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Resumen: En el presente trabajo, se obtuvieron nanocristales de celulosa (CNC) a partir de
pantalones de mezclilla posconsumo para reforzar matrices de acido polilactico, con el objetivo de
mejorar sus propiedades mecanicas. Los CNC fueron obtenidos mediante hidrélisis acida a
diferentes parametros (concentracion de acido, temperatura y tiempo) y caracterizados mediante
dispersion de luz dinamica (DLS), espectroscopia infrarroja (IR), microscopia electronica de barrido
(SEM), microscopia de fuerza atomica (AFM), y difraccién de rayos X (DRX). Se realizaron 27
hidrélisis siguiendo un disefio de experimentos multifactorial de 3 niveles con tamafos en el rango
de 160-460 nm, y con un indice de cristalinidad de hasta 90%. Se corrobor6 la influencia de los
parametros de hidrdlisis en el tamafio y cristalinidad de los CNC resultando en que todos los factores
tienen influencia significativa siendo la concentracion de acido, tiempo y temperatura en orden de
relevancia. Los CNC fueron secados en una estufa de ultravacio e incorporados en matrices de acido
polilactico a 0.5% w/wt de concentracion, utilizando diferentes tamafios de nanocristal. Se realizo el
ensayo a la flexién y resistencia al impacto tipo Charpy segun las normas ASTM D790 y ASTM D611
respectivamente. Se demostré una relacion entre el desempefio de los CNC como refuerzo con el
porcentaje de cristalinidad; entre mas cristalino el nanocristal, mayor es su resistencia, siendo el
compasito reforzado con el nanocristal de tamafio mas pequefio y cristalinidad mas alta que mejor
desempefo mecanico obtuvo, aumenta su modulo de Young un 100% y su resistencia al impacto un
52%.

Introduccién

La Organizacién de las Naciones Unidas
(ONU) establecié que la industria de la moda
es la segunda mas contaminante del mundo
(UNCTAD, 2021), debido a que el impacto
ambiental de la industria textil comienza en la
agricultura; el cultivo de algodén contamina el
suelo al uso de pesticidas, consume miles de
litros de agua y emite gases de efecto
invernadero [1], [3]. En especial, los jeans, son
una de las prendas mas contaminantes de
producir, ya que su fabricaciéon requiere
aproximadamente 10 000 litros de agua y
emite alrededor de 33,3 kg de Dioxido de
Carbono (CO2) [4]. Ademas, el proceso de
tefiido suele implicar “leucoindigo”, diluido con
hidrésulfito de sodio, asi como blanqueadores
y otros detergentes que finalmente terminan
en los sistemas de aguas residuales [5]. Sin
embargo, la etapa mas contaminante de los
textiles es al final de su ciclo de vida.
Conforme la ropa se degrada, libera CO2 y

Metano (CH4); ambos potentes gases de
efecto invernadero que contribuyen al
calentamiento global. Ademas, los lixiviados
generados durante la descomposicién pueden
contaminar el suelo y el agua, lo que
representa un riesgo tanto para la salud
humana como para los ecosistemas cercanos
[6].

Recientemente, la sostenibilidad ha ganado
popularidad en la industria de la moda,
promoviendo la reduccién del consumo de
recursos, la reutilizacion de prendas y el
reciclaje textil. No obstante, una vez que los
residuos textiles se mezclan con otros tipos de
residuos, ya no pueden ser reciclados. Solo
alrededor del 13 % de la ropa desechada se
recicla, mientras que el resto se incinera o
termina en vertederos [6][7].

Debido a esta situacién, se presenta el
siguiente trabajo como una alternativa para
revalorizar los residuos textiles, que no
pueden reincorporarse al ciclo de comercio
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tradicional, mediante su aprovechamiento
como materia prima en el desarrollo de
productos sostenibles. En este trabajo se
utilizaron pantalones de mezclilla
posconsumo, donados por la comunidad
estudiantil, con el objetivo de obtener
nanocristales de celulosa (CNC); nanovarillas
de entre 150 a 400 nm de longitud constituidos
casi en su totalidad de celulosa cristalina,
presentando un indice de 68-94% de
estructura celulosa IB. Estos han despertado
gran interés en la ultima década gracias a sus
destacables propiedades, entre las que
sobresale su alta resistencia mecanica, lo que
ha impulsado su aplicacion como fase
reforzante en materiales compuestos.

Por otro lado, el acido polilactico (PLA) es un
biopolimero biodegradable que ha ganado
gran relevancia en los Ultimos afos
principalmente a su uso como filamento para
la impresién 3D. Sin embargo, a pesar de sus
ventajas sustentables, no ha podido
reemplazar a los plasticos tradicionales
derivados del petroleo debido a sus
propiedades mecanicas como lo es su alta
fragilidad e inestabilidad térmica.

Parte experimental.

Materiales. Los pantalones de mezclilla
fueron lavados y esterilizados. Se removieron
costuras, cierres y  botones, para
posteriormente deshilacharlo con un cepillo de
alambre. Las fibras resultantes fueron
blanqueadas y molidas en un molino modelo
IKA MF 10 con una malla de 2mm.

Se realizaron 27 hidrdlisis acidas con &cido
sulfurico a diferentes condiciones de
concentracién de acido, temperatura, y tiempo
de reaccion, con un hidromoédulo de 20:1
(Tabla 1).

La reaccion se llevé a cabo en un bafio
isotermal con agitacion constante. La solucion
resultante fue centrifugada a 2000 rpm, y
dializada hasta obtener un pH neutro.
Finalmente, fueron sonicados, filtrados vy
secados en una estufa de ultravacio.

Tabla 1.- Parametros para la hidrdlisis acida

Tiempo Concentracion Temperatura
(Min) (%) (°C)

30 50 60

60 55 65

90 60 70

Compésitos PLA/CNC

Se obtuvieron compdsitos de PLA/CNC a
0.5% w/wt con diferente tamafo de nanocristal
mediante termocompresion, por 8 minutos con
una presion constante de 150kgf.

Instrumentacion.

Dispersion de luz dinamica (DLS)

Se midié el diametro hidrodinamico de los
CNC mediante DLS, modelo Zetasizer Nano,
marca Mavern, en una celda de poliestireno
con una solucién de CNC de 10:1
Espectroscopia Infrarroja (Reflectancia
Total Atenuada, ATR)

El andlisis de ATR fue llevado a cabo en un
espectrometro Nicolet iS50. Se realizaron 30
barridos en un rango de 4000 a 400 cm™.
Difraccion de rayos- X (XRD)

Se realizé el analisis de XRD en un
espectréometro marca Malvern Panalytical
EMPYREAN, con una radiacion de CuKa a 45
kV y 40 mA. Las mediciones se realizaron con
un paso de 30s por grado, desde 5° a 70°.
Ensayo de Flexién

Basandonos en la norma ASTM D790, la
prueba se realizard& en una maquina de
ensayo universal de la marca INSTRON
modelo 4411 en donde se empleara un
accesorio de flexion de tres puntos dejando
una separacion entre soportes de 35 mm.
Resistencia al Impacto

Se utilizara el método Charpy descrito en la
norma ASTM D6110, en donde, una masa
acoplada a un péndulo, se dejara caer a una
altura y velocidad determinada en una probeta
con una muesca para propagar la fractura en
el centro de la muestra.

Resultados y discusion.

DLS

Los CNC obtenidos tienen una estructura
tipica de celulosa con una estructura tipo Ib, y
forma elipsoidal.

El nanocristal mas pequefio obtenido fue de
167+12.8 nm a 60% con 70C y 60 minutos, y
el mas grande fue de 460.9 + 42.7 a 50% con
60C a 30 min. El analisis estadistico de los
CNC arroj6 que, con un 95% de confianza,
Jodos los parametros de la hidrélisis son
significativos en el tamafio de Ilos
nanocristales siendo la concentracién de
acido, tiempo y temperatura en orden de
relevancia, sin embargo, las interacciones
demuestran que a condiciones extremas el
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parametro menos relevante es el tiempo, ya
que la cantidad de protones disponibles y
energia en la reaccién favorecen la hidrdlisis
aun en tiempos cortos (Figura 1).
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Figura 1.- Didametros Hidrodinamicos de los
CNC, b) Interacciones del Dh con la
concentracion de acido.

ATR

La composiciéon quimica de los nanocristales
mediante FTIR-ATR se observé la estructura
tipica de la celulosa Ib. Se realizd una
comparacion entre las diferentes condiciones
de hidrdlisis, en done se vio que ninguno de
los parametros influye en la estructura
principal de los CNC, lo que demuestra la
viabilidad de la hidrdlisis para obtener CNC de
alta pureza. (Figura 2a )

DRX

Se obtuvieron nanocristales con alta
cristalinidad de hasta un 90%. Observamos
que al aumentar el acido y tiempo de reaccién,
aumenta la cristalinidad de los CNC, debido a
que, a tiempos largos de reaccion, se favorece

la hidrélisis y el ordenamiento de las cadenas
poliméricas.

Observamos que, en la muestra mas alta un
indice de cristalinidad maximo del 90.1% para
la muestra tratada con 60%, 70°C durante 90
minutos, lo que se debe a la capacidad de este
método para ajustar correctamente las
sefales superpuestas en la regién alrededor
de los 20° 26, que otros métodos no logran
captar con la misma exactitud.(Figura 2b)
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Figura 2.- Espectro de a) ATR, b) DRX de los
CNC

Compdésitos PLA/CNC

Los compodsitos obtenidos tienen una
apariencia transparente a excepcion al
composito PLA/CNC2, debido a la posible
degradacion del nanocristal a temperaturas
elevadas. Se les realiz6 prueba de impacto, y
flexion a los compésitos obtenidos, resultando
en el aumento del 52% y 100%
respectivamente, esto atribuido al aumento de
densidad: las cadenas poliméricas tienen una
mayor compactacion lo cual lo vuelve mas
resistente en comparacion al polimero puro.
En la figura 3, se observan las pruebas
mecanicas de los compdésitos.
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Figura 3.- a) Prueba de resistencia al impacto
de los compdésitos de PLA/CNC, b) Médulo de
Young de los compésitos de PLA/ICNC

Conclusiones.

Se obtuvieron CNC a partir de pantalones de
mezclilla posconsumo a diferentes
parametros. Se encontré que la relacién mas
significativa entre los parametros de hidrélisis
con el tamafio de diametro hidrodinamico es
la concentracion de acido sulfurico, y el menos
relevante la temperatura, sin embargo se
obtuvo que la interaccion de los 3 factores
entre si es significativa. El tamafio mas
pequefio de CNC obtenido fue de 167+12.8
nm a 60% con 70C y 60 minutos de reaccion
y un porcentaje de cristalinidad de 90%. El
ATR demostré la viabilidad de la metodologia
para la obtencion de CNC ya que no modifica
la estructura principal de la celulosa. El
analisis del DRX mostr6 que entre mayor
concentracion de acido, mayor cristalinidad se
obtiene, siendo el factor menos relevante en
la cristalinidad la temperatura de reaccion. Se

obtuvieron nanocompositos de PLA/CNC a
0.5 w/wt mediante termocompresion.
Obtuvimos un aumento del médulo de Young
del 100% y un aumento a la resistencia al
impacto del 52% en el compdsito con CNC de
menor tamano y mayor indice de cristalinidad,
corroborando el potencial uso de los CNC
como refuerzo.
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