo de recuperacion de pliegues.

Efecto en la resistencia a la traccién: Las muestras de poliéster
tratadas y no tratadas son sometidas a prueba para la
evaluacion del cambio de resistencia a la traccién. Las
muestras son de 2cm x 8 cm y la velocidad de desplazamiento
es de 10 mm/min tanto para la carga de rotura, el
alargamiento de rotura y la deformacién segiin norma. Los
resultados (Tabla 12) muestran que la aplicacién de las
particulas de nanocelulosa a la fibra de poliéster causa una
mejora en la capacidad de la fibra. Esto puede ser debido a la
mayor cantidad de nanocelulosa difundida en la matriz del
polimero.

Tabla 12. Efecto del tejido de poliéster sin tratary tratado con
nanocelulosa aplicando tensién a diferentes tejidos tratados [21]

TENSION (kgf)
MUESTRA C:;tgl?rge Extension
mm
kep | ™™

Tejido de poliéster sin tratar 105,6 63,07
Tejido de poliéster tratado con 1 g/L 106.7 63.03
de nanocelulosa ' ,
Tejido de poliéster tratado con 5 g/L 1083 64.77
de nanocelulosa ' ’
Tejido de poliéster tratado con 10 110,5 66,05
g/L de nanocelulosa

Efecto en la recuperacion de los pliegues: Los tejidos se doblan
y se comprimen bajo una condicién controlada de fuerza
definida para crear un angulo de plegado, los cuales se
suspenden en un instrumento para una recuperacion
controlada para medir el angulo de recuperacion. El resultado
presentado en la Tabla 13 muestra una pequefia mejora en el
angulo de recuperacién de pliegues de las muestras tratadas.
Las particulas de nanocelulosa, debido a su pequefio tamafio,
pueden entrar entre las moléculas del polimero y actuar
como relleno o agente de enlace cruzado. El angulo de
recuperacion de pliegues del tejido se mejor6 con el aumento
de la concentraciéon de nanoparticulas. La mejora de las
propiedades fisicas se debe al entrelazamiento mecanico
causado por el anclaje mecanico de la nanocelulosa en los
poros intermoleculares.
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Tabla 13. Angulo de recuperacién del pliegue del tejido de poliéster sin
tratamiento y tratado con nanocelulosa [21]

MUESTRAS Tiempo (s)
Tejido de poliéster sin tratar 20,1
Tejido de poliéster con 1 g/L de nanocelulosa 12,0
Tejido de poliéster con 5 g/L de nanocelulosa 76,0
Tejido de poliéster con 10 g/L de nanocelulosa 110

o Absorcién de agua - Método estandar T - PACC

La absorbencia del tejido de poliéster tratado con nanocelulosa se mide mediante
la prueba de caida y la prueba de comportamiento de absorcién. La Tabla 14 y la
Tabla 15 muestran los resultados de la absorcién de la tela usando la prueba de
caida y altura de absorcion.

Los resultados de la Tabla 14 indican que la absorbancia del agua en 1 g/L de
nanocelulosa tarda menos tiempo que en el tejido sin tratar, lo cual es una mejora
de esta propiedad. Pero a medida que la concentracién de nanocelulosa se
incrementa a 5 g/L y 10 g/L, la gota de agua tarda mas en absorber que en el
primer caso del tratamiento. La mejora de la hidrofilidad del tratamiento con
poliéster debido a la baja dosis del tratamiento con nanocelulosa se debe a la gran
hidrofilicidad de la celulosa. Pero, a medida que se incrementa la concentracidn,
comienza a obstaculizar la penetracion de las moléculas de agua, ya que empiezan
las nanoparticulas a actuar como nanofilamentos y no permiten que la gota de
agua se acomode en los espacios interpoliméricos.

Tabla 14. Efecto sobre la absorcién de agua del tejido de poliéster sin tratary tratado con
nanocelulosa [21]

MUESTRAS Tiempo (s)
Tejido de poliéster sin tratar 20,1
Tejido de poliéster con 1 g/L de nanocelulosa 12,0
Tejido de poliéster con 5 g/L de nanocelulosa 76,0
Tejido de poliéster con 10 g/L de nanocelulosa 110

Tabla 15. Efecto de la altura de absorcién (mm) de agua del tejido de poliéster sin tratar y
tratado con nanocelulosa [21]

MUESTRAS Altur_a de abso_rci()n (ml_n)

1min | 5min | 10 min
Tejido de poliéster sin tratar 20 40 55
Tejido de poliéster con 1 g/L de nanocelulosa 22,0 44 57
Tejido de poliéster con 5 g/L de nanocelulosa 15,0 29 41
Tejido de poliéster con 10 g/L de nanocelulosa 11 22 31
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o Permeabilidad al agua

Este método de prueba proporciona un procedimiento para determinar la
conductividad hidraulica (permeabilidad al agua) de los materiales textiles en
términos de permitividad en condiciones de prueba estdndar en estado no
comprimido (ASTM D4491). La Tabla 16 muestra la reduccién de la permeabilidad
al agua a través de la muestra de tejido de poliéster tratada con nanocelulosa en
comparacion con la muestra no tratada, lo cual puede deberse a la resistencia que
ofrece la nanoparticula presente en la matriz del polimero al flujo de agua a través
del tejido. También puede observarse que, al aumentar la concentraciéon de la
nanoparticula en el tejido, se reduce la permeabilidad del agua.

Tabla 16. Efecto de la permeabilidad al agua del tejido de poliéster sin tratary tratado con
nanocelulosa [21]

MUESTRAS Permeabilidad al
agua (S1)
Tejido de poliéster sin tratar 0,3253
Tejido de poliéster con 1 g/L de nanocelulosa 0,3223
Tejido de poliéster con 5 g/L de nanocelulosa 0,3087
Tejido de poliéster con 10 g/L de nanocelulosa 0,2965

o Permeabilidad al aire

La permeabilidad al aire de los tejidos se mide en el medidor de permeabilidad al
aire de Metefem (ASTM D 737), donde el resultado de la prueba se da con tres
unidades significativas. El tejido de poliéster tratado se somete a pruebas de
permeabilidad al aire y se compara con la permeabilidad de una muestra de
poliéster no tratada. Los resultados presentados en la Tabla 17 muestran que la
permeabilidad al aire del tejido de poliéster tratado con nanocelulosa se reduce en
comparacion con la muestra no tratada. Ello se debe al mismo caso que en la
permeabilidad del agua, pero con el aire. Como se puede observar, sucede la misma
disminucidn al incrementar la concentracion.

Tabla 17. Efecto de la permeabilidad al aire del tejido de poliéster sin tratary tratado con
nanocelulosa [21]

Permeabilidad al
MUESTRAS aire (m?/m2/h)
Tejido de poliéster sin tratar 223,14
Tejido de poliéster con 1 g/L de nanocelulosa 215,33
Tejido de poliéster con 5 g/L de nanocelulosa 211,47
Tejido de poliéster con 10 g/L de nanocelulosa 195,21
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10. Planteamiento de trabajo de laboratorio

TiTULO: MEJORA DE LAS PROPIEDADES FiSICAS EN DIFERENTES SUSTRATOS
TEXTILES A PARTIR DEL RECUBRIMIENTO DE NANOCELULOSA EXTRAIDA DE LA
POSIDONIA OCEANICA.

FUNDAMENTO Y OBJETIVO: Actualmente, los supermateriales mas utilizados
dentro de la nanotecnologia contienen nanocelulosa. A partir de los residuos de la
Posidonia Oceanica que se encuentran en las costas marinas, se ha estudiado el
contenido de celulosa que se puede extraer del material lignocelulésico, el cual
puede conferir unas propiedades mejores al textil a estudiar o proporcionarle una
doble funcionalidad. Para ello, se debe tratar la celulosa extraida de la Posidonia
Oceanica para obtener la calidad deseada de nanocelulosa; con ella, se aplicara en
diferentes sustratos textiles (algodén, poliéster y yute) y se procedera a describir
los pasos a seguir para el andlisis y caracterizacién de la nanocelulosa y, a su vez, la
caracterizacion del tejido.

MATERIALES Y REACTIVOS PARA LA OBTENCION DE NANOCELULOSA:

Tabla 18. Materiales y reactivos para la obtencion de nanocelulosa - Informe de laboratorio

*Elaboracion propia

Residuos de hojas y bolas de Posidonia Oceanica )

recolectadas de la costa mediterranea. Acido acético. (CH3COOH)
Tolueno. (CsHsCH3) Bisulfato de sodio. (NaHSO4)
Etanol. (C2HsOH) Acido sulftrico. (H2504)
Clorito de sodio. (NaClO3) Resina de intercambio i6nico.
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1. Tratamiento de blanqueo de las bolas y hojas de la Posidonia Ocednica

*Elaboracion propia

DE POSIDONIA
OCEANICA

HOJAS Y BOLAS

{ Selavanyse Y

enjuagan con
agua destilada
para eliminar la
arenay los
contaminantes
del suelo.

Se secan a 80°C
durante 24h.

Se cortan en

PRETRATAMIENTO

PRIMER
BLANQUEO

SEGUNDO
BLANQUEO

( Desparafinado: \

Mezcla de
tolueno/ etanol
(2:1) durante 6h.
Filtracion.

Lavado de etanol

fragmentos de

\ 5-10 mm. /

\ durante 30 min. )

(" Solucién de \
NaClO, al 0,7%
p/v con las fibras

hirviendo durante
2 h (relacion
fibra: solucién -
1:50).

AjustarpH =4

\ conCHSCOOH. J

( Solucion de \

NaH504 al 5%
de piv.

Se obtiene
HOLOCELULOSA
(Hemicelulosa +

o - celulosa). Se
trata con NaOH
al 17,5% p/v.

Filtracién +
lavado.

Fibras
resultantes se

secan a 60°C
L J

FIBRAS DE
CELULOSA
BLANQUEADAS

Imagen 50. Proceso a seguir para el tratamiento de blanqueo de las hojas y bolas de la

2. Obtencion de la nanocelulosa

*Elaboracion propia

FIBRAS DE i 3 con agua destilada.
CELULOSA 12 HIDROLISIS 2° HIDROLISIS
BLANQUEADAS Se centrifugan las muestras

vy se dializaron durante 5
dias con agua destilada,

Se tratan con Relacién Relacién para obtener un pH neutro.

H,50, celulosa / dcido celulosa / &cido
e 0,22 g/L. 0,22 g/L. Se afiade resina de
intercambio idnico durante
45°C - 30 min. 45°C - 60 min. 24 hy se filtra.
Agitacion Agitacion Las muestras se sonicaron
vigorosa. vigorosa. en un bafo con hielo para
realizarle un tratamiento
ultrasénico.
La solucidn se neutraliza
con NaOH de 0,25 mol/L al
e /
\
Y
NANOCELULOSA

Imagen 51. Proceso a seguir para la obtencidn de la nanocelulosa - Informe de laboratorio

Posidonia Ocednica - Informe de laboratorio

ﬂuspensién diluida 20 vecg

J
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3. Caracterizacion de la nanocelulosa de la Posidonia Ocednica

*Elaboracion propia

ANALISIS
QuiMICO

ANALISIS
MORFOLOGICO,
ESPECTROSCOPICO Y
TERMOGRAVIMETRICO

Meétodos estandar TAPPI.

Determinacion de cenizas, extractos de solventes orgénicos,
solubilidad en agua caliente, lignina, o - celulosa.

@:'ones del tamafio de particula (DLS).

Rendimiento después de la hidrdlisis.

Microscopia electrénica de transmisién (TEM) — Medicidn del tamafio
hidrodinamico de la nanoparticula.

Microscopia de fuerza atdmica (AEM) — Observar el tamafio de la
nanoparticula.

Calorimetria diferencial de barrido (DSC) — Estabilidad de la
nanoparticula al ser calentada (Transmision térmica).

Difraccion de Rayos X (DRX) — Identificar y cuantificar los componentes
de la nanoparticula.

Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con la Reflectancia

propiedades estructurales y supramoleculares de la nanoparticula.

Qmenuada (ETIR - ATR) — Registrar longitudes de onda y obtener las

Imagen 52. Caracterizacion de la nanocelulosa de la Posidonia Ocednica - Informe de

laboratorio

4. Materia textil a tratar con la nanocelulosa de la Posidonia Ocednica

*Elaboracion propia

ALGODON + nanocelulosa de lo OBJETIVO: Obtener un material conductor
Posidonia Ocednica + polipirrol

con mejoras en las propiedades mecanicas,
eléctricas o ambas.

YUTE + nanocelulosa de la OBJETIVO: Obtener un material compuesto
Posidonia Ocednica + resina epoxy ‘ con mejoras en las propiedades mecdnicas,
verde + endurecedor

dindmicas o ambas.

OBJETIVO: Mejorar las propiedades

POLIESTER + nanocelulosa de la - -7
O ——— mecanicas, la absorcion al agua y la

permeabilidad al agua y al aire.

Imagen 53. Materia textil a tratar con la nanocelulosa de la Posidonia Ocednica
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5. Sistema de aplicacion de la nanocelulosa de la Posidonia Ocednica

*Elaboracion propia

PAD - DRY - CURE

Acolchamiento de tejidos \

Agitador mecanico a 250 rpm durante 30 min a 50°C

- Se sumergen los tejidos acolchados en alcohol durante 10
min a T* ambiente.

Se pasan por una manga aplastadora dos veces a 15 rpm
con una presién de 1,75 kglem?, )

Imagen 54. Sistema de aplicacién de la nanocelulosa de la Posidonia Ocednica

6. Técnicas de caracterizacion del tejido

*Elaboracion propia

ALGODON

4 )

Conductividad.
Elongacién.

Estrés a la rotura.

SEM
\ J
CONCLUSIONES

YUTE POLIESTER

(s )

Resistencia a la traccion

Propiedades de flexion.

Tenacidad a la rotura.
Recuperacidn de pliegues

Absorcion de agua

Permeabilidad al agua

Crmeabilidad al aire J

Imagen 55. Ténicas de caracterizacion del tejido

Se quiere conocer si los objetivos planteados en cada tejido, al realizar la obtencién
de nanocelulosa y su aplicacién, se cumplen cuando se realiza el andlisis y
caracterizacion de la nanocelulosa y la caracterizacion del tejido.
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11. Conclusiones

Con el conocimiento que se tiene sobre la nanotecnologia y, siendo la nanocelulosa
la mas importante en este campo, se estan potenciando las investigaciones sobre
ello. La nanocelulosa se encuentra presente en muchos campos, pero en este caso,
se le ha dado importancia a la industria textil y a lo que existe ahora en el mercado
o0 esta en desarrollo.

La Posidonia Ocednica es un material lignoceluldsico que se encuentra presente en
el mar Mediterraneo y que, a causa de las mareas, se depositan residuos en la costa
y se tienen que remover. En este trabajo se les ha dado valorizacidon a estos restos,
tanto hojas y bolas, para obtener la celulosa que se encuentra en éstos y asi dejar
de utilizar las fuentes comunes de celulosa. Para su extraccion, se debe realizar
primero un pretratamiento para eliminar la suciedad presente, un tratamiento de
blanqueamento y, finalmente, un tratamiento para la obtencién de la nanocelulosa.

Una vez estudiada la obtencion de la nanocelulosa presente en la Posidonia
Oceanica, se han estudiado las diferentes caracterizaciones que se le realiza a la
nanocelulosa extraida de otras fuentes, diferentes sistemas de aplicaciéon de ésta
en diferentes sustratos y las técnicas de caracterizacion que se les realiza a los
tejidos que contienen nanocelulosa, para observar la correcta deposicién de la
nanocelulosa y si cumple los objetivos de mejora en los tejidos.

Finalmente, se ha planteado un trabajo de laboratorio para que, en lineas de
futuro, sirva como guia para comprobar si la nanocelulosa de los residuos de la
Posidonia Ocednica puede utilizarse como sustitutivo de otras fuentes comunes, ya
que se cumplen los objetivos esperados.
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