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Resumen:

Este estudio investiga el desarrollo de materiales compuestos utilizando lodo de papelera, un
subproducto rico en fibras de celulosa, combinado con hidréxido de magnesio, un retardante de
fuego conocido. Se emplearon yeso y cal hidratada como agentes aglutinantes con el objetivo de
mejorar las propiedades retardantes de fuego del hidréxido de magnesio a través de sus estructuras
hidratadas. La investigacion revel6 que el hidréxido de magnesio y el yeso protegieron eficazmente
a la celulosa de la degradacion térmica, mientras que la cal hidratada no proporcioné el mismo nivel
de proteccion. Sin embargo, tanto la combinacion de hidroxido de magnesio con yeso como la
combinacion de hidréxido de magnesio con cal hidratada fueron exitosas en proteger la celulosa de
la degradacién térmica. El estudio también incluy6 la preparacién de formulaciones compuestas que
incorporan todos los componentes (lodo de celulosa, hidréxido de magnesio, yeso y cal hidratada),
seguidas de una evaluacion de sus propiedades fisicas, incluyendo la conductividad térmica y la
densidad.

Introduccion.

Los lignocelulésicos representan una de las
fuentes renovables mas importantes de
materias primas en la naturaleza.
Anualmente, se producen grandes cantidades
de estos materiales como desechos. Los
residuos de madera y papel constituyen
alrededor del 40% de los residuos sélidos
residuales de fuentes residenciales,
comerciales, industriales e institucionales [1].
El reciclaje de residuos lignocelulésicos es
una estrategia viable para evitar la
contaminacion, que se esta convirtiendo en un
problema grave en varios paises en desarrollo
debido a su disposicién en los ecosistemas.
Los requisitos de la poblacién moderna y la
demanda de espacios ecoldgicamente
amigables han motivado el desarrollo de una
nueva generacion de materiales para la
industria de la construccion. El uso de
residuos lignocelulésicos en materiales de
construccion ha sido estudiado previamente y
ha generado resultados valiosos. Por ejemplo,
Bilba [2]., reportaron el efecto de incorporar
bagazo de cafia de azlcar en el cemento
Portland convencional. Encontraron que el
bagazo retrasa el tiempo de fraguado y

disminuye la temperatura maxima de
hidratacion al fraguado. Ademas, informaron
que los azucares, la hemicelulosa y la lignina
afectan negativamente el fraguado. También,
Pehanich [3]. Estudiaron los efectos de
diferente s tratamientos sobre papel prensa y
fioras Kraft no blanqueadas en las
propiedades mecanicas de los compuestos de
cemento y fibra de madera. Ultimaron que
ciertos tratamientos y combinaciones de
cemento-fibora de madera mejoraban las
propiedades mecanicas del compuesto. Sus
resultados indicaron que algunos tratamientos
reaccionaban mejor con los diversos tipos de
fibras, mejorando las propiedades mecanicas.
Turgut [4]. Experimentd combinaciones de
polvo de piedra caliza y aserrin de madera de
diferentes tamafios para producir materiales
compuestos para la construccién. Hallaron
que los compuestos cumplian con los
requisitos técnicos para materiales de
construccion. Ademas, estos materiales eran
aproximadamente un 65% mas livianos que
los ladrilos de concreto convencionales.
Debido a que los lignoceluldsicos tienen una
estructura de hidrocarburo, la degradacion
térmica y la combustién de estos materiales
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son propiedades intrinsecas. Por lo tanto, la
proteccidon contra incendios es altamente
deseable en aplicaciones estructurales
institucionales y comerciales. Es bien sabido
que los agentes ignifugos se aplican en los
lignocelulésicos como proteccién contra
incendios [5]. En particular los compuestos a
base de fosforo son los retardantes de fuego
mas utilizados en materiales lignocelulésicos
como el algoddn o la madera [6,7,8]. En esta
investigacion, se utilizé hidréxido de magnesio
(Mg (OH);) como supresor de combustion en
compuestos a base de fibra de celulosa para
su aplicacibon en la industria de Ila
construccion. El hidréxido de magnesio, a
diferencia de los retardantes de fuego a base
de halégenos, que son fuente de humo
corrosivo y toxico durante la combustion, se
considera un aditivo retardante de fuego no
téxico y respetuoso con el medio ambiente [9].
Estos compuestos eran ideales para la
aplicacién de hidroxido de magnesio, ya que
las formulaciones se prepararon utilizando
compuestos inorganicos como yeso y cal
hidratada como agentes aglutinantes. Se
utilizé lodo producido por una empresa
papelera como fuente de fibra de celulosa. El
lodo contiene fibra de celulosa y una serie de
compuestos inorganicos como caolin, dioxido
de titanio y carbonato de calcio [10]. La fibra
de celulosa en el lodo estd extremadamente
degradada; por lo tanto, es indtil para su
reciclaje y debe ser desechada. Sin embargo,
debido a la gran cantidad de lodo producido y
a los nuevos requisitos ambientales, es
importante desarrollar aplicaciones para este
material [11]. El lodo ha sido estudiado como
material para compostaje debido a su
composicién quimica [12]., y los productos de
calcinacion se han aplicado en materiales
cementantes. El bioetanol ha sido obtenido de
un lodo similar a través de métodos biolégicos
[13,14] y se han reportado otras aplicaciones
prometedoras [15,16,17].

Parte experimental.

Materiales. El hidroxido de magnesio
(proveido por Pefoles), yeso (CaSO,- 2H,0,
sulfato de calcio dihidratado) y cal hidratada
(Ca (OH),, hidréxido de calcio) fueron
adquiridos a proveedores locales y utilizados
tal como se recibieron. El lodo (16 % en peso
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de fibra de celulosa, 4 % en peso de
compuestos inorganicos y 8 % en peso de
agua) fue recolectado directamente de un
relleno sanitario (Figura 1). Adecuadamente
los materiales y métodos experimentales.

Figura 1 Relleno Sanltarlo Chlhuahua

Instrumentacion.

Analisis termogravimétrico (TGA).

El andlisis termogravimétrico del lodo seco,
hidréxido de magnesio, yeso y cal hidratada
se realizé utilizando un  analizador
termogravimétrico (SDTQ60, TA Instruments)
en una atmoésfera de aire y con una tasa de
calentamiento de 1°C/min.

Procedimiento de elaboraciéon de las
muestras.

Para estudiar el rendimiento del hidroxido de
magnesio y sus combinaciones con yeso o cal
hidratada como agente retardante de fuego,
se preparé una serie de formulaciones con el
lodo (Tabla 1). Para la preparacion de las
muestras, se utilizd un molde de 5 cm (lado) x
5 cm (lado) x 5 cm (profundidad). Todas las
composiciones fueron disefiadas para obtener
especimenes de aproximadamente 15 g una
vez que las muestras se secaron. Los
compuestos fueron fabricados manualmente
integrando cuidadosamente los polvos en el
lodo y sin agregar mas agua de la que
contenia inicialmente el lodo. Las pastas
obtenidas se depositaron en el molde y se
compactaron con una pieza de madera, que
se ajustaba a las dimensiones del molde, con
solo la presion de la mano.
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Tabla 1. CRETIB (caracteristicas que definen a un residuo
como peligroso).

Propiedad Resultado Limite RM REG.
Toxicidad No toxico <10 mg/kg Si
Corrosividad No pH:6a8 Si
COrrosivo
Reactividad No Clasificacion Si
reactiva no reactiva
Explosividad No <5% de Si
explosivo concentracion
de gases

RM = Regulacién Mexicana
REG. = Reglamentado

Evaluacion de retardancia de Flama.

Se utilizd el procedimiento con base a la
Norma ASTM D777-97 debido a que no existe
un método de evaluacién especifico para este
tipo de compuestos. Este método permite la
evaluacion de la inflamabilidad para papel y
carton tratado. Las dimensiones de las
muestras y la inclinacion de las muestras
durante la prueba de llama fueron las
principales adaptaciones del método. En una
prueba tipica, la fuente de la llama fue gas
butano suministrado a través de un mechero
Bunsen. Los especimenes se fijaron con una
abrazadera metalica a un angulo de 45°, como
se muestra en la Figura 2. Se aplic6 una llama
ajustada aproximadamente 40mm
directamente sobre el espécimen durante 12
s. Posteriormente, se retiré la llama y se
registré el tiempo de combustion. También se
registraron algunos detalles como las
caracteristicas del humo y los residuos. Todas
las evaluaciones se realizaron en una

campana de extraccion con el extractor
apagado y la ventana cerrada.

Figura 2. Prueba retardancia de flama
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Resultados y discusion.

El lodo fue recolectado directamente del
relleno sanitario de la ciudad de Chihuahua,
México. Se estima que se descargan entre 10
y 15 toneladas métricas semanalmente. Se
realiz6 una caracterizacion quimica para
determinar la composicion del lodo de acuerdo
con las normativas mexicanas. La Tabla 1.
especifica los resultados de toxicidad,
corrosividad, reactividad y explosividad. Como
se observa, el lodo no representa un riesgo
para los seres humanos, ya que sus
componentes estan en cantidades por debajo
de los limites estipulados por las normativas
mexicanas. Ademas, el lodo no es corrosivo ni
explosivo, y segun la evaluacién de las
sustancias, se considera un material seguro
para trabajar. La Figura 3 muestra los trazos
de TGA de los componentes utilizados en la
fabricacion de los compuestos. En el caso del
lodo, la primera transicion, observada a 100
°C, corresponde a la evaporacién de una
pequefia cantidad de agua que permanecio en
el lodo a pesar de haber sido secado durante
24 horas a 110 °C. A 250 °C, aparece una
segunda transicién de degradacion, atribuida
a la degradacién de la celulosa. La tercera
pérdida de peso, a 350 °C, esta relacionada
con los aditivos del papel y los aglutinantes
orgénicos, lo cual concuerda con la literatura
[14]. El termograma indica un contenido del 80
% en peso de materiales orgénicos y un 20 %
en peso de materiales inorganicos. El agua
presente en el lodo también fue importante
para determinar las cantidades de los
componentes en las formulaciones. Por ello,
se tomaron ocho muestras de lodo para
calcular el contenido de agua. El contenido de
agua en las muestras varié de 78.68 % a 80.9
%, con un valor promedio de 79.6 %. Por lo
tanto, el lodo contenia un 16 % en peso de
fibra de celulosa y otros orgénicos, un 4 % en
peso de compuestos inorganicos y un 80 % en
peso de agua. En cuanto al hidroxido de
magnesio (MH), fue térmicamente estable
hasta los 350 °C, temperatura a la que
comienza la deshidratacion térmica. Bajo esta
condicién, el MH se descompone en 6xido de
magnesio (MgO) y agua de cristalizacion. Este
comportamiento coincide con lo reportado en
la literatura [12,23]. En el caso del yeso (Gy),
presenta una Unica transicion a 110 °C, que
corresponde a su reduccién a yeso de Paris
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(CaSO,- 0.5H,0). Durante esta reaccion, se
expulsa el agua quimicamente combinada [2].
La literatura informa que la deshidratacion
completa ocurre a 250 °C; sin embargo, en el
termograma, esta segunda transicién no esta
claramente definida. La cal hidratada (HL)
muestra una transicion a 450 °C, relacionada
con su descomposicion térmica en 6xido de
calcio (CaO) y agua. Esta observacion
también concuerda con la literatura [11]. Las
dos transiciones por encima de 600 °C
corresponden a la deshidratacion completa de
la cal hidratada.

100 g <

80 \

$ 601 \
3 = = = Sludge “
3 --=: MH X
Z 404 — Gy \
D | seeenennne HL \\
; \
204  TTT==== o o
) ——— S T —
0 200 400 600 800
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Figura 3. Estabilidad térmica

Retardancia de flama de los compuestos.

Primero, se evaluaron las muestras hechas
Unicamente de lodo (Figura 4). Se observo
que el material se inflamé inmediatamente al
contacto con la llama, liberando una gran
cantidad de humo blanco y denso. El tiempo
de combustién de estas muestras estuvo entre
3 y 4 minutos. Después de que la llama se
extinguio, la degradacion térmica de la
muestra continuo hasta alcanzar
aproximadamente el 75% de su volumen,
quedando una cantidad significativa de
cenizas como producto de la combustion. Por
supuesto, esto era esperado debido a la
naturaleza del lodo, ya que es un derivado de
la madera. El hidréxido de magnesio (MH) se
utiliza cominmente como laxante y antiacido
en medicina (leche de magnesia); sin
embargo, este compuesto también puede
aplicarse exitosamente como retardante de
fuego en formulaciones poliméricas [8,9]. Este
compuesto ofrece varias ventajas en
comparacion con los retardantes de flama
organicos halogenados, cuyas emanaciones

degradacion térmica del MH genera 6xido de
magnesio y agua como emanacion volatil
[20,23]. Los cuales no representan un peligro
para los seres humanos. Las muestras
formuladas con MH no evidenciaron

combustion durante los 12 segundos de
aplicacion de la llama; sin embargo, se
observé una ligera emanacion de volatiles
durante 15 a 40 segundos, con una aparente
reduccién de este tiempo al aumentar el
contenido de MH.

Figura 4. Retardancia de flama.

En cuanto a la degradacién térmica, se
observaron solo ligeros signos de dafio en el
area expuesta a la llama (Figura 5 (a, b)). Este
resultado fue destacable, ya que Ila
deshidratacion del MH (350 °C) ocurre dentro
del rango de temperatura de la segunda etapa
de degradacion térmica observada en el lodo
(350 a 450 °C) (Figura 3). Por lo tanto, la fibra
de celulosa fue el material consumido durante
la exposicion a la flama.

Figura 5. Compuestos con Hidroxido de
Magnesio.

Los compuestos formulados con yeso (Gy)
mostraron un comportamiento similar al de
MH (Figura 6 (a)), ya que no se observo
combustion durante la exposicién a la flama y
el tiempo de emisién de humo también estuvo
entre 15 y 40 segundos. Las propiedades
retardantes de flama de estas formulaciones
se atribuyen a la deshidratacion endotérmica
del Gy, que ocurre, como se menciond antes

(Figura 3), a 110 °C. A esta temperatura de
deshidratacion, el agua expulsada enfrié la
superficie del compuesto y mitigé la
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combustion. Para los compuestos formulados
con cal hidratada (HL) (Figura 6 (b)), hubo una
degradacion térmica evidente; es decir, las
muestras se encendieron durante unos pocos
segundos (2 a 5 s). Aunque este periodo fue
corto, fue suficiente para inducir la combustién
de la muestra sin llama durante 2 a 3 minutos,
mostrando un comportamiento similar al de las
muestras de fibra sola. Se concluye que la
degradacion térmica de la HL, aunque
produce vapor de agua, ocurre a una
temperatura lo suficientemente alta (450 °C)
como para permitir la degradacion térmica de
la fibra (250 - 450 °C).

a) SR (b)

Figura 6. Compuestos formulados con yeso.

En los compuestos que usaron
combinaciones de lodo-MH/Gy y lodo-MH/HL,
la mezcla de lodo-MH (12.2:1, peso: peso) se
consider6 como un solo componente. Se
utilizé la formulacion con el contenido mas
bajo de MH, ya que todas las formulaciones
mostraron un comportamiento equivalente
durante la evaluacién de retardancia al fuego,
y porque el MH es el componente mas
costoso. El Gy y la HL se variaron segun la
formulacién. Las formulaciones de lodo-
MH/Gy no produjeron llama durante la
evaluacion, y se observé una ligera
emanacion de humo (10 - 20 s). De manera
similar, las formulaciones de lodo-MH/HL
tampoco presentaron llama durante las
evaluaciones. Ademas, estos compuestos
mostraron alta estabilidad térmica. El
comportamiento de ambas formulaciones fue
similar al observado en los compuestos
formulados solo con MH. Se concluye a partir
de las evaluaciones de retardancia al fuego
que el MH, ya sea solo o combinado con Gy
y/o HL, proporciona una proteccién adecuada
contra el fuego a los compuestos.

Polimérica de
México A. C.

Conclusiones.

El hidroxido de magnesio y sus
combinaciones con yeso y cal hidratada
fueron efectivos para otorgar retardancia a la
flama y a los compuestos a base de lodo de
celulosa. Los resultados apoyaron la
produccién de compuestos para su uso en la
industria de la construccién, con bajas
propiedades de combustidn, baja densidad y
menor conductividad térmica en comparacion
con algunos materiales convencionales, como
bloques de concreto o ladrillos rojos. Las
propiedades mecéanicas aun estan en
evaluacién; sin embargo, se esperan
resistencias mecéanicas moderadas. No
obstante, algunas aplicaciones no requieren
un alto rendimiento mecanico, como las
estructuras  aparentes 'y ornamentales
tipicamente hechas de yeso o espuma de
poliestreno, o paredes y divisiones
comunmente hechas de paneles de yeso. El
uso de lodo como parte de un nuevo producto
es una contribucion importante, ya que el
reciclaje del lodo de celulosa extiende su vida
atil, reduciendo asi su descarga al medio
ambiente y mitiga un problema que afecta a la
sociedad y dafia al medio ambiente y la salud
humana.
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