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MATERIAL COMPUESTO BIODEGRADABLE DE FIBRA NATURAL DE MANICARIA
SACCIFERA'Y ACIDO POLI-LACTICO, Y SU METODO DE FABRICACION

CAMPO DE LA INVENCION

Le presente invencion se refiere a un material compuesto biodegradable que, gracias a su
capacidad estructural y propiedades mecanicas competitivas en relacion con compuestcs
sirteticos convencionales, puede ser utilizado como material de fabricacion de distintos
elementos de los sectores como el automotriz, construccion, proteccion y embalaje,

menufactura de articulos deportivos, entre otros.

Particularmente. en el sector automotriz puede ser utilizado en la fabricacion de paneles
de puertas, respaldos de asientos, techos, tableros, interiores del baul y modulos
aislantes. En el sector de Ia construccion, pueden realizarse puertas, terrazas, barandas
marcos de ventanas, tableros, techos, paredes y pisos. Adicionalmente, pueden
elaborarse con este material raquetas, marcos de bicicletas, tablas de surf, tablas para
snowboard, esquies y palos de hockey. Para proteccidn y embalaje, pueden ser
fabricados carcasas de celulares. carcasas de computadores portatiles, estuches de

protzccion de instrumentos musicales y atatides.

Adicionalmente, el material compuesto biodegradable de la presente invencion puede ser

utilizado en la fabricacion de sillas, articulos decorativos, instrumentos musicales y disefio

de a-ticulos de lujo.

ESTADO DE LA TECNICA

Como consecuencia de la creciente conciencia ambiental, las nuevas legislaciones cada
vez mas estrictas dirigidas a la proteccion ambiental, y sumado a los altos costos del
petroleo y sus derivadcs, se han venido desarrollando en los tltimos afios iniciativas a
nivel mundial para disefar y manufacturar productos mas amigables con el ambiente. Los
productos que favorecen procesos de biodegradacion o reciclaje después de su ciclo de
vida se han impuestc sobre materiales tradicionales, de tal forma gue se han
implementado materiales y procesos sostenibles de produccion que contribuyen a la
reduccion de la acumulacién de desechos solidos. Estos procesos se han basado en la

Investigacion y desarrollo de materiales de origen natural, intentando remplazar materiales



derivados del peatroleo o de procesos de mineria que producen grandes impactos

ambientales y perjudican no solo al medio ambiento sino también la salud humana.

Una de las propuestas sostenibles con mayor potencial que se han venido desarrollando
en los ultimos afos son los materiales compuestos biodegradables de origen natural,
=stos materiales compuestos, formados por la unidn de una matriz polimérica
biodegradable y fioras naturales, cuentan con un gran potencial debido a su caracter

ecoldégico biodegradable que ha capturado la atencién del sector industrial interesado en

cumplir las regulaciones ambientales impuestas.

En el estado de la t2cnica se encuentran varias propuestas para este tipo de materiales.
Por ejemplo, el documento CN101333330A describe un material compuesto
biodegradable de acido poli-lactico (PLA) y su método de manufactura mediant=
compresion en caliente. El compuesto estd conformado por resina de acido poli-lactico
reforzada con una fibra natural modificada con un agente de acople tipo silano. Si bien el
agente de acople de silano permite la manufactura de compuestos con algunas fibras
naturales. especificadas como ramio, lino, sisal, yute, cafamo, fibra de bambu, rastrojo de
maiz, paja de trigo, paia de arroz, salvado de arroz, cascaras de coco, cascaras de mani y
pino, usar este agente de acoplamiento no mejora las propiedades del material
compuesto de PLA en todos los casos de refuerzos con fibras naturales. En algunos
casos, cuando las fibras naturales tienen presencia superficial de lignina, impurezas,
grasas, y ofras sustancias, la efectividad del agente de acople es muy limitada para
mejorar las propiedades mecanicas del compuesto. Especificamente, para las fibras
naturales con abundante contenido superficial de impurezas y sustancias, cuando se
Ltiliza un agente de acople tipo silano se limita la reaccion entre el grupo silico-funcional
del silano vy la fibra, reduciendo la interaccion del silano con los grupos hidroxilo de Ia
celuloza. Esta falta de in‘eraccion limita la adhesién entre 1a fibra y la resina de PLA que

conlleva en muchos casos a la disminucién de las propiedades mecanicas del material

ccmpuesto.

Ademas, en el documento CN101333330A se describe el método de manufactura para el
material compuesto biodegradable a partir de PLA y fibras naturales. Este documento
reporta un moldeo por compresion en caliente usando presiones de moldeo entre 5 y 30
MPa. Aunaue es un rango amplio de presiones de moldeo. para la manufactura de
materiales compuestos de PLA que usan fibras tejidas de origen natural, estas presiones
son demasiado altas y no son adecuadas para la manufactura del compuesto. Presiones
altas gereran que la estructura tejida de fibra se deforme y pierda su integridad

estructural. asi como su resistencia mecanica.




Asi, aunque el docimento CN101333330A describe un compuesto biodegradable
refozado con diversas fibras naturales tradicionales en forma de fibras cortas y su
metode de manufactura por moldeo por compresion caliente. no menciona o sugiere la
utilizacion de tejidos naturales que ofrezcan una capacidad estructural elevada vy

propiedades mecanicas competitivas. Por otro lado, el método de manufactura descrito no
considera el uso de tejicos naturales.

En la misma linea de materiales compuestos biodegradables se encuentra el documento
CN102167835A. En este se describe el métedo de manufactura de un compuesto de
acido polilactico reforzado con fibras de lana. Este compuesto, concebido para ser usado
ccmo eislante térmico y/o actstico, aprovecha las propiedades térmicas y acusticas de |a
lana para manufacturar un producto completamente biodegradable con grandes
capacidades de aislamiento de estructuras y vehiculos. Este compuesto es
manufacturado en laminas mediante moldeo por compresidn en caliente bajo presiones

entre 4 y 10 MPa a temperaturas entre 170 y 180°C

Aungjue la lamina de material compuesto biodegradable de PLA y lana del documento
CN1021678395A presenta muy buenas propiedades fisicas en términos de aislamiento
acustico y térmico, sus prop edades estructurales en cuanto a su resistencia mecanica no
SONn muy buenas debido a la baja capacidad de carga de la fibra de refuerzo de lana. En
consecuercia, dados los baos requerimientos estructurales. el método de manufactura
descrito en esta solicitud de patente no incorpora en su procedimiento un tratamiento
quimico o fisico a la fibra natural de refuerzo, tratamiento necesario en compuestos
naturales estructurales para mejorar la unién interfacial entre la matriz y la fibra y en
consecuencia elevar la resistencia mecanica final. Igualmente, las presiones de moldeo
usadas en este metodo de manufactura son especificas para el uso de fibras cortas de
lana, en particular las presiones de moldeo son muy altas para compuestos reforzados

con tejidos de fibras naturales debido a que no es necesario proteger la integridad

estructu-al del tejido.

Adiciona mente, el documento CN 103073863 divulga una lamina compuesta elaborada a
partir de ‘ibra natural y acido polilactico. En el método descrito, se realiza un tratamiento a
la superfizie de Ia fibra natural mediante inmersion en una solucién acuosa de un agente
acoplante de silano. una solucién acuosa de hidréxido de sodio o permanganate de
potasio en acetona por 1 a 6 horas. Para la produccion del material compuesto, se
introduce la fibra natural tratada ce manera uniforme en una masa fundida de acido poli-
lactico modificado por un grupo terminal anhidrido no saturado y se inicia la reaccion de

polimerizacion mediante radiacién solar o reaccién de polimerizacion mediante un



iniciador de radical libre, Sin embargo, este metodo tiene la desventaja de que incorpora
en su procesc materiales no amigables con el medio ambiente. Ademas. el material
compuesto obtenido no presenta propiedades muy competitivas para que sea
implementado en procesos industriales. Por otra parte, es necesario resaltar que este
documento presenta errores conceptuales significativos que hacen su manufactura
inviable. Por ejemplo. en el documento se afirma gue la matriz del material compuesto de
acido polilactico es un polimero termoestable para el cual se describe un proceso de
curado. Es bien sabido, que el polimero de acido polilactico es un termoplastico que no

requiere procesos de curado o polimerizacién para su implementacion en materiales
compuestos.

tros documento del estado de la técnica como CN101121813 hace referencia a una
laminz corr puesta fabricada a partir de una fibra natural y acido polilactico. El método de
preparacior de la lamina compuesta comprende los pasos de seleccionar una cantidad de
fibras naturales impregnadas con una solucion acuosa de un agente acoplante por 1 a
100 minutos, secar la fibra natural y realizar compresion en molde del acido poli-lactico
junto con la fibra natural tratada a una temperatura entre 100 y 160 °C. Sin embargo.
aunque el material obtenido por el método descrito en este documento es totalmente
biodegradable, dicha anterioridad no menciona o sugiere la utilizacion de tejidos naturales

aue ofrezcan una capacidad estructural elevada y propiedades mecanicas competitivas.

Por otra parte, en cuanto al uso de la fibra natural extraida de la palma de Manicaria
saccifera como refuerzo en materiales compuestos, los autores Oliveira y d'Almeida
(Journal of Composite Materials, 2014, 48(10). 1189-1196) presentan un material
compuesto de resinas termoestables reforzadas con la fibra de Manicaria saccifera. En
esle documento se describe el uso de la fibra natural de Manicaria saccifera como
refuerzo para aos polimeros termoestables como el poliuretano v la resina epoxica. Sin
embargo, aunque este documento describe el uso de la fibra extraida de Manicaria
saccifera como refuerzo en materiales compuestos, el compuesto descrito en este articulo
presenta desventajas comparativas con el estado del arte de los compuestos naturales.
Primero, a pesar de usar una fibra natural, el uso de resinas termoestables no
biodegradables lo hace un material poco amigable con el medic ambiente. Los polimeros
termoestables usados en este documento estan constituidos por largas cadenas de
moleculas que forman estructuras de redes tridimensionales convirtiéndolos en materiales
no biodegracables e incluso no reciclables. Asi mismo, el desempenio mecanico exhibido
por el material compuesto descrito no es excepcional en comparacion con otros
compuestos naturales, e incluso dista significadamente de compuestos sintéticos

tradicionales, desestimulando su uso en diversas aplicaciones. Por ejemplo, en este

X



articulo se reporta una resistencia maxima a la fiexion de 53.1 MPa para la resina epoxica
reforzada con Manicaria saccifera, valor inferior a la resistencia a la flexion alcanzada por
otros compuestos naturales, y significativamente menor que el valor de resistencizc a la
flexion alcanzado por el compuesto natural biodegradable de la presente invencion (209
MPa). Este comoortamiento mecanico inferior se puede deber a que el método de
manufactura utilizado para este material compuesto no es correcto para aprovechar la

capacidad alta de soportar carga de la fibra de Manicaria saccifera.

De esta forma, a sesar de los avances obtenidos en el estado de la tecnica para la
obtencion de mater'ales compuestos naturales biodegradables y para la utilizacién de Ia
fibra de la palma Manicaria saccifera como refuerzo en compuestos sintéticcs
convencionales, es claro que existia la necesidad de desarroliar un compuesto naturel
completamente biodegradable conl capacidad estructural y propiedades mecanicas
competitivas, que permitiera remplazar materiales tradicionales por materiales mas

amigables con el medio ambiente y asi cumplir los nuevos requerimientos de mercado.

Asi, la presente invenc'én proporciona un material compuesto biodegradable apto para la
elabcracion de materiales que cumplan con requerimientos legales y de mercado, en
cuantd a la proteccion ambiental, resistencia mecanica superior a compuestos naturales
similares, vy propledades mecanicas competitivas con materiales tradicionales (por
e,emplo, compuestos reforzados con fibra de vidrio). Ademas, la presente invencion
proporciona un método de fabricacion del material compuesto biodegradable, que
favorecz la interaccion y union entre la matriz y la fibra de refuerzo para optimizar las

prcpiedades mecanicas del material compuesto final.

DESCRIPCION DETALLADA DE LOS DIBUJOS

Figura 1. Esquema del material compuesto biodegradable reforzado con fibra natural de
ldanicaria saccifera y matriz polimérica termoestable de acido poli-lactico.

Figura 2. Fotografia de ejemplo de diferentes formas, geometrias y espesores que puede
tomar el material de la presente invencion de acuerdo a su aplicacion particular.

Figura 3. Fctografia del matenial compuesto biodegradable reforzado con fibra natural de
Menicaria saccifera y matriz polimérica termoestable de acido poli-lactico y sus
materias primas.

Figura 4. Diagrama de flujo del método de fabricacion del compuesto natural
biodegradable de acido poli-lactico reforzado con fibra de la palma Manicaria

saccifera.



Figu-a 5. Micrografias de microscopio electrénico de barrido (SEM) de la fibra de
Manicaria saccifera (a-b) sin tratamiento quimico y (c-f) tratada quimicamente
con el metodc de la presente invencion.

Figura 6. Micrografias de microscopio electronico de barrido (SEM) de la superficie de
fractura de ensayos a tension del material compuesto biodegradable reforzado
con fibra natural de Manicaria saccifera y matriz polimérica termoestable de
acido poli-lactico (a-b) manufacturado con fibra sin tratar y (c-f) manufacturado
con el metodo de la presente invencion.

Figura 7. Grafica comparativa de la resistencia a tensiéon del compuesto natural
biodegradable ce la presente invencion con otros compuestos naturales
bicdegradables elaborados a partir de acido pali-lactico y diferentes fibras
naturales.

Figura 8. Grafica comparativa de la resistencia a flexion del compuesto natural
biodegradable de la presente invencién con otros compuestos naturales
biodegradables elaborados a partir de acido poli-lactico y diferentes fibras
naturales,

Figura 9. Grafica comparativa de la resistencia a impacto del compuesto natural
biodegradable de la presente invencion con otros compuestos naturales
bindegradables elaborados a partir de acido poli-lactico y diferentes fibras
naturales.

Figura 10.Grafica comparativa de la resistencia mecanica a tension y flexion del
compuesto natural b'odegradable manufacturado mediante el método de la
presente invencion, el metodo sin incluir tratamiento previo de Ia fibra y PLA sin
reforzar.

Figura 11 Grafca comparativa ce las resistencias mecanicas especificas a tension vy
flexicn del compuesto natural biodegradable de la presente invencion con
compuestos de fibra de vidrio estructurales tradicionales.

Figura 12.Grafica comparativa del coeficiente de absorcion acustica del compuesto
natural biodegradable de la presente invencién con el poliestireno expandido
(rateral no biodegradable ni reciclable usado tipicamente para aplicaciones de

aislamiento acustico).

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a un material compuesto natural completamente
biodegradable manufacturado a base de una resina polimérica termoplastica,

biodegradable y proveniente de fuentes renovables, reforzada con una fibra de origen



vegetal en forma de no-tejido natural. Especificamente. el material de la presente
Invencion esta compuesto por una matriz polimérica de acido poli-lactico (PLA). reforzeda

con fibra natural extraida de la bractea de |a palma Manicaria saccifera, combinacién que
aporta propiedades fisicas y mecanicas excepcionales.

El material de la presente invencion. mostrado esquematicamente en la figura 1. se
presenta tipicamente en forma de paneles (1), pudiendo tomar diferentes formas,
geometrias y espesores de acuerdo a su aplicacion particular, como se muestra en |a
figura 2. Su composicion de fibra de Manicaria saccifera (2) y &cido polilactico (3) puede
variar de acuerdo a los requerimientos mecanicos y fisicos en proporciones de relacion de
fibra a PLA entre 10% y 95% en peso, lo cual determina la densidad vy propiedades
mecanicas y fisicas del material final. El material compuesto biodegradable también
puede incluir colorantes tanto para tinturar Ia fibra de Manicaria saccifera como la matriz
de acido poli-lactico en una proporcion entre 0.1% y 15%. Otros aditivos como colorantes,
sstatilizantes UV. agentes antiestaticos, retardantes de flama, entre otros, también
pueden ser incluidos en el material compuesto para mejorar sus propiedades. Por
ejemglo, los colorantes y aditivos usados incluidos en el material compuesto deben ser

seleccionados de forma que no se afecte el caracter biodegradable del compuesto.

La fibra de la bractea de la palma Manicaria saccifera es un material fibroso
lignoce ulésico con fibras individuales reticuladas que asemejan una tela natural con un
disefio de tejido particular. Este tejido natural, que se usa como refuerzo natural en el
material compuesto de la oresente invencion, exhibe una capacidad de carga intrinseca,
Gue, en combinacion con el proceso de manufactura desarrollado, logra acoplarse
efectivamente con la matriz polimérica de PLA para alcanzar resistencias mecanicas
notebles del material comp sesto. Debido a estas propiedades mecanicas excepcionales,
el compuesto natural presentado se destaca dentro de los materiales compuestos
blodegracables permitiendo su aplicacion estructural y no estructural en diversos sectares

industriales como por ejemplo automotriz, construccion, decoracidn, entre otros.

En particular, a diferencia de otros compuestos naturales que usan tipicamente fibras
cortas unidireccionales o tejidos manufacturados, en el método de manufactura de esta
invenc'on sz utiliza Ia fibra natura! de la bractea de la palma Manicaria saccifera como
refuerzo para la estructura ce matriz polimérica. Asi, el método de manufactura. en
combinacion con el disefio natural que presenta esta fibra, contribuye para alcanzar

propiedades mecanicas y fisicas inesperadas.
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Ademas de sus excepcionales propiedades fisicas y mecanicas, el compuesto natural de
Ia presente invencion exhibe propiedades amigables con el medio ambiente. Primero. su
matriz polimerica proviene de fuentes naturales renovables y es completamente
blodecradable. Ademas, su fibra de refuerzo proviene de fuentes vegetales como un
subproducto de la paima. Durante la cosecha de |a bractea de donde se extrae la fibra. la
palma no se destruye ni se Interrumpe su ciclo natural, lo cual hace que su produccion
sea sostenible. Estas propiedades hacen que el material de la presente invencion sea un

meterial amigable con el medio ambiente con caracter completamente biodegradable y

sostenitle, destacandolo d= otros materiales compuestos reforzados.

Por otra parte, el material compuesto biodegradable de la presente invencion presenta
ventajas zon respecto a materiales compuestos sintéticos usados tipicamente en cuanto a
la reducc 6n de riesgos bioldgicos asociades al uso de fibras. Por ejemplo, el trabajo con
fibra de vidrio, material mas comun para el refuerzo de compuestos, puede provocar
Irritacion en los ojos, nariz, garganta y piel, ademas de que la fibra de vidrio esta
clasif.cada como posible carcerigeno en los humanos. No se asocian riesgos existentes

en relacion con el uso de la fiara natural de la presente invencion.

En conclusion, su caracter amigable con el medio ambiente, su increible desempefio a
nivel de propiedades mecanicas y fisicas, su inexistente riesgo biologico durante la
manipulacion, asi como su atractiva apariencia visual, hacen del material compuesto de la

presente invencion un material competitivo para ser utilizado en diferentes sectores

industriales.

El metodo de manufactura de la presente invencion proporciona propiedades mecanicas
excepcionales al material compuesto natural biodegradable mediante el fuerte
acoplamiento que se logra entre la fibra de Manicaria saccifera y la resina de acido poli-
lactico. De esta forma, el método de manufactura especifico para este material compuesto
mejora la adhesidn interfacial micromecanica entre la matriz y la fibra lo que proporcicna

propiedades mzcanicas excepcionales.

Como se muestra en la figura 4, el método de manufactura esta dividido en tres grandes
etapas: A. Preparacion de la fibra de Manicaria saccifera, B. Preparacion del acido poli-

lactico y C. Moldea par compresior en caliente.

A. La primera etapa del método de manufactura consiste en la preparacion de la fibra
de la palma de Manicaria sazcifera para ser usada como refuerzo en el compuesto

natural biodegradable. A su vez esta primera etapa se divide en tres partes



fundamentales: corte, tratamiento quimico y preformado. Primero, durante el ccrte
de la fibra, \a bractea de Manicaria Saccifera (5) se despunta; es decir, se corta la
punta y la base de la bractea por medio de una tijera o cizalla. Estas partes de ia
bractea se desechan y no se usan durante la manufactura del compuesto debido a
que sus propiedades no son aptas para ser usadas como refuerzo en el material

compuesto. Luego, debido a que la bractea es en forma de bolsa y para

aprovechar toda su seccion transversal, se realiza un corte longitudinal para abrirla

en su maximo ancho en forma de tela. Posteriormente, se aplica un tratamiento
quimico a la tela de Manicaria saccifera para potencializar su acoplamiento con la
matriz de acido poli-lactico e incrementar las propiedades mecanicas del
compuesto. El objetivo de este tratamiento guimico es el de eliminar impurezas,
grasas y lignina acumuladas en la superficie de las fibras que impiden una correcta
union entre Ia fibra y la matriz y asi mejorar la humectabilidad de la resina en las
fibras. Para este iratamiento quimico se debe preparar un bafo de solucion de
nidroxido de sodio (NaOH) en concentracion del 2% al 15% en peso y un bano de
solucion de acido acético (C:H:O;) en concentracién del 0.5% al 5% en peso.
LJego, se sumerge la fibra en el bafio de hidroxido de sodio durante un tiempo
entre 10 y 180 minutos. Se debe garantizar que la fibra esté totalmente sumergida
en la solucidn y agitacién continua del sistema que permita retirar las sustancias
superficiales. La relacién entre cantidad de fibra y la cantidad de solucién debe ser
entre 0.02 v 0.2 gramos de fibra por mililitro de solucién. Una vez completado el
tiempo de tratamiento quimico, la fibra es retirada del bafio y lavada con
aburdante agua para -etirar el hidréxido de sodio. La temperatura del agua de
‘avado puede estar a ura temperatura entre 15°C y 80°C. Se procede a neutralizar
la fibra sumergiéndola en el bafio de solucién de acido acético durante un tiempo
entre 0.2 y 5 minutos. S= debe garantizar que la fibra esté totalmente sumergida
en la salucion y agitacion continua del sistema. La relacién entre cantidad de fibra
y cantidad de solucidon debe ser entre 0.02 y 0.2 gramos de fibra por mililitro de
solucior. Una vez completado el tiempo de neutralizado, la fibra es retirada del
baro y lavada con abundante agua para retirar el acido acético. Después del
proceso de neutralizacion, el pH de la fibra debe estar alrededor de 7. Finalmente.
la fibra se lleva a un horno a temperatura entre 90°C y 110°C durante un tiempo
entre 10 y 180 min para su secado hasta alcanzar una humedad relativa inferior al
1%. hsi m'smo, la fibra es ccrtada a sus dimensiones finales de uso dependiendo
la pleza que sera manufacturada y del molde que sera usado. Se preforma
mediante compresion a una p-esion entre 0.1 y 0.5 MPa y una temperatura entre
60°C y 110°C para ser usada como refuerzo en el material compuesto; este

proceso se puede realizar durante el proceso de secado de la fibra

/JO



Opcionalmente, al final de esta etapa se puede realizar un proceso de tefido a tela

de Manicaria saccifera con el fin de obtener fibra de diferentes colores

Paralelamente, |a resina polimérica de acido poli-lactico es preparada para ser
usada como matriz del compuesto natural biodegradable. Esta etapa comprende
cuatro partes: secado, extrusion, tratamiento termico y preformado. En primera
instancia los pellets de PLA (4) son sometidos a un proceso de secado para retirar
la humedad en un horno a temperatura entre 90°C y 110°C hasta alcanzar una
humedad relativa nferior al 0.1% para prevenir la posible degradacion por
hidrolisis del material. Luego usando una extrusora con un perfil de temperaturas
ertre 180°C y 200°C se laminan los pellets de PLA en laminas (3) de espesor
entre 0.2 y 1.5 mm. En esta etapa del proceso. durante la extrusion, se pueden
agregar aditivos o componentes adicionales en una proporcién entre 0.1% y 15%
Estabilizantes UV, agentes antiestaticos. retardantes de flama, entre otros, se
pueden adicionar a la mezcla para mejorar las propiedades del material
compuesto.

Posteriormente, se realiza un tratamiento térmico de recocido a las laminas de
PLA en un horno a terrperatura entre 90°C y 140°C durante un tiempo entre 30 y
120 minutos. Este traramiento térmico permite recuperar la ductilidad de las
laminas de PLA para su correcta manipulacion durante la manufactura del material
compuesto. Asi mismo durante este tratamiento térmico se retira |a humedad
remanente de las laminas de PLA. Las laminas de PLA se preforman mediante
compresion a una presicn entre 0.1 y 0.5 MPa y una temperatura entre 60°C vy
110°C vara ser usada er el material compuesto; este proceso se puede realizar

durante el proceso de tratamiento térmico de las laminas de PLA.

Por dltimo, se realiza el moldeo por compresion en caliente de la pieza final del
compuesio natural biodegradable de PLA reforzado con fibra de Manicaria
saccifera Esta etapa comprende cuatro partes: precalentamiento, apilamiento de
capes, moldeo y acabado final. Primero, se debe precalentar el molde de |a pleza
hasta alcanzar una temperatura entre 150°C y 210°C. El molde debe estar
preparado con material antiadherente para garantizar el desmolde de la pieza final.
Luego, se debe realizar el agilamiento alternado de laminas de PLA con capas de
fiora de Manicaria saccifera El numero de capas apiladas se selecciona de
acuerco al espesor deseado y de acuerdo a los requerimientos mecanicos vy
fisicos en proporciones de relacion de fibra a resina entre 10% y 95% en peso. Asi
mismo, la configuracion de laminado y la orientacion de las capas de Manicaria

saccifera se distribuyen de acuerdo a las especificaciones mecanicas v fisicas de
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la pieza final. Posteriormente, el molde es cerrado y se procede al proceso de
moldeo por compresién en caliente a una temperatura constante entre 150°C y
210°C durante todo el ciclo. Inicialmente, durante el moldeo se realiza un praceso
de venteo para desalojar el aire atrapado entre las diferentes capas del laminado.
Este proceso consiste en realizar ciclos de compresion a presion baja, entre 0.1 y
0.8 MPa, durante tiempos entre 3 y 15 segundos y posterior liberacion de la
presion. Estos ciclos se repiten constantemente por tiempo total de venteo entre 1
y 5 minutos, Después de desalojar el aire atrapado entre capas se procede a
realizar la compresion del material a una presion entre 0.5 y 3 MPa durante un
tiempo ente 2 y 60 minutos. Una vez completado el tiempo de compresion se
procede al enfriamiento del molde manteniendo la presién constante hasta
alcanzar una temperatura inferior a 45°C: temperatura a la que se procede a retirar
la presién, abrir e! molde y desmolde de la pieza final. Por Ultimo, se procede a

darle acabado final a la pieza retirando rebordes.

Este metodo de manufactura le proporciona al material compuesto natural biodegradab e
de la presente invencién propiedades mecanicas excepcionales gue se explican a nivel
micromecanico. Primero, para evidenciar el efecto del tratamiento quimico sobre la
mcrfologia de la superficie de la fibra, un analisis microscopico de la seccidn longitudinal
tanto de la fibra a la que se le aplica la preparacion propuesta en esta invencion y la fibra
no tratada se realizd mediante la técnica de microscopia electronica (SEM). Las
micrografias de las fibras con y sin tratamientose muestran en la figura 5, Se observé que,
la fibra sin tratar (figuras 5a y 5b), presenta una epidermis de lignina, impurezas y ceras
en le superiicie de la fibra. La presencia de lignina y ceras en el tejido disminuyen la union
entre la fibray el polimero y reduce la humectacion. Por el contrario, los resultados de la
fiora después de la aplizacion del tratamiento quimico muestran un importante cambio en
la morfologia de la fibra. Como se observaen la figura 5c. el tratamiento aplicado a la fibra
de Manicaria saccifera mostrd ser eficaz para eliminar la mayor parte de las sustancias
que cubren la superficie de la tela, mejorando su capacidad de humectabilidad. Después
dz| tratamiento, es mas facil identificar que la fibra Manicaria saccifera es un material
fibrose, y esta constituida por fibras reticuladas. En efecto, la tela muestra un disefio de
te ido particular. El tejido se obtiene por la bifurcacién, cruce v la superposicion de fibras.
A maycr aumento (figura 5d), se observa que el tratamiento conduce a una superficie de
fibra mas limpia. Después de la eliminacion parcial de Ia lignina, hemicelulosa, ceras, e
impurezas, el diametro de la fibra se reduce. De este modao, la relacion de aspecto
aumente, aumenta la supeicie efectiva de la fibra, resuitando en una adhesion mejorada
con la matriz. Como se muestra en la figura 5e, el tratamiento quimico también permitio

aumentar la rugosidad superficial y la cantidad de celulosa expuesta sobre la fibra, lo que



resultd en una mejor adhesién interfacial y mayor capacidad de transferencia de carga.
Ad2mas, se observé protrusiones globulares distribuidas uniformemente sobre la
superficie de la fibra. En términos de comportamiento mecanico del material compuesto,
estas protrusiones globulares juegan un papel importante para mejorar el enclavamiento
mezanico con la resina de PLA. Si bien se desprendieron algunas protrusiones globulares
de su lugar después del tratamiento dejando crateres (figura 5f), estos mejoran lz

penetracion de la matriz en la fibra durante la fabricacion de materiales compuestos.

Asi mismo, para analizar e identificar los efectos micromecanicos del metodo de
manufactura presentados en la presente invencion sobre el comportamiento mecanico del
compuesto natural biodegradable, se realizé un analisis de fractura por SEM tanto en una
lamina manufacturada siguiendo el procedimiento de Ia presente invencion como en un
material compuesto cen fibra no tratada. La figura 6 muestra micrografias de la superficie
de fractura deprobetas de tension tanto de material compuesto de fibra sin tratar (figura
Ba-b) y el compuesto manufacturado con el presente método (figura 6¢-f) a diferentes
niveles de aumento. A pesar de que los principales mecanismos de falla identificados en
ambos materiales fueron: fractura de la fibra, pull-out y rotura de la matriz; a diferencia del
compuesto manufacturado con el presente método, el pull-ouf es mucho mas frecuente en
el material compuesto de fibra sin tratar, indicando baja adherencia fibra-matriz. La figura
6b muestra que las fibras no estan bien impregnadas por la resina, en la medida en que la
morfologia de la fibra constituida por una epidermis, pared celular, y lumen se puede ver
claramente. A su vez. una importante brecha entre la fibra y el PLA se observa como otro
ndicio de baja adherencia entre ellos. En contraste, la figura 6¢ muestra una vista general
del compuesto manufacturado mediante el método de la presente invencion en el que la
fractura de |a fibra es predominante como mecanismo de falla, lo que indica una fuerte
adhesion entrela fibra y la matriz. Las fibras estan bien impregnadas por la matriz de PLA.
Las cavidades que constituyen |la microestructura de la fibra se han llenado por la matriz
(figura 6d). Las brechas entre la fibra y la matriz de PLA se redujeron. y la geometria de la
fibra esta marcada en la resina después de |a separacion de Ia fibra (figura 6e). De hecho,
las protrusiones globulares identificadas sobre |2 superficie de la fibra estan marcadas en
la resina (figura 8f). No solo la geometria de las protrusiones globulares estan marcadas
en la matriz sino tamtién algunas estan unidas a la matriz. lo que indica el buen
enclavamiento mecanico entre la fibra y la matriz de PLA. Este analisis confirma las
razones de las propiedades mecanicas mejoradas del material compuesto natural
bodecradable manufacturade mediante el método de la presente invencion en

comparacian con el material compuesto de fibra no tratada.



EJEMPLOS

Ejemplo 1:

De acuerdo a la invencion, se manufacturaron muestras del material compuesto
biodegradable con una rzlacién de fibra a matriz del 60% en peso. Posteriormente, se
caracterizaron sus progiedades mecanicas mostrando propiedades excepciones e
inesperadas en comparacion con otros compuestos naturales similares e incluso

propiedades competitivas con compuestos sintéticos de fibra de vidrio.

Caracterizacion Mecanica

Muestras del material se caracterizaron mecanicamente mediante ensayos de tension,

flexion e impacto de acuerdo a los siguientes procedimientos:

Ensayo de Tension: Los ensayos de tension se llevaron a cabo de acuerdo a la norma
ASTM [3039 en una maquina de ensayos universales Instron 3367. Especimenes de
geometria rectangular se ensayaron a una velocidad de 2 mm/min y una longitud
calibrade de 50 mm. Para registrar la deformacién durante el ensayo, se utilizé un

dispositivo extensometro.

Ensayo ce flexion: Los ensayos de flexion se realizaron de acuerdo con la norma ASTM
D79) utiizando la maquira de ensayos universales Instron 3367. Las muestras se

cargaron mediante flexion en tres puntos con una relacion de aspecto de 16:1.

Ensayo d= impacto: Ensayos de resistencia al impacto se realizaron con muestras lzod
sin muesca de acuerdo con la norma ASTM D 256-06 usando una maguina de ensayo de

impacto TMI, modelo 43-1.

Debido al particular método de manufactura del compuesto y a la estructura Unica que
presenta el compuesto de PLA reforzado con fibra extraida de la bractea de Manicaria
saccifera, el material de la prasente invencion exhibe propiedades mecanicas superiores a
otros compuestos reforzados con fibras naturales y acido poli-lactico como se muestra en
la figura 7 para la resistencia a tension, figura 8 para la resistencia a flexion y figura 9 para

la resistencia a impacto.

Al revisar los resultados de las pruebas mecanicas realizadas y las comparaciones

presentadas en las figuras, se puede concluir que, el material presentado en esta



invencién exhibe propiedadss tipicas de resistencia a la tension de 123.36 MPa,
resistencia a la flexion de 209.68 MPa y resistencia al impacto de 36.94 kJ/m* que lo
hacen mecanicamente superior a compuestos similares. Si bien algunos compuestos
naturales gresentan algunas propiedades mecanicas altas, el compuesto de Manicaria
saccifera y PLA elaborado por el método de la presente invencion presenta valores
superiores inesperados en las tres propiedades (resistencias a tension, flexion e impacto)

simultZneamente.

Adicionalmente, en la figura 10 se muestra la comparacién de las curvas esfuerzo-
deformacion a tension y flexion del material compuesto de PLA reforzado con fibras
naturales de Manicaria sacifera usando el método de fabricacion de la presente invencion
con el mismo compuesto de PLA y Manicaria sacifera manufacturado sin tratamiento vy
usando métedos tradicionales de manufactura. Asimismo, en la figura 10 se muestra la
curva para la matriz polimerica de PLA sin reforzar. Los resultados de estas pruebas
mecanicas demuestran que el compuesto de la presente invencion obtenido mediante el
metodo especifico descrito anteriormente proporciona propiedades excepcionales e
inesperadas al material en comparacién con el mismo compuesto manufacturado con
metodos tradicionales. Se puede observar que el método de manufactura especifico de
esta invancicn mejora considerablemente las resistencias mecanicas del compuesto
biodegradable tanto a tensién como a flexién; mostrandose mejoras del 85% en su

resistencia a tension y del 59% en su resistencia a flexion.

Por otra partz, la figura 11 muestra la comparacion de las resistencias mecanicas
especificas a tension y flexion del compuesto natural biodegradable de la presente
invencion con compuestos de fib-a de vidrio estructurales tradicionales. El analisis de esta
grafica comparativa permite observar como el compuesto natural de la presente invencion
presenta propiedades especificas competitivas con compuestos estructurales de fibra de
vidrio con resinas poliester y viniléster usados tradicionalmente en diversas aplicaciones
de diferentes sectores industriales. En la grafica se puede observar que las propiedades
mecanicas especificas del compuJesto al que se refiere la presente invencion presenta
valores similares o superiores a |3s compuestos de fibra de vidrio, solo siendo superado
por un compuesto reforzado con tejido roving de alto desempeno. Esta comparacion
permite observer las propiedades mecanicas excepcionales alcanzadas por el compuesto
de PLA reforzado con fibra de Manicaria saccifera, que manteniendo un caracter
completamzante biodegradable y sostenible alcanza valores de resistencia mecanica

especifica al nivel de compuestos sintéticos tradicionales.



Ejemplo 2:

De &cuerdo a la invencioén, se manufacturaron muestras del material compuesto
biodegradable con una relacion de fibra a matriz del 70% en peso. Posteriormente, se
caracterizaron sus propiedades acusticas mostrando propiedades excepcionales e
Inesperadas en comparacién con otros compuestos naturales similares. Se observo un
coeficieate d= absorcion acustica para el compuesto biodegradable superior a materiales

usados tipicamente para aislamiento acustico como el poliestireno expandido en
frecuencias bajas (125 Hz y 250 Hz).

Caracterizacién acustica

Muestras del nraterial se caracterizaron acusticamente de acuerdo la norma técnica
ASTM 1050 mediante un tubo de impedancias para determinar el coeficiente de absorcion
acustica del material a diferentes frecuencias. Se le realizaron mediciones del coeficiente

de absorcion acusticaen frecuencias de 125 Hz, 250 Hz, 500 Hz, 1 kHz y 2 kHz.

El compuesto de PLA reforzado con fibra de Manicaria saccifera mostréd propledades
acusticas muy comuvetitivas en relacién con otros materiales. Exhibiendo un coeficiente

de absorcion acustica de 0.45 en promedio para el rango de frecuencias medido: con un
maximo de 0.4S para la frecuencia de 250 Hz.

En la figura 12 se muestra una grafica comparativa de los coeficientes de absorcion
acustica a diferentes frecuencias (125 Hz, 250 Hz, 500 Hz, 1 kHz y 2 kHz.) del compuesto
natural biodegradable de la presente invencién vy el poliestireno expandido. material no
biodegradable ni recicleble usado tipicamente para aplicaciones de aislamiento acustico.
Se puede observar ur comportamiento inesperado y superior en la capacidad de
absorcion acustica del material de la presente invencion en frecuencias bajas de 125 Hz y
250 Hz en comparacion al poliestireno expandido. Se midieron coeficientes de absorcion
acustica superiores en 27% y 25% para estas frecuencias respectivamente. Este
comportamiento particular, en el que el coeficiente de absorcion acustica es excepcional
en frecuencias bajas es inverso al comportamiento tipicamente observado en materiales
de aislamiento acustico usuales como el poliestireno expandido, en los que se observa un
mejor desempefio a frecuencias altas. En consecuencia, el material compuesto
biodegradable de la preserte invencién, se muestra como un material con diversas

aplicaciones de aislamiento acustico.



REIVINDICACIONES

1. Metodo para fabricar un material compuesto, el método caracterizado por que
comprende los pasos de:

a) preparar ae la fibra natural de la palma de Manicaria saccifera mediante las
siguientes subetapas:

al) cortar y despuntar las bracteas de Manicaria saccifera por medio de
una tijera o cizalla;

a2)  cortar longitudinalmente las bracteas recolectadas de Manicaria
saccifera para abrirlas en su maximo ancho en forma de tela:

al) preparar un bafo de solucion de hidroxido de sodio en
concentracion del 2% al 15%. y sumergir la fibra natural obtenida en el paso a2) durante
un tempo entre 10 y 18C minutos: en donde la fibra se encuentra completamente
sumergidz en el bafio de solucion y se realiza agitacién continua del sistema: y en donde
la relacion entre cantidad de fibra y la cantidad de solucion es entre 0.02 y 0.2 gramos de
fibra por mililitro de solucion:

a4) retirar lz fibra tratada en el paso a3) y lavar con abundante agua
para retirar el hidroxido de sodio:

as) preparar un bafio de solucion de acido acético en concentracion del
0.5% al 5% en peso y sumergir la fibra natural obtenida en el paso a4) durante un tiempo
entre 0.2 y £ minutos; en donde la fibra se encuentra completamente sumergida en el
bano de solucion y se realiza agitacion continua del sistema: y en donde la relacion entre
cantidad de fibra y cantidad de solucién debe ser entre 0.02 y 0.2 gramos de fibra por
mililitro de solucion;

ab)  retirar la fibra tratada en el paso a5) y lavar con abundante agua
para retira- el acido acético;

a7) secar el material obtenido del paso a6) en un horno a temperatura
entre 90°C y 110°C durante 10 y 180 minutos:

a8)  preformar el material mediante compresion a una presion entre 0.1 y
0.5 MPa y temperatura entre 60°C y 110°C;

b) Paralelamente al paso a), preparar una resina de acido poli-lactico (PLA)

mediante las siguizntes subetapas:

b1)  secar pellets de PLA en un horno a una temperatura entre 90°C y
110°C hasta slcanzar una humedad relativa inferior al 0.1%:

b2)  laminar por extrusion el PLA a una temperatura entre 180°C y 200°C
hasta obtener laminas con un espesor entre 0.2 y 1.5 mm:

£3)  tratar térmicamente las laminas de PLA obtenidas en el paso b2) en

un horno a temperatura entre 90°C y 140°C durante un tiempo entre 30 y 120 minutos;



b4) preformar las laminas de PLA mediante compresion a una presion
entre 0.1 v 0.5 MPa y temperatura entre 60°C y 110°C;

& moldear por compresion en caliente la pieza final del compuesto natural
biodegradable de PLA reforzado con fibra de Manicaria saccifera mediante las siguientes
supetapas:

c1) precalentar un molde segun la forma del material final que se desee
obtener hasta alcanzar una temperatura entre 150°C y 210°C;

c2) apilar de manera alternada las laminas de PLA con capas de fibra
de Manicaria saccifera, en donde la relacion de fibra a resina es entre 10% y 95% en
peso;

c3) cerrar e molde y realizar compresion en caliente a una temperatura
constante entre 150°C y 210°C, en donde durante el moldeo se realiza simultaneamente
un prcceso de venteo que desaloja el aire atrapado entre las diferentes capas del
laminado;

c4) comprim’r el material a una presion entre 0.5 y 3 MPa durante un
tiempo entre 2 y 60 minutos;

c5) enfriar el molde a una presién constante hasta alcanzar una
temperatura inferior a 45°C

cB) retirar presion, desmoldar el material y dar acabado final a la pieza

segun la forma deseada e la pieza final.

2. El metodo para fabricar un material compuesto de conformidad con la
reivindicacior 1, en donde el proceso de venteo comprende los siguientes pasos:

1) realizar ciclos de compresion a presion entre 0.1y 1.0 MPa durante tiempos
entre 3 y 15 segundos; y

1)) liberar la presion del sistema;

en dorde los procesos i) y i) se realizan repetidamente por tiempo total de venteo

entre 1 y 5 minutos.

3. El melodo para fabricar un material compuesto de conformidad con la

reivindicazion 1, en donde el molde del paso ¢1 es antiadherente.

4 El método para fabricar un material compuesto de conformidad con la
reivindicacion 1, el método que adicionalmente comprende después del paso a6, someter

la fibra de Manicaria saccifera a un proceso de tefido para cambiar su color.

5 El meétodo para fabricar un material compuesto de conformidad con la

reivindicac on 1, el metodo que adicionalmente comprende durante el paso b2 agregar



colerantes, aditivos, estabilizantes UV, agentes antiestaticos o retardantes de flama al

acico poli-lactico.

6 U~ material compuesto natural biodegradable caracterizado porque comprende:

- una resina palimérica termoplastica que consiste en una matriz polimérica
de acido ooli-lactico (PLA); y

- laminas de fibra natural de la bractea de la palma de Manicariasaccifera,
pretratadas en un barfo de solucion de hidroxido de sodio en concentracion del 2% al 15%

y en un bafno de solucién de acido acetico en concentracion del 0.5% al 5% en peso.

7. El material compues o natural biodegradable de conformidad con la reivindicacion
6, que ccmprende adicionzlmente colorantes para la fibra de Manicaria saccifera o la

matriz de acido poli-lactico en una proporcién entre 0.1% y 15%.

8. El material compuesto natural biodegradable de conformidad con la reivindicacién
6. que comprende componentes adicionales como estabilizantes UV, agentes

antiestaticos, retardantes de flama, que mejoran las propiedades del material compuesto.



RESUMEN

La presente invencion se refiere a un material compuesto que esta formado de un
termoplastico reforzado con una fibra natural, v su método de fabricacion. Mas
espesificamente, se refiere 3 un material compuesto reforzado con fibra natural extraida
de la bractea de la palma Manicaria saccifera y usando como matriz polimérica un
termcplastico de acido poli-lactico, y su método de fabricacion mediante el tratamiento

quimizo de la fibra y moldeo por compresion en caliente.
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