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RESUMEN

Se han logrado fabricar tableros de fibras sin aditivos de calidad comercial a partir de
Miscanthus sinensis. E1 M. sinensis es una planta tipo cafa de origen asiatico cuyo cultivo
ha sido adaptado a las condiciones europeas y esta siendo estudiada como sustituto de
cultivos agroalimentarios. El M. sinensis ha sido pretratado con vapor, posteriormente se ha
secado, molido y prensado para formar los tableros. Se han optimizado tanto las
condiciones del pretratamiento como las del prensado. Los tableros de fibras obtenidos se
pueden utilizar como materiales de construccion sustitutos de la madera y de los plasticos.
El hecho de que no tengan aditivos sintéticos representa una gran ventaja pues las resinas
utilizadas hasta ahora como aditivos son derivados del petréleo (recurso no renovable). Por
otra parte las emisiones de algunos residuos de dichas resinas en el producto final estan
sometidas a una legislacion ambiental muy severa. Actualmente los tableros de fibras se
fabrican, principalmente, a partir de madera. El M. sinensis, comparado con la madera,
ofrece un mayor rendimiento pues para su cultivo se requiere menos area y menos tiempo.
Uno de los mayores problemas de los tableros de fibras hechos a partir de plantas anuales
como el M. sinensis es el rapido deterioro que sufren en ambientes humedos, el
pretratamiento con vapor disminuye drasticamente dicha sensibilidad a la humedad.

También se ha verificado que la adicion, de hasta un 30%, de lignina kraft a los tableros
mejora algunas propiedades mecanicas sin deteriorar las demds caracteristicas. La lignina
kraft es un residuo de la madera utilizada en la produccion del papel y actualmente se usa
como combustible en las papeleras. La lignina dentro de los tableros cumple funciones

adhesivas y de relleno.
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I.

Introduccion y objetivos

1.1 Introduccion

La deforestacion actual es un llamado a la blisqueda de sustitutos adecuados de la
madera tanto para la fabricacion de papel y derivados de celulosa como para su
utilizacion como elemento de construccion. Los tableros de fibras hechos a partir de
residuos agricolas serian una excelente solucion en el caso de la construccion.

La emision de formaldehido de los tableros de fibras que se usan hoy en dia representa
un peligro para el usuario. Dicha emision proviene de las resinas normalmente
utilizadas en la fabricacion de estos materiales.

El Miscanthus sinensis es una planta con alto potencial como cultivo energético y
fuente de celulosa para fabricar tableros de fibras. Por otra parte esta planta anual esta
siendo investigada por la Comunidad Europea como sustituto de cultivos
agroalimentarios.

Se cree que el tratamiento con vapor plastifica la lignina presente en la fibra del M.
sinensis mejorando la capacidad intrinseca de enlace de la fibra tratada y que también
mejora la estabilidad dimensional al provocar la hidrolisis de las hemicelulosas del
material. Asi mismo es posible que la adicion de lignina exdgena antes de prensar los
tableros mejore la adhesion entre las fibras y contribuya a la estabilidad dimensional
del producto.

Por lo tanto es importante explorar la idoneidad del M. sinensis para la fabricacion de
tableros de fibras. Adicionalmente se intenta que €stos no contengan ningun tipo de

aditivo sintético por razones ecoldgicas y econdmicas.



1.2 Objetivos

El objetivo general de este trabajo es desarrollar tableros de fibras de calidad

comercial a partir de Miscanthus sinensis, mediante una tecnologia no agresiva con el

medio ambiente.

Los objetivos particulares son:

Producir tableros sin aditivos sintéticos a partir de dicho vegetal previamente
tratado con vapor a alta temperatura.

Optimizar las condiciones de tiempo y temperatura del pretratamiento asi como del
prensado para lograr las mejores propiedades fisicomecanicas.

Estudiar el efecto de una molienda suave del material previa al prensado en
caliente.

Evaluar el efecto de adicionar lignina exd6gena como aditivo antes y después del
tratamiento con vapor.

Explicar la naturaleza del enlace que proporciona resistencia al tablero con ayuda
del analisis de los efectos quimicos y morfolégicos que sobre el material tiene el

tratamiento con vapor a alta temperatura asi como el proceso de prensado.

1.3 Hipétesis

La hipétesis general del presente trabajo es:

Se pueden producir tableros de calidad comercial a partir del vegetal no lefioso tipo

cafia llamado Miscanthus sinensis, utilizando tecnologias no agresivas con el medio

ambiente.

Las hipotesis secundarias son:



Es posible producir tableros sin aditivos a partir de Miscanthus sinensis tratado con
vapor a alta temperatura aprovechando la capacidad intrinseca de enlace de la fibra
tratada la cual se debe principalmente a la plastificacion de la lignina.

Existen unas condiciones Optimas de tiempo y temperatura tanto de pretratamiento
como de prensado las cuales dan origen a las mejores propiedades fisico —
mecénicas de los tableros.

Una molienda suave del material previa a la etapa de prensado mejora la resistencia
a la traccion perpendicular a las caras del tablero asi como su estabilidad
dimensional, sin por ello deteriorar las propiedades mecanicas de flexion.

La adicion de lignina exdgena al material antes o después del pretratamiento con
vapor mejora la estabilidad dimensional del tablero asi como sus propiedades
mecanicas.

El tratamiento con vapor a alta temperatura produce cambios en la composicion
quimica y morfoldgica del M. sinensis los cuales son responsables, en ultimo
término, de las propiedades fisico — mecénicas de los tableros fabricados a partir de

éste.



II.

2.1

Antecedentes

El Miscanthus sinensis como materia prima

El Miscanthus sinensis, o hierba elefante, es un vegetal no lefioso tipo cana procedente
del Este asiatico que estd siendo estudiado por diversos grupos de investigadores de
toda Europa, integrados, gracias a una iniciativa del “Directorate General XII” de la
Union Europea (UE), en la “European Miscanthus Network”. El objetivo de esta red
consiste en determinar la capacidad de adaptacion de la planta y sus producciones en
diversas localizaciones geograficas con diferentes caracteristicas climaticas'. El interés
en esta planta procede de los cambios en la estrategia agricola de la Comunidad
Europea la cual desea reemplazar los cultivos agroalimentarios, en los cuales se tiene
una sobreproduccion, por cultivos con objetivos energéticos. Dentro de la busqueda de
cultivos energéticos se han venido explorando diferentes especies™ . Adicionalmente
el M. sinensis posee unas caracteristicas que hacen que pueda ser considerado como
una especie proxima a lo que se ha dado en llamar el “cultivo energético ideal” (ideal
fuel crop). Estas caracteristicas son, en resumen*:

1. Una alta produccion, que llega a las 40 t ha afio’ de un material con bajo

contenido de humedad.
2. Una alta eficiencia en la conversion de la radiacion solar en la fotosintesis.
3. Mayor eficiencia en la utilizacion del agua y el nitrégeno lo cual deberia reducir

sus necesidades de fertilizantes nitrogenados e irrigacion.



El cultivo anual puede ser cosechado a partir del segundo afo, aunque los rendimientos
son aun bajos. A partir del tercer afio éste alcanza su total desarrollo, llegando a una
altura de 4 m, con rendimientos altos’ en condiciones climaticas europeas con un ciclo
productivo anual.

La capacidad de adaptacion del M. sinensis a las condiciones climaticas de la peninsula
Ibérica ha sido claramente establecida, tanto para clima atlantico™ ’ como
mediterraneo®. Actualmente, en las proximidades de Santiago de Compostela, se
mantiene una plantacion experimental de Miscanthus sinensis cuya produccion anual
se encontraba cerca de las 22.5 t ha' afio” en 1997 y va en aumento. Algunas de las
plantas se trasladaron y fueron replantadas en un terreno costero (Rianxo —A Corufia) y
la produccién aument6 hasta un valor de 34 t ha™ afio™ en 1996.

El aprovechamiento del M. sinensis como fuente de fibras celuldsicas ha sido
parcialmente evaluado’ mediante digestiones sosa/antraquinona, obteniéndose pulpas
quimicas de propiedades (resistencia a la tension, rasgado y blancura) similares o
mejores que las del eucalipto con rendimientos entre 46% y 52%. También se
realizaron digestiones semiquimicas del tipo NSSC (Neutral Sulfite Semi-Chemical)
con rendimientos del 75%, la resistencia a la tension de la pulpa obtenida no fue tan
buena. En cualquier caso las pulpas de M. sinensis mostraron ser mejores que las
obtenidas a partir de otras plantas anuales. En ltimo término se ensayo la produccion
de tableros, obteniéndose muy bajos valores para el enlace interno y una baja
estabilidad dimensional. En otro estudio se ha ensayado la produccion de pulpas
alcalinas a partir de M. sinensis '°, se han obtenido buenos rendimientos (cerca del
60%) asi como valores aceptables de lignina residual (menos del 10%). También se

han aplicado al M. sinensis métodos organosolv para el fraccionamiento del material
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lignocelulésico7. Se ha probado también la obtencién de una pulpa mecanica con un
20% de M. sinensis °. Asi mismo se ha ensayado la fabricacion de tableros de
particulas a partir de astillas de M. sinensis, utilizando resinas del tipo PMDI
(difenilmetano-4,4’-diisocianato polimérico) como adhesivo, obteniendo resultados

satisfactorios .

Pretratamiento con vapor de materiales lignoceluldsicos

Desde la década de los 70 se han considerado diferentes posibilidades para el uso de
materiales lignoceluldsicos residuales de diferentes procedencias para la fabricacion de

12, 13, 14, 15, 16, 17, 18, 19
tableros'® 13 14 15, 16,17, 18,

. Una técnica habitual es la de realizar un pretratamiento

termomecanico en el que se hidrolizan una buena parte de las hemicelulosas y se

plastifica la lignina. Esta técnica tiene su origen en el proceso de pulpeo propuesto por

Mason®, el cual dio origen a la llamada pulpa Masonite que se utiliza para fabricar

tableros por via humeda, de forma similar a la fabricacion del papel. La secuencia de

operacion para obtener dicha pulpa es la siguiente®":

e El recipiente se carga con el material lignoceluldsico y se cierra.

e Se admite inmediatamente vapor de baja presion (24 bar, 220°C), las astillas
alcanzan de esta manera una temperatura cercana a los 190°C. Se mantiene asi unos
30a40s.

e Se admite vapor de alta presion de tal manera que la presion en el recipiente se

eleva hasta 67 bar, 280°C en 3 s y se mantiene durante 5 s.



e Se abre la valvula de descarga y las astillas explotan debido a la diferencia de
presiones y el vapor en expansion las expulsa hacia fuera. El vapor y las fibras se
separan en un ciclon.

El resultado de este pretratamiento es una pulpa marrén que ha perdido gran parte de

las hemicelulosas debido a una hidroélisis favorecida por la formacion de acido acético,

las hexosas y pentosas resultantes se extraen facilmente de la pulpa mediante un
lavado; adicionalmente la lignina se debilita tanto fisica como quimicamente fluyendo
méas facilmente®. Se ha demostrado también que el pretratamiento con vapor modifica
la estructura del material facilitando la extraccion y redistribucion de la lignina sobre
las fibras™ **. Este tipo de pretratamiento también se ha utilizado para el

25, 26 : . L.
* 'y de otros materiales lignoceluldsicos. Se ha

fraccionamiento de paja de trigo
propuesto una variacion de este pretratamiento con el objetivo principal de mejorar la
estabilidad dimensional de tableros®’, el material lignocelulésico se ha tratado con
vapor a 15.5 bar, 200°C durante tiempos entre 1 y 5 min. lograndose que el
hinchamiento de tableros de particulas enlazados con resinas urea-formaldehido
disminuyera casi un tercio con respecto al control. En esta misma direccion se ha
demostrado®™ que una temperatura de pretratamiento mayor (210°C) durante 10 min.
ofrece mejores resultados. Sin embargo, el mecanismo involucrado en tales mejorias de
la estabilidad dimensional mediante el pretratamiento con vapor no esta completamente
claro. Permanece como hipdtesis que el pretratamiento con vapor incrementa la
compresibilidad de la madera y reduce el nivel de esfuerzo interno inducido en cada
particula cuando se prensa en caliente”, **. En otro estudio se ha demostrado que el

pretratamiento con vapor reduce la higroscopicidad de las fibras’'. Se pueden obtener

una amplia variedad de tableros atendiendo al tipo de material de partida y a los
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parametros de operacion, tanto en la fase de prensado (presion, temperatura, tiempo)
como en la de pretratamiento con vapor o liquido saturados (temperatura, tiempo,

. L. . 2
presencia de aditivos o catalizadores)’”.

Tableros de fibras sin aditivos ni enlazantes

Desde un punto de vista ambiental y econémico la produccion de tableros sin resinas
enlazantes es benéfica: en primer término porque los materiales lignocelulosicos son
reciclables y renovables y en segundo porque las resinas utilizadas en la fabricacion de
tableros convencionales provienen de fuentes fosiles, las cuales no son renovables y
encarecen el producto. Ademds, no son necesarios periodos de curado lo cual se
traduce en un ahorro econdomico. Estos tableros tampoco tendran ninguna emision de
formaldehido, la cual esta sujeta a una legislacion muy severa.

Se han realizado ingentes esfuerzos para producir tableros formados en seco sin la
adicion de resinas enlazantes. Utilizando bagazo de cafia, sin pretratamiento, se han
obtenido muy buenos resultados en la fabricacion de tableros sin aditivos, trabajando a
altas densidades®. Con un pretratamiento a 180°C posterior a la formacion del tablero,
se han logrado obtener tableros aceptables a partir de paja de arroz’*. A partir de pulpa
Masonite sin lavar se han obtenido tableros formados en seco de muy buenas

32,35, 36, también se ha evaluado el efecto de

caracteristicas sin adicionar ningun aditivo
la severidad del pretratamiento, sugiriendo que la mejoria en las propiedades a altas
severidades se debe al incremento de finos en el material que produce el mencionado
pretratamiento. En dicho trabajo se ha demostrado igualmente que se pueden obtener

tableros de similar calidad a partir de una misma materia prima sin importar en la

formacion del tablero se lleve a cabo en seco o en humedo. Se ha presentado un



proceso similar para la fabricacién de tableros sin aditivos’’, involucra éste un
tratamiento tipo Masonite, la pulpa obtenida no se lava y después de seca se muele para
ser prensada posteriormente en caliente a alta temperatura, los tableros obtenidos
tienen un color oscuro. En trabajos recientes®™ ** se han elaborado tableros sin aditivos
a partir de palma de aceite, la temperatura del pretratamiento utilizada ha estado entre
210°C y 235°C, de nuevo el material se ha secado sin lavarlo y se ha prensado a muy
altas presiones entre 250 bar y 400 bar, las propiedades de los tableros obtenidos
satisfacen los requerimientos estandar. Por otra parte se han obtenido tableros sin
aditivos de buena calidad a partir de serrin de conifera pretratado a 217°C durante 2.8
min.*’. En este trabajo se ha evaluado el efecto de las condiciones de prensado sobre la
calidad de los tableros, se ha visto que las temperaturas de prensado deben ser por lo
menos de 200°C para asegurar que la lignina pueda fundir y fluir. En general las
mejores propiedades se alcanzaron a la mds alta temperatura, 230°C y la influencia del
tiempo de prensado no fue significativa.

Como parte del presente trabajo, se ha explorado la idoneidad del Miscanthus sinensis
pretratado con vapor para fabricar tableros sin aditivos y se han tratado de optimizar las
condiciones de operacion tanto para el pretratamiento como para el prensado. Por otro
lado se ha realizado una andlisis de la composicion quimica del material y de como ésta
se va afectada por las diferentes condiciones de pretratamiento. Por lo tanto los
resultados obtenidos suministran algo mas de informacion acerca del mecanismo de

auto - enlazado que caracteriza este proceso.
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2.5

El efecto de 1a molienda

Se ha observado que durante el proceso de pretratamiento con vapor a alta temperatura
del material lignoceluldsico, el tamafo de las particulas resultantes disminuye en la
medida que se incrementa la severidad de dicho pretratamiento®. Este cambio en el
tamafio de la particula permite obtener tableros con una mayor resistencia a la traccion
perpendicular a las caras y una menor absorcién de agua. El inconveniente estriba en
que el tratamiento a estas altas severidades genera tableros con modulos de elasticidad
y de ruptura realmente bajos. Por otra parte en materiales del tipo composite
polimero/madera se ha visto'' que la resistencia y la estabilidad dimensional dependen
del tamafio de particula del relleno lignoceluldsico y de si este se ha pretratado con
vapor o no, obteniéndose los mejores resultados con material pretratado y de pequefio
tamafio de particula.

En consecuencia en este trabajo también se ha querido analizar el efecto que sobre las
propiedades fisicas y mecénicas produce una molienda suave de un material tratado a
baja severidad, de tal manera que la reduccion en tamafio se deba a la molienda y no al
pretratamiento. Al tratarse el material a una severidad no muy alta las propiedades
mecanicas de flexion de los tableros obtenidos no deberian deteriorase y con la
molienda se espera obtener una mejoria en la resistencia perpendicular a las caras y

una disminucion en la absorcion de agua de dichos tableros.

La lignina como adhesivo en tableros de fibras
Desde hace bastante tiempo, se ha venido incrementando el interés en encontrar

sustitutos para los productos basados en el petroleo. La madera es un recurso natural
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renovable el cual podria usarse como una fuente alternativa a las resinas petroquimicas
usadas actualmente como adhesivos en los tableros de fibras. La madera y otros
cultivos anuales pueden considerarse como materiales compuestos de fibras de celulosa
mantenidas juntas mediante una sustancia polimérica termofusible: la lignina. La
lignina es un polimero natural, amorfo, constituido por repeticiones de unidades
fenilpropano presente en los vegetales.

Existen dos maneras diferentes de utilizar la lignina como adhesivo. La primera
consiste en un tratamiento quimico de la superficie lignocelulésica aumentando la
reactividad de la lignina, permitiendo asi la formacion de enlaces quimicos entre las
fibras, bajo condiciones especificas de temperatura y presion. Dentro de este primer
método se puede incluir la explosion con vapor del material lignoceluldsico. La
segunda manera consiste en extraer primero la lignina del material lignoceluldsico
como un derivado soluble y posteriormente adicionar dichos derivados, ya sea en
solucion o en forma solida, sobre los materiales que se quieren adherir. Por supuesto
ambas técnicas pueden ser usadas simultdneamente. La combinacion de calor y presion
genera enlaces quimicos entre las superficies de las fibras o indirectamente a través de
moléculas entramadas™.

De cualquier manera el uso técnico de la lignina a una gran escala esta ain en un nivel
muy bajo teniendo en cuenta la cantidad producida mundialmente. Actualmente, la
mayoria de los licores producidos en las fabricas de pulpa son incinerados. Solamente
cerca del 20% se utiliza para diversos propositos, tales como dispersantes, materiales
peletizantes, etcétera . La investigacion en este campo ha estado dedicada
principalmente a los licores generados en el proceso al sulfito, pues dicho proceso

genera un derivado de lignina soluble en agua, los lignosulfonatos. Pero la pulpa
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generada en el proceso al sulfito no es tan resistente como la generada por otros
procesos y cada vez son menos las plantas que utilizan dicho proceso. Se producen
anualmente aproximadamente unos 20 millones de toneladas de lignina kraft y 1.5
millones de lignosulfonatos. Solo unas 35000 toneladas de lignina kraft son
aprovechadas™.

La lignina kraft se genera como residuo en el proceso de coccion al sulfato de astillas
de madera, comunmente conocido como pulpeo kraft. Durante la coccion al sulfato, la
lignina nativa es degradada y disuelta a partir de la madera. La lignina kraft puede
recuperarse mediante precipitacion a partir del licor negro disminuyendo el pH del
mismo™®. El principal uso de la lignina kraft y el otro material organico disuelto en el
licor negro ha sido como combustible, de esta manera la mayoria de las plantas de
pulpeo kraft son autosuficientes en términos energéticos. Ha habido una intensa
investigacion en el ambito mundial para encontrar un mejor uso para la lignina kraft*®
47.98 Un ejemplo de tales usos alternativos es el tratamiento protector de la madera con
Lignina-Cobre* como un reemplazo de los CCA (cobre-cromo-arsénico). El uso de la
lignina kraft como un adhesivo o como un componente de un sistema de adhesivos
también se ha investigado extensivamente®>!- 2% 33 3% 33.36.57. 58

Recientemente se ha estudiado la aplicacion de la lignina kraft como aditivo a tableros
de fibras utilizando sales de aluminio como sustancia fijadora®. Este trabajo se ha
centrado en pulpas de diferentes maderas y se han logrado buenos resultados en cuanto
al incremento de la estabilidad dimensional de los tableros.

Se ha investigado también la adicion en tableros de diferentes tipos de ligninas sin

ningtin tipo de sal enlazante®. Los resultados indican que la adicion de lignina (hasta

un 20%) a pulpa residual de conifera tratada con vapor mejora las propiedades
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fisicomecanicas de los tableros producidos. La lignina kraft arrojé mejores resultados
que los otros tipos de lignina estudiados.

Teniendo en mente el papel preponderante que juega la lignina en los tableros sin
aditivos se quiere explorar la posibilidad de sustituir fibra por lignina. En este trabajo
se estudia el efecto de la adicion de lignina kraft a la pulpa pretratada del M. sinensis

en proporciones hasta del 40%.
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I11.

Metodologia

3.1 Equipos

3.1.1 Equipo para el pretratamiento con vapor

Consiste en un reactor cilindrico de 8 litros de acero inoxidable capaz de soportar
hasta 40 bar el cual estd conectado por medio de una valvula neumadtica de
accionamiento a distancia a un recipiente de 100 litros para efectos de
despresurizacion subita sin pérdida de material. En la Figura 1 se muestra una foto del
equipo utilizado. Al reactor se le alimenta el vapor de alta presion por la zona
inferior, el cual proviene de una caldera.

Una descripcion mas detallada se encuentra en el Anexo.

3.1.2 Equipo para el prensado de los tableros

Se trata de una prensa hidraulica con capacidad para aplicar 60 toneladas de fuerza y
un molde de hierro de 50 mm x 150 mm con su respectivo piston. En la Figura 2 se
puede observar una foto de la prensa. Una descripcion mas detallada se encuentra en

el Anexo.

3.1.3 Equipo para la determinacion de las propiedades mecanicas

Este equipo ha sido disefiado para cumplir los respectivos estandares y consta
fundamentalmente de un motor que por medio de unos engranajes aplica una fuerza
conocida a través de un eje. En el extremo de éste se colocan los dispositivos
apropiados para medir la resistencia a la flexion o el enlace interno, un dibujo

esquematico de dichos dispositivos se muestra en la Figura 3 y en la Figura 4. Se
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cuenta con un software de adquisicion de datos. En la Figura 5 se muestran el aparato
y los diferentes dispositivos. Una descripcion mas detallada se encuentra en el Anexo.

3.1.4 Equipo para la molienda de la pulpa

El molino utilizado es de cuchillas marca Retsch. En la Figura 6 se puede observar

una foto del molino en cuestion.

Valvula paragg® alimentacion
del Misc’anthu -

Indicador de +esi6n

élvula de entrada™
del vapor

L
| Valvula peumatica
para : \
sithita

Valvula de descarga del
material tratado

Figura 1. Equipo para el pretratamiento con vapor
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Transductor de presian

e prensado

olde y pistan

Figura 2. Equipo para el prensado de los tableros

3.2 Materiales
El Miscanthus sinensis proviene de las plantaciones de Santiago de Compostela y de
Rianxo, Galicia, Espafia. El material (secado al aire) se limpia retirdndole la corteza y
las hojas. Los tallos limpios se cortan en astillas de un tamafio menor de Scm con
ayuda de un astillador GA100 Black & Decker. Se ha determinado la composicion del
material y su composicion media se muestra en la Tabla I.
En la fabricacion de tableros con lignina se ha utilizado lignina kraft comercial en

polvo, Curan® 1052, suministrada por Lignotech Ibérica.
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Figura 3. Dispositivo para la determinacion del enlace interno.

Medidas en mm.
1. Bloque metélico
2. Probeta

3. Dispositivo de autoalineacion con rotula
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Figura 4. Descripcion del aparato de flexion

Medidas en mm
1. Probeta
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Figura 5. Equipo para la determinacion de las propiedades mecanicas
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Figura 6. Molino de cuchillas Retsch

Tabla I. Composicion media del M. sinensis e intervalo de confianza al 95%

Fraccion % Base Soélido Seco
Cenizas 0.7+0.0
Extractivos agua caliente 3.1+£0.2
Extractivos etanol/tolueno 1.6 £ 0.1
Lignina Klason 199+1.3
Celulosa 42.6 +0.5
Xilanas 21.1+0.9
Otras Hemicelulosas 10.1+£0.9
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3.3 Métodos

3.3.1 Pretratamiento con vapor de las astillas
Las astillas de los tallos del M. sinensis previamente limpios (200g base seca por
ensayo) se introducen en el reactor (8 litros). La muestra se trata con vapor a las
condiciones deseadas de temperatura y tiempo. El material se despresuriza en un
recipiente de 100 litros favoreciendo de esta forma la desfibrilacion del mismo.
Posteriormente la pulpa se filtra y se lava, dejandose secar al aire para su posterior

utilizacion en la fabricacion de tableros de fibras.

3.3.2 Molienda de la pulpa
Con el objetivo de estudiar el efecto de una molienda suave, la pulpa seca se muele
haciéndola pasar por un tamiz de 4 mm. Unicamente en los experimentos
correspondientes a la denominada optimizacién inicial la pulpa no se molid, pero
después de verificar las bondades de la molienda ésta pasa a ser parte integrante del

proceso de produccion de tableros de fibras.

3.3.3 Preparacion de los tableros
El material seco se homogeneiza. Los tableros se preparan a escala de laboratorio
mediante técnicas estandar bajo condiciones controladas, el material pretratado se
coloca en el molde (150 mm de longitud y 50 mm de ancho)®'. En los casos en los
cuales se afiade lignina, ésta se mezcla con el material pretratado con ayuda de una
batidora eléctrica antes de colocarla en el molde. Se preparan tableros con un espesor

objetivo de 3mm y con una densidad objetivo de 1.1g cm™. Después de colocado el
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material en el molde, éste se prensa en caliente en una prensa hidraulica. El ciclo de

prensado consiste en tres etapas:

e Preprensado durante el tiempo de consigna a la presion y a la temperatura
deseada.

e Se deja respirar durante 1 minuto.

e Seprensa a la presion de consigna durante el tiempo deseado a la temperatura
deseada.

Un procedimiento mas detallado se describe en el Anexo.

3.3.4 Caracterizacion fisicomecanica
Todas las medidas se hacen segun las respectivas normas UNE EN (Ver Anexo). Los
tableros se acondicionan a 20°C y 65% HR previamente a las pruebas fisico —
mecanicas (32394). Las resistencias mecanicas se caracterizan mediante el modulo de
ruptura, MOR (31094), el moddulo de elasticidad, MOE (31094) y la traccion
perpendicular a las caras, IB (31994) y la estabilidad dimensional se caracteriza
mediante el hinchamiento en espesor, TS (31794) y la absorcion de agua, WA
(31794). Adicionalmente se determina la densidad (32394). De acuerdo con los
estandares Europeos, los requerimientos para estas propiedades son los siguientes®*:
Densidad >800 Kg/m®, MOR > 40 MPa, MOE > 3000 MPa, IB > 0.7 MPa, WA <
30% and TS < 20%.

3.3.5 Analisis quimico de las astillas y de las pulpas pretratadas
Las pulpas pretratadas asi como las astillas originales se analizan quimicamente
usando métodos estdndar de la ASTM (Ver Anexo) para humedad (E-871-82),

cenizas (D-1102-84), extractivos en agua caliente (D-1110-84), extractivos en
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etanol/tolueno (D-1107-84) y lignina Klason (D-1106-84, modificado®). Los
carbohidratos provenientes del hidrolizado de la lignina Klason se analizan mediante
cromatografia liquida (HPLC), el equipo estd conformado por un médulo de bombas,
una columna Bio-Rad HPX-87H mantenida a una temperatura de 40°C y un detector
de indice de refraccion. Como eluyente se utiliza una soluciéon de acetonitrilo en
acido sulfurico 0.005M (84% v/v) a un caudal de 0.5 ml/min. El volumen de
inyeccion utilizado es de 20 pL.

3.3.6 Microscopia Electronica

La técnica de microscopia electronica de barrido (SEM) se utiliza para encontrar
informacion acerca de los cambios estructurales causados en la pulpa por la
molienda. Las muestras se secan utilizando la técnica del punto critico™®, se preparan
en un soporte y son rociadas con oro hasta cubrir por completo la muestra. Se
observan a voltajes de aceleracion de 15 kV y a una distancia de 39 mm. Para la
ampliacion se utiliza un microscopio electronico de barrido JEOL JSM6400.

3.3.7 Diseiio de Experimentos

Se utilizan varios métodos estadisticos para el analisis de los datos (una descripcion
mas detallada se muestra en el Anexo). También se verifica la idoneidad del modelo.
No estd de mas recordar que los métodos estadisticos no pueden probar que un factor
dado tiene un efecto particular. S6lo proporcionan directrices para la veracidad y
validez de los resultados. Los métodos estadisticos, aplicados adecuadamente, no
permiten probar algo experimentalmente, s6lo hacen posible obtener el probable error
de una conclusioén, o asignar un nivel de confianza a los resultados. Entre las
herramientas utilizadas para la tarea se deben mencionar las siguientes:

Andlisis de variancia (ANOVA)
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En este tipo de andlisis, la variabilidad de la respuesta en cuestion se secciona en
partes separadas correspondientes a cada uno de los efectos. Luego se prueba cual de
dichos efectos es estadisticamente significativo comparando la media de cuadrados
con un estimado del error experimental. En este caso los analisis se llevan a cabo a un
nivel de confianza del 95%.

En la tabla de ANOVA un area bajo a curva menor de 0.05 indicara que el efecto es
estadisticamente significativo.

La estadistica R® (coeficiente de determinacion) indica que porcentaje de la
variabilidad de la respuesta explica el modelo ajustado. Naturalmente mientras mas
cercana esté al 100% es mejor el modelo ajustado. La estadistica SDR (desviacion
estandar de los residuos) da una idea de la dispersion de los datos con respecto al
modelo, mientras mas pequeia mejor.

Diagrama de Pareto

El diagrama de Pareto (véase Figura 7) muestra cada uno de los efectos estimados en
orden de magnitud decreciente. La longitud de cada barra es proporcional al efecto
estandarizado, el cual se calcula como el efecto estimado divido por su error estandar.
Esto es equivalente a calcular la estadistica t para cada efecto. La linea vertical puede
usarse para juzgar cuales efectos son estadisticamente significativos. Cualquier barra
que se extienda mas alld de la linea corresponde a un efecto el cual es
estadisticamente significativo a un nivel de confianza del 95%.

Grdfico de efectos principales

Este grafico (ejemplo: Figura 7) muestra la variable de respuesta analizada como una

funcion de cada factor experimental. En cada uno de los gréficos, el factor de interés
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se varia desde su nivel bajo hasta su nivel alto, mientras todos los otros factores se
mantienen constantes en sus valores centrales.

Grdficos de interaccion

Este grafico (véase Figura 7) muestra la variable de respuesta estimada como una
funcién de pares de factores. En cada uno de los graficos, el primer factor se varia
desde su nivel bajo hasta su nivel alto. En una linea, el segundo factor se mantiene
constante en su nivel bajo. En la otra linea, el segundo factor se mantiene constante
en su nivel alto. Todos los otros factores se mantienen constantes en sus valores
centrales. Una diferencia en la pendiente de dichas lineas implica una interaccion
entre ambos factores.

Grdficos de superficies de respuesta

Este grafico (ejemplo: Figura 7) muestra la variable de respuesta estimada como una
funcion de dos factores. La altura de la superficie representa el valor de la variable de
respuesta. Los otros factores se mantienen constantes.

Gradficos valor predicho contra valor observado

Este es un grafico de diagnostico (ejemplo: Figura 7), muestra los valores observados
de la variable de respuesta contra los valores predichos por el modelo ajustado.
Mientras mas cercanos estén los puntos a la linea diagonal, mejor serd el modelo en
predecir los valores observados. Dicho grafico permite observar ademas la

variabilidad de los datos experimentales.
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IV. Resultados y discusion

Este capitulo se divide en varias partes. Se muestran en éste los resultados obtenidos en
diferentes fases de la investigacion. Inicialmente se presentan los resultados de la primera
optimizacion del proceso de pretratamiento y prensado, en esta fase de la experimentacion
aun no se tenia claridad sobre la ubicacion exacta de la region Optima, por esto se ha
llamado optimizacion inicial. En segundo lugar se analiza el efecto de la molienda del
material antes de prensarlo. Posteriormente y como una continuacion légica de la
optimizacion inicial, se amplian las pesquisas y se determina con exactitud la region
Optima, a esta fase de la experimentacion se le ha llamado optimizacion final. Por Gltimo se
explican los alcances logrados con la adicion de lignina kraft a los tableros antes y después

del pretratamiento con vapor.

4.1 Optimizacion inicial

Esta seccion se divide en dos partes fundamentales. En la primera se discuten las
respuestas fisicomecdnicas y en la segunda las quimicas. Cada variable de respuesta se
analiza independientemente a luz de los métodos estadisticos del disefio de
experimentos. Posteriormente se analizan algunas interacciones si corresponde. Para el
analisis se ha utilizado el software de calculo estadistico Statgraphics Plus 5.0™
(2000).

4.1.1 Eleccion de los factores, las variables de respuesta y el disefio experimental

Los factores que se analizan son aquellos que por experiencias anteriores se sabe
que tienen una influencia importante sobre la calidad del tablero. Los niveles a los

cuales se ha hecho el experimento son fruto del andlisis bibliografico, en especial
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del trabajo mas reciente del grupo de investigacion de biopolimeros vegetales de la

Universidad Rovira i Virgili®.

En cuanto a las propiedades fisicomecanicas los factores que se analizan en el

proceso de fabricacion de los tableros y sus respectivos niveles son:

e A: Temperatura del pretratamiento con vapor (Tr): 204°C - 228°C

e B: Tiempo del pretratamiento con vapor (tr): 2 min. - 5 min.

e C: Temperatura del prensado (Tp): 150°C —210°C

e D: Tiempo de prensado (tp): 5 min. - 15 min.

Las respuestas fisicomecanicas que se analizan en los tableros producidos son:

e Densidad (p)

e Resistencia a la flexion (MOR)

e Moddulo de elasticidad (MOE)

¢ Enlace interno (IB)

e Hinchamiento en espesor (TS)

e Absorcion de agua (WA)

En cuanto a las propiedades quimicas, solo se tienen dos factores:

e A: Temperatura del pretratamiento con vapor (Tr): 204°C - 228°C

e B: Tiempo del pretratamiento con vapor (tr): 2 min. - 5 min.

Las respuestas en este caso son las cantidades de:

e Celulosa (a partir de la determinacion de glucosa en los hidrolizados de la
lignina Klason)

e Lignina
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4.1.2

e Hemicelulosas (a partir de la determinacion de xilosa en los hidrolizados de la
lignina Klason)

e Cenizas

e Proporcion Celulosa/Lignina

El diseno experimental elegido para el caso de las propiedades fisicomecénicas es

un Draper-Lin compuesto central, ortogonal y rotable. Consta de 23 ensayos con 7

repeticiones en el centro del espacio muestral.

Ahora para el caso de las propiedades quimicas se toma una parte del disefio

anterior. Este disefio es del tipo factorial 2* mas estrella, ortogonal. Consta de 16

ensayos con 8 repeticiones en el centro del espacio muestral.

Variables de respuesta fisicomecanicas

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla II. En esta tabla se incluye el
factor de severidad® (log [Ro]), el cual agrupa la temperatura y el tiempo de
pretratamiento en una Unica variable dando una severidad global del pretratamiento.
Para cada una de las variables de respuesta se ha llevado a cabo un analisis de
variancia. Todas las pruebas de hipotesis se han realizado a un nivel de confianza

del 95%.

4.1.2.1 Densidad (p)

El ANOVA para la densidad se muestra en la Tabla III y los graficos respectivos en
la Figura 7. Se observa claramente que solo dos factores, tiempo y temperatura del
pretratamiento, son significativos. El modelo ajustado en este caso da una R* de
93.1% y una desviacién estandar de los residuos (SDR) de 38.4 kg/m’. La superficie

de respuesta correspondiente indica que un incremento en la severidad del
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pretratamiento incrementa la densidad mostrando una conducta asintética. Como la
masa de material afiadida y la presion de prensado se han mantenido constantes, un
incremento en la densidad implica necesariamente una disminucion en la resistencia
a la compresion del material, resultados en esta misma direcciéon ya se habian

. - 2
obtenido con otros materiales”’.
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Tabla II. Resultados del diseiio de experimentos para las propiedades fisicomecanicas

Tr: temperatura del pretratamiento; tr: tiempo de pretratamiento; Tp: temperatura de prensado; tp: tiempo de
prensado; log(Ro): severidad del pretratamiento; p: densidad; MOE: modulo de elasticidad; MOR: modulo de
ruptura; TS: hinchamiento en espesor; WA: absorcion de agua; IB: enlace interno, En Gris: repeticiones

FACTORES VARIABLES DE RESPUESTA
Ensayo| Tr (°C) | tr (min)| Tp (°C) | tp (min)] 1og (Ro)|p (ka/m3)| MOE (MPa)| MOR (MPa) | TS(%)| WA %| 1B (MPa)
1 | 2280] 50 | 1500 50 45 1121 1122 15,0 224 |365| 29
2 | 2040 50 | 1500 | 150 3,8 1164 5432 37.1 31,0 | 62,2 1,3
3 | 2160 35 | 1800 | 184 4,0 1178 6046 48,2 146 | 26,3 1,2
4 | 2280| 20 |2100] 150 4.1 1132 5599 36,1 157 | 7.7 1,2
5 | 2362 35 | 1800 100 4,6 1101 2624 8,4 168 | 206 | 26
6 | 2040 20 | 2100] 50 3.4 983 3292 15,9 441|584| o7
7 | 2160| 35 | 2305] 100 4,0 1183 5627 29,0 35 | 83 1,8
8 | 2160 35 | 1295] 100 4,0 1096 3785 29,0 196 | 428 | 20
9 |2160| 35 | 1800 100 4,0 1122 4166 39,9 6,0 | 259 1,4
10 | 2160 ]| 35 | 1800 | 100 4,0 1143 4746 38,5 50 | 236 1,2
11 | 2160 | 35 | 1800 | 100 4,0 1122 5340 47,2 13,8 | 26,1 1,2
12 | 2160 | 35 | 1800 16 4,0 1095 4474 37,9 74 | 288 1,2
13 | 2160 ] 35 | 1800 | 100 4,0 1128 4596 33,4 36,3 | 48,1 2,0
14 | 2040 ] 50 | 2100 150 3,8 1146 5352 43,1 78 | 177] 20
15 | 2160 35 | 1800 | 10,0 4,0 1204 6006 46,1 43 | 239 22
16 | 2160 | 10 | 1800 | 100 3.4 982 3149 18,5 950 [ 1144 03
17 | 2160 | 35 | 1800 | 100 4,0 1179 5426 40,5 70 | 303 1,4
18 | 2280 | 20 | 1500 | 150 4.1 1194 5857 453 249 | 390 21
19 | 2280 | 50 | 2100 5,0 45 1195 4953 14,2 176 | 16,4 1,0
20 | 2040 | 20 | 1500] 50 3.4 918 1991 159 |1605]167,7] 05
21 | 2160| 35 | 1800 10,0 4,0 1202 6069 45,1 188 | 363 | 24
22 | 1958 | 35 | 1800 ] 100 3.4 922 1570 8,1 622|932 02
23 | 2160| 60 | 1800] 100 4,2 1233 5267 44,8 10,7 | 24,0 1,2
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Diagrama de Pareto Estandarizado para la Densidad Grafico de Efectos Principales para la Densidad

' : : ' ' ' 1240 F 7
AA
pE— . /
ATr - = 1200 - 7
CD | I— = : / ]
Dip | E— %ﬂ 1160 £ e ~ P
I : - s ]
AD | — = 1120F ]
BB | n— 8
EC | = 1080 L / .
AC | IR 7]
2|3 S 1040F 7
BD | 1 a ]
: : : : ' : 1000 + =
0 1 2 3 4 5
Efectos estandarizados Tr N Tp t
p
Grafico de Interaccion para la Densidad Superficie de Respuesta Estimada
1240 F A 3 __Tp=180°C, tp=10 min.
Q e /M /' / . 1 o -
/- -+ i
SN VA / / 7t £ 1270 e
1140 [+ [/ / / ) e
Sl ~ ) - N =
= 10%0F /7 I/ / / + VAR .
ks / i / ) H ) g 1070 -
é lodof [ 5 E g 970 '“"
R / E Ssno
940 £ -/ ] A 200205 210 215 239 225 230 2
Tr (°C)
AB AC AD BC BD CD
Superficie de Respuesta Estimada Grafico de Densidad
Tr=216°C, tr=3.5 min.
e — 1310F" T
5 e s
= TR A = i A 1
E) — - o 1210+ o o p ]
i = o /“)‘:
) A < i o ]
- - B o - -] 1
E 5 10k - ]
: — - ~
2 RES © 1010F 7 h
5} = — - B &0 1
e 7 tp (min -
D 150 160 170 180 190 2q0 210 5 p ( ) o10 /,./n'/ 1
Tp (°O) 910 1010 1110 1210 1310
predicho

Figura 7. Graficos para el analisis de la densidad: optimizacion inicial
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Se observa también de la superficie de respuesta que el tiempo de pretratamiento
tiene una influencia mayor a bajas que a altas temperaturas, esto se debe

probablemente a que a altas temperaturas la transferencia de calor al material es mas

rapida.

Tabla III. Analisis de variancia para la densidad: optimizacion inicial

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A Tr 15949 1 15949 10.79 0.0111

B: tr 31425.2 1 31425.2 21.26 0.0017
C:Tp 3025.79 1 3025.79 2.05 0.1904

D: tp 3486.12 1 3486.12 2.36 0.1631
AA 31830.1 1 31830.1 21.54 0.0017

AB 2508.34 1 2508.34 1.7 0.2289

AC 152.251 1 152.251 0.1 0.7565

AD 2012.84 1 2012.84 1.36 0.2768

BB 1877.59 1 1877.59 1.27 0.2924

BC 347.161 1 347.161 0.23 0.6409

BD 2.62888 1 2.62888 0 0.9674

cC 5.10283 1 5.10283 0 0.9546

CD 6033.51 1 6033.51 4.08 0.0780

DD 5.38825 1 5.38825 0 0.9533

Error total 11824.5 8 1478.06
Total (corr.) 171001 22
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En cuanto a las condiciones de prensado se ha dicho® que un incremento en la
temperatura de prensado deberia incrementar la densidad, aunque en este caso se
trabajé con una conifera. En cualquier caso dichas afirmaciones no se pueden
confirmar con el andlisis presentado, ya que los efectos cuantificados tanto para el
tiempo como para la temperatura de prensado son superados por el error
experimental.

Del grafico de interaccion en la Figura 7 se concluye que la unica interaccion es entre
C y D, es decir, entre la temperatura y el tiempo de prensado. Esta interaccion no es
estadisticamente importante como se observa del diagrama de Pareto, en la misma
figura.

Se puede constatar una muy buena correlacion entre los valores observados y los
valores predichos por el modelo, tal como se observa en el grafico respectivo. El
modelo ajustado es el siguiente:

Densidad = —15639.6 +142.119xTr +388.501 x tr + 4.20545x Tp — 49.9243 x tp —
0.310812x Tr* —1.52849 x Tr x tr —0.0121181x Tr x Tp + 0.410768 x Tr x tp —
4.83142x1r* +0.146389 x tr x Tp — 0.118757 x tr x tp + 629676 x 10~ x Tp* —
0.183083x Tp x tp —0.0232938 x tp°

A partir de este modelo, si el objetivo fuera maximizar la densidad, se encontrarian

los siguientes valores para los niveles de los factores dentro del intervalo analizado:

Tr (°C) tr (min.) Tp (°C) tp (min.) Valor maximo

Densidad | 223.5 6.0 129.5 18.4 1337.2 kg/m’

Los valores sombreados se refieren a factores que no son estadisticamente

significativos, esto quiere decir en ultimo término que dichos factores se podrian
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dejar en los valores mas convenientes sin que por ello se afecte sustancialmente el
valor maximo de la densidad.
Estudios previos han demostrado que mientras mayor es la densidad mejores son las

propiedades mecanicas,”

por lo tanto parece que existe una clara correlacion entre
la densidad y algunas de las propiedades que se analizaran a continuacion. Si esto
fuera cierto los factores significativos, las formas de las superficies de respuesta, etc.

deberian ser muy similares. Se analizaran con cuidado estas posibles correlaciones de

tal manera que se puedan diferenciar los efectos sin lugar a confusion.

4.1.2.2 Propiedades mecanicas (MOR, MOE, IB)

El moédulo de resistencia y el médulo de elasticidad se analizan en conjunto ya que
provienen de un mismo ensayo, el de flexion. Los ANOVAS para el MOR vy el
MOE se muestran en la Tabla IV y en la Tabla V respectivamente. Los graficos para
los respectivos analisis en la Figura 8 y en la Figura 9. En ambos casos todas las
variables tienen importancia estadistica, algo extrafio si se compara con los
resultados obtenidos para la densidad y la tan reclamada correlacion entre dichas
variables, “... Por lo tanto las conclusiones podrian derivarse igualmente bien de las
curvas de gravedad especifica o de las curvas del modulo de ruptura...”®” El modelo
ajustado para el MOR da una R* de 94.6% y una desviacion estandar de los residuos
de 5.2 MPa, en cuanto al MOE se obtiene un R* de 91.8% y una SDR de 708.5
MPa. A partir de las superficies de respuesta a condiciones de prensado constante se
observa un maximo en la temperatura de pretratamiento y que los mejores

resultados tanto para el MOR como para el MOE se obtienen a bajas temperaturas y
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tiempos largos. Es posible que el pretratamiento a bajas temperaturas preserve la
estructura fibrilar y bajo estas condiciones un tiempo largo favorece las
transferencias de calor y masa permitiendo que las modificaciones que causa el
vapor tengan lugar. Confirma esta apreciacion el hecho de que el efecto del tiempo
sea mas marcado a bajas que a altas temperaturas, lo cual se observa con claridad en
ambas superficies de respuesta. En cuanto al efecto de la temperatura de
pretratamiento, el comportamiento encontrado es bastante similar al reportado para
una mezcla de astillas de frondosas,”> en donde la temperatura Optima de
pretratamiento se encuentra alrededor de los 230°C, a partir de la cual las

propiedades mecénicas en cuestion disminuyen notablemente.
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Tabla IV. Analisis de variancia para el MOR: optimizacion inicial

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razéon F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tr 0.045 1 0.045 0.00 0.9687

B: tr 345.845 1 345.845 12.59 0.0075
C:Tp 1.17157 1 1.17157 0.04 0.8416

D: tp 53.0444 1 53.0444 1.93 0.2022
AA 1794.87 1 1794.87 65.32 0.0000

AB 299.87 1 299.87 10.91 0.0108

AC 32 1 32 1.16 0.3120

AD 227.954 1 227.954 8.3 0.0205

BB 88.1533 1 88.1533 3.21 0.1111

BC 25.92 1 25.92 0.94 0.3599

BD 0.231288 1 0.231288 0.01 0.9292

CcC 172.229 1 172.229 6.27 0.0367

CD 0.72 1 0.72 0.03 0.8754

DD 44,5794 1 44,5794 1.62 0.2385

Error total 219.837 8 27.4797
Total (corr.) 171001 22
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Tabla V. Anilisis de variancia para el MOE: optimizacion inicial

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A Tr 555764 1 555764 1.11 0.3236

B: tr 2.24E+06 1 2.24E+06 4.46 0.0676
C:Tp 4 56E+06 1 4. 56E+06 9.08 0.0167

D: tp 1.23E+06 1 1.23E+06 2.46 0.1557
AA 1.49E+07 1 1.49E+07 29.75 0.0006

AB 2.64E+06 1 2.64E+06 5.26 0.0510

AC 690771 1 690771 1.37 0.2747

AD 1.25E+06 1 1.25E+06 2.49 0.1531

BB 791751 1 791751 1.58 0.2448

BC 916428 1 916428 1.82 0.2138

BD 56324 .4 1 56324 .4 0.11 0.7464

CcC 35388.3 1 35388.3 0.07 0.7974

CD 3.74E+06 1 3.74E+06 7.44 0.0259

DD 350501 1 350501 0.7 0.4278

Error total 4.02E+06 8 502401
Total (corr.) 4.91E+07 22

La diferencia mas importante entre dicho estudio y éste radica en que aquel se
realizé con el resto de las condiciones constantes y por lo tanto no se podia observar
la interaccion existente entre el tiempo y la temperatura de pretratamiento, es decir,
a tiempos cortos de pretratamiento (2.5 min.), como los que trabajaron ellos, el
maximo para el M. sinensis estd alrededor de 220°C, pero éste es tan solo un
maximo relativo, ya que a tiempos mas largos (5 min.) dicho maximo se encuentra

200°C, siendo este un maximo absoluto dentro de la region trabajada. La diferencia
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entre ambos maximos es de unos 15 MPa para el MOR vy alrededor de 1000 MPa
para el MOE.

Existe otra interaccion de importancia para el MOR, segin se ve en el grafico
respectivo (Figura 8), entre la temperatura de pretratamiento (A) y el tiempo de
prensado (D), se observa que el maximo se desplaza de altas a bajas temperaturas a
medida que aumenta el tiempo, dando un mayor valor del MOR a tiempos largos.
Cuando el M. sinensis esta severamente tratado (altas temperaturas) la duracion del
prensado favorece la formacion de enlaces que mejoran el MOR, pero cuando el
pretratamiento no ha sido suficiente para liberar las sustancias enlazantes, la
duracion del prensado no contribuye a la formacion de nuevos enlaces y tan solo
deteriora la resistencia de las fibras.

En cuanto al MOE la interaccion entre la temperatura y el tiempo de prensado es
también significativa. Se observa que a tiempos cortos la temperatura tiene una
influencia positiva en el MOE y a tiempos largos dicha influencia casi se pierde y
ademas es negativa. Esto se debe probablemente a dificultades en la transferencia de
calor hacia el interior del tablero desde las placas de la prensa cuando el tiempo es
corto, dicha dificultad se minimiza notablemente en la medida que se incrementa la
temperatura.

El ajuste del modelo a los valores experimentales es bastante bueno tanto para el
MOE como para el MOR como se puede ver de los graficos (Figura 8 y Figura 9).

Los modelos ajustados son los siguientes:
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Diagrama de Pareto Estandarizado para el MOR Grifico de Efectos Principales para el MOR
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Figura 8. Graficos para el analisis del MOR: optimizacion inicial
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MOR =-3845.78+33.3592x Tr +119.142 x tr + 2.38718 x Tp —30.3494 x tp —
0.0738065x Tr> —0.52849 x Tr x tr —5.55556 x 107 x Tr x Tp +0.138234 x Tr x tp —
1.04687 x tr* +0.04 x tr x Tp +0.0352251 x tr x tp —3.65818 x 107> x Tp* —

0.002 x Tp x tp +0.0670013 x tp*

MOE =-309449.0 + 2859.8 xTr +10304.5xtr —118.917xTp —1478.5xtp —
6.73466x Tr* —49.6199 x Tr x tr + 0.816243x Tr x Tp +10.2434 x Tr x tp —
99.213xtr’> +7.52128 xtr x Tp +17.383 x tr x tp — 0.0524374 x Tp* —
4.55732xTp xtp +5.94101 x tp*

En este caso son de interés los mayores valores posibles del MOE y del MOR, para

esto se busca el maximo a partir de cada uno de los modelos anteriores en la region

de trabajo:

Tr (°C) tr (min.) Tp (°C) tp (min.)  Valor 6ptimo
MOR [200.7 6.0 230.5 22 65.8 MPa
MOE [209.0 6.0 216.4 1.6 8273 MPa

Se observa pues una clara preferencia por un pretratamiento severo, pero cuya
severidad se base en el tiempo mas no en la temperatura. Aunque un material se
trate a la misma severidad, sus caracteristicas son diferentes dependiendo de la
temperatura.

Es importante sefialar que el tiempo de prensado 6ptimo es bastante bajo, esto es
muy beneficioso desde un punto de vista econdmico. Ya que tanto el tiempo de
pretratamiento como la temperatura de prensado arrojan valores 6ptimos cercanos al
extremo de la region explorada, seria deseable profundizar més en dichas variables
posteriormente.

El resultado obtenido es bastante similar, en cuanto a condiciones de prensado, al

’ 4 .y . ;.
reportado para coniferas* en el cual también se obtiene el maximo de estas
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propiedades mecénicas a una temperatura alta de prensado (215°C) y a un tiempo
corto (5 min.).

Ahora conviene analizar el enlace interno (IB), dicho enlace representa el enlace
inter — fibra, éste domina la resistencia a la tension perpendicular a las caras ya que
las fibras se orientan principalmente en el plano del tablero.”® El ANOVA
respectivo se muestra en la Tabla VI y los graficos para el analisis en la Figura 10.
El enlace interno muestra una dispersion mas alta que las otras propiedades, esto
puede deberse a que en esta prueba estd comprometida unicamente el plano mas
débil, mientras que en el ensayo de flexion todos los planos participan siendo el
resultado un promedio, adicionalmente la preparacion de las probetas para el ensayo
involucra varios pasos y cada paso incrementa el error. El modelo ajustado da una
R” de 83.5% y una SDR de 0.48 MPa.

Solo dos de las variables, las temperaturas de pretratamiento y prensado, influyen de
manera estadisticamente significativa.

Se observa (Figura 10) que los valores de IB se incrementan a medida que la
temperatura del pretratamiento aumenta. Esto puede explicarse por un incremento
en los finos y por ende del area de enlace, cuando se incrementa la temperatura del
pretratamiento.’” Un asunto interesante es el de la interaccién entre las temperaturas
de prensado y pretratamiento, a bajas temperaturas de pretratamiento, es decir, si el
material tiene pocos finos un incremento en la temperatura de prensado aumenta el
IB, pero a altas temperaturas de pretratamiento, es decir, con muchos finos el efecto
de la temperatura de prensado es contrario. Esto se debe probablemente a que la
resistencia de los enlaces entre polimeros disminuyen a altas temperaturas,®

ademas cuando el material se trata con mucha severidad, al secarse, se forman
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espontaneamente enlaces bastante fuertes entre las particulas del mismo material

(tipo rocas) que se destruyen al prensar, esto no sucede con los materiales poco

tratados.

Tabla VI. Analisis de variancia para el IB: optimizacion inicial

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A Tr 2.90405 1 2.90405 12.63 0.0075
B: tr 0.37845 1 0.37845 1.65 0.2354
C:Tp 0.397519 1 0.397519 1.73 0.2249
D: tp 4.50E-04 1 4.50E-04 0.00 0.9658
AA 0.0384757 1 0.0384757 0.17 0.6932
AB 0.127844 1 0.127844 0.56 0.4774
AC 1.63805 1 1.63805 7.13 0.0284
AD 0.0193153 1 0.0193153 0.08 0.7793
BB 1.08517 1 1.08517 4.72 0.0616
BC 0.02 1 0.02 0.09 0.7755
BD 0.463472 1 0.463472 2.02 0.1934
CcC 0.311161 1 0.311161 1.35 0.2782
CD 0.21125 1 0.21125 0.92 0.3658
DD 0.189855 1 0.189855 0.83 0.3900

Error total 1.83899 8 0.229874

El efecto de la temperatura de prensado es muy diferente al encontrado en un trabajo
con coniferas*’. Con M. sinensis, al incrementar la temperatura de prensado, el IB
disminuye mientras que con coniferas el efecto es el contrario. Ya que ambos

trabajos se han realizado en intervalos de tiempo y temperatura similares, se puede
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sospechar que dicha diferencia se deba unicamente a la materia prima. Es posible
que la lignina del M. sinensis tratado sea de menor peso molecular que la de las
coniferas y que por esto fluya a temperaturas mas bajas impregnando las fibras y
adhiriéndolas.

El ajuste del modelo a los valores experimentales no es tan bueno pero es suficiente
como se puede ver en el grafico respectivo de la Figura 10. La ecuacion del modelo

ajustado es la siguiente:

IB = —80.4565 +0.484497 x Tr +3.04387 x tr + 0.202892 x Tp —9.00789x 10~ x tp —
3.41721x107° x Tr* —0.0109121x Tr x tr —1.25694x107° x Tr x Tp —1.27246x 107> x Tr x tp —
0.116151xtr> —=1.11111x107° x tr x Tp +0.049864 x tr x tp —1.55491x10~* x Tp* +
1.08333x107° x Tpx tp —4.37247x 107 x tp*

Para determinar el mayor valor del IB, buscamos el 6ptimo mediante este modelo en

la region de trabajo:

Tr (°C) tr (min.) Tp (°C) tp (min.) Valor 6ptimo

Enlace Interno |236.2 4.6 129.5 10.8 4.5 (MPa)

Nuevamente los valores sombreados indican los factores que no son
estadisticamente significativos. Esta claro de estos resultados que mientras mas
severo el tratamiento mejor sera para el enlace interno, de todas formas si se quiere
mejorar éste se deben sacrificar las demas propiedades mecénicas. En cuanto a la
temperatura de prensado el valor 6ptimo es el mas bajo de los estudiados, esto de
nuevo va en direccion contraria de las otras propiedades mecanicas. Lo
recomendable seria optimizar las otras propiedades y buscarle una solucién alterna
al enlace interno, tal vez la adicion de algun adhesivo de origen natural como la

lignina.
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Figura 10. Grificos para el analisis del IB: optimizacion inicial
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4.1.2.3 Propiedades fisicas (TS, WA)
El hinchamiento en espesor (TS) y la absorcion de agua (WA) son propiedades que

estan directamente relacionadas con la estabilidad dimensional y se analizan en
conjunto pues provienen del mismo ensayo. Los ANOVAS para el TS y el WA se
muestran en la Tabla VII y en la Tabla VIII respectivamente. Los graficos para los

respectivos analisis en la Figura 11 y la Figura 12. En ambos casos existe solamente

una variable no significativa, el tiempo de prensado.

Tabla VII. Analisis de variancia para el TS: optimizacion inicial

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A Tr 1030.58 1 1030.58 5.29 0.0505
B: tr 3553.25 1 3553.25 18.22 0.0027
C:Tp 2390.31 1 2390.31 12.26 0.0081
D: tp 25.9198 1 25.9198 0.13 0.7249
AA 1738.44 1 1738.44 8.92 0.0174
AB 1721.18 1 1721.18 8.83 0.0178
AC 1971.92 1 1971.92 10.11 0.0130
AD 60.2078 1 60.2078 0.31 0.5936
BB 3661.36 1 3661.36 18.78 0.0025
BC 1190.72 1 1190.72 6.11 0.0386
BD 155.62 1 155.62 0.80 0.3977
cC 5.31653 1 5.31653 0.03 0.8729
CD 985.68 1 985.68 5.06 0.0547
DD 2.34292 1 2.34292 0.01 0.9154

Error total 1559.89 8 194.986250
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El modelo ajustado da un R? de 95.9% para la absorcion de agua (WA) y un 94.5%

para el hinchamiento en espesor (TS) con unas SDR de 12.6% y 14.0%

respectivamente.

Tabla VIII. Analisis de variancia para la WA: optimizacion inicial

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A Tr 2635.38 1 2635.38 16.73 0.0035
B: tr 4086.08 1 4086.08 25.94 0.0009
C:Tp 5073.32 1 5073.32 32.21 0.0005
D: tp 3.12493 1 3.12493 0.02 0.8915
AA 1374.87 1 1374.87 8.73 0.0183
AB 1110.55 1 1110.55 7.05 0.0290
AC 1310.72 1 1310.72 8.32 0.0204
AD 291.311 1 291.311 1.85 0.2110
BB 2960.86 1 2960.86 18.80 0.0025
BC 722 1 722 4.58 0.0647
BD 58.9132 1 58.9132 0.37 0.5578
cC 50.4297 1 50.4297 0.32 0.5870
CD 359.12 1 359.12 2.28 0.1695
DD 18.3426 1 18.3426 0.12 0.7417

Error total 1260.24 8 157.530000

La tendencia general es obtener los valores mas bajos tanto de WA como de TS a
condiciones de pretratamiento que involucren bajas temperaturas y tiempos largos, en

cuanto al prensado lo mejor son temperaturas altas. Los resultados en cuanto al
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prensado coinciden con los mds recientemente publicados en la literatura® para
coniferas.

Tanto para el TS como para la WA hay dos interacciones de importancia estadistica
ABy AC.

Se observa (Figura 11 y Figura 12) que a temperaturas altas de prensado se logra un
minimo en el TS y en la WA dependiendo de la temperatura utilizada en el
pretratamiento. Ademas la influencia de Tr disminuye notablemente en la medida que
la Tp se incrementa. Esto se debe probablemente a que cuanto menor es la severidad
del pretratamiento, la lignina necesita mayor temperatura de prensado para fluir y
formar enlaces adhesivos estables.

Tanto para el TS como para la WA se observa (Figura 11 y Figura 12) que la
temperatura de pretratamiento tiene un efecto mucho més marcado en tratamientos
cortos que en largos, nuevamente este tipo de comportamiento tiene probablemente
su explicacion en las limitaciones en la transferencia de calor y masa.

El ajuste de ambos modelos a los valores experimentales es bastante bueno como se
puede ver en los graficos respectivos de la Figura 11 y la Figura 12. Las ecuaciones

de los modelos ajustados son las siguientes:

TS = 6718.07-44.0751x Tr —365.36 xtr —11.7813xTp —1.0519x tp +
0.0726371x Tr* +1.26614x Tr x tr +.0436111x Tr x Tp —.0710425x Tr x tp +
6.74676x tr> +0.271111xtr xTp +0.91371x tr x tp + 6.42726 x10™* x Tp* +
0.074x Tp x tp +0.0153601 x tp*

WA =5665.46—38.1013x Tr —323.69 x tr —8.7954 x Tp + 24.4572 x tp +
0.0645964 x Tr*> +1.01704 x Tr x tr + 0.0355556 x Tr x Tp — 0.156268 x Tr x tp +
6.06713xtr* +0.211111xtr x Tp +0.562188 x tr x tp —1.9597 x 107> x Tp* +
0.0446667 x Tp x tp — 0.042978 x tp>
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Figura 11. Graficos para el analisis del TS: optimizacion inicial



Diagrama de Pareto Estandarizado para la WA
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Es de interés obtener los menores valores posibles de ambas propiedades, para esto

buscamos el valor 6ptimo en la region de trabajo:

Tr (°C) tr (min.) Tr(°C) tp (min.) Valor 6ptimo
TS 197.8 6.0 228.3 1.6 -88.6(%)
WA 200.8 6.0 230.5 1.6 -63.3(%)

Tabla IX. Resultados del disefio de experimentos para las propiedades quimicas

Tr: temperatura del pretratamiento; tr: tiempo del pretratamiento; log(Ro): severidad del pretratamiento; Cen:
cenizas; Lig: lignina; Cel: celulosa; Hemi: hemicelulosas; C/L: proporcion de celulosa a lignina; En gris:

repeticiones
FACTORES VARIABLES DE RESPUESTA
Ensayo | Tr (°C)] tr (min)]log (Ro)] Cen (%)] Lig (%) | Cel (%) | Hemi (%)] C/L (%)] MOR (MPa)] TS(%) | IB (MPa)
Original | N/A N/A N/A 0,68 19,9 42,6 21,1 2,1 N/A N/A N/A
1 228,0 5,0 4,5 0,83 30,8 64,9 0,0 21 15,0 22,4 2,9
2 204,0 5,0 3,8 0,66 27,8 60,3 7,3 2,2 37,1 31,0 1,3
3 216,0 3,5 4,0 0,90 30,0 62,0 1,3 2,1 48,2 14,6 1,2
4 228,0 2,0 4,1 1,23 29,1 62,2 1,3 21 36,1 15,7 1,2
5 236,2 3,5 4,6 0,77 31,8 64,0 0,0 2,0 8,4 16,8 2,6
6 204,0 2,0 3,4 1,03 25,9 52,2 12,6 2,0 15,9 441 0,7
7 216,0] 3,5 4,0 1,25 28,6 61,6 3,1 2,2 29,0 3,5 1,8
8 216,0] 3,5 4,0 0,83 28,5 63,9 4,1 2,2 29,0 19,6 2,0
9 216,0] 3,5 4,0 0,82 28,8 61,3 1,9 2,1 39,9 6,0 1,4
10 216,0 3,5 4,0 0,83 28,7 62,8 4.1 2,2 38,5 5,0 1,2
11 216,0 3,5 4,0 1,06 29,7 62,8 2,2 2,1 47,2 13,8 1,2
12 216,0 3,5 4,0 1,58 28,0 62,7 4,2 2,2 37,9 7,4 1,2
13 216,0 3,5 4,0 1,20 28,0 63,8 3,7 2,3 33,4 36,3 2,0
16 216,0 1,0 3,4 1,24 24,5 50,1 16,4 2,0 18,5 95,0 0,3
22 195,8 3,5 3,4 1,14 247 48,2 17,2 2,0 8,1 18,8 0,2
23 216,0 6,0 4,2 0,92 30,4 62,9 0,0 21 44,8 62,2 1,2
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4.1.3

Los valores 6ptimos de los factores analizados coinciden bastante bien con los
obtenidos para el MOR y el MOE. De nuevo el tiempo de pretratamiento y la
temperatura de prensado arrojan valores 6ptimos muy cercanos a los extremos de la
region de trabajo. A esto se debe que el modelo prediga unos valores Optimos
negativos, pues en los extremos la prediccion no es tan buena. Estos dos factores se
deberan explorar en un futuro en una region de trabajo cuyo centro este cercano a
los valores dptimos encontrados.

Variables de respuesta quimicas

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla IX. Las composiciones estan
expresadas como porcentaje peso del material tratado seco (ODB). Se incluye en
dicha tabla el factor de severidad y la composicion del material original para
referencia. Para cada una de las variables de respuesta se ha llevado cabo un analisis
de variancia. Todas las pruebas de hipotesis se han realizado a un nivel de confianza

del 95%.

4.1.3.1 Cenizas (Cen)

El ANOVA para las cenizas se muestra en la Tabla X. Se observa claramente que
ninguno de los factores es estadisticamente significativo por lo cual el modelo
ajustado apenas da una R” de 24.9%. Esto simplemente quiere decir que el
pretratamiento del M. sinensis no tiene influencia sobre la cantidad de cenizas del
material resultante. Esto se debe, en parte, al bajo contenido de cenizas del material
original. Este bajo contenido, a su vez, probablemente se deba a la limpieza previa

que se le hace al material antes de pretratarlo.
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Tabla X. Analisis de variancia para las cenizas

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A Tr 6.61E-03 1 6.61E-03 0.10 0.7572

B: tr 0.177769 1 0.177769 2.71 0.1304

AA 0.0328127 1 0.0328127 0.50 0.4952

AB 2.25E-04 1 2.25E-04 0.00 0.9544

BB 3.00E-04 1 3.00E-04 0.00 0.9474

Error total 0.654792 10 0.065479
Total (corr.) 0.872244 15

4.1.3.2 Celulosa (Cel), Lignina (Lig) y Hemicelulosas (Hemi)

Estas variables de respuesta se analizaran en conjunto, ya que estdn intimamente
relacionadas. Los ANOVAS se muestran en la Tabla XI, Tabla XII y Tabla XIII
para la celulosa, la lignina y las hemicelulosas respectivamente Los graficos para los
respectivos analisis en la Figura 13, Figura 14 y Figura 15. Ambas variables son
estadisticamente significativas para todas las variables de respuesta obteniéndose
una R* de 95.1% y una SDR de 1.4 % para la celulosa, una R* de 89.8% y una SDR

de 0.8 % para la lignina y por Gltimo para las hemicelulosas una R* de 91.3% y una

SDR de 2.0 %

53




Tabla XI. Analisis de variancia para la celulosa

Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razén F Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A Tr 175.559 1 175.559 87.43 0.0000

B: tr 108.058 1 108.058 53.82 0.0000

AA 59.9138 1 59.9138 29.84 0.0003

AB 7.29 1 7.29 3.63 0.0859

BB 51.9441 1 51.9441 25.87 0.0005

Error total 20.0795 10 2.007950
Total (corr.) 410.279 15

Estos resultados muestran un incremento en la celulosa y de la lignina con la

severidad del pretratamiento, en la medida que la cantidad de hemicelulosas

disminuye. Esto no quiere decir que se generen celulosa o lignina sino que la

distribucion de componentes en el M. sinensis pretratado cambia debido a la enorme

pérdida de hemicelulosas a altas severidades. Estos resultados coinciden con los

resultados obtenidos por otros investigadores™ para la paja de trigo.
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Tabla XII. Analisis de variancia para la lignina

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razon F | Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
A:Tr 34,0825 1 34,0825 53,51 0,0000
B: tr 18,8848 1 18,8848 29,65 0,0003
AA 0,328995 1 0,328995 0,52 0,4888
AB 0,01 1 0,01 0,02 0,9028
BB 2,65622 1 2,65622 4,17 0,0684
Error total 6,36925 10 0,636925
Total (corr.) 410,279 15
Tabla XIII. Analisis de variancia para las hemicelulosas
Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razon F Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
A:Tr 233.916 1 233.916 57.36 0.0000
B: tr 120.503 1 120.503 29.55 0.0003
AA 42.7804 1 42.7804 10.49 0.0089
AB 4 1 4 0.98 0.3453
BB 36.0887 1 36.0887 8.85 0.0139
Error total 40.7776 10 4.077760
Total (corr.) 469.217 15
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Diagrama de Pareto Estandarizado para Celulosa
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Figura 13. Graficos para el analisis de la celulosa
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Diagrama de Pareto Estandarizado para Lignina Grafico de Efectos Principales Lignina
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Figura 14. Graficos para el analisis de la lignina
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Diagrama de Pareto Estandarizado para Hemicelulosas Grafico de Efectos Principales para Hemicelulosas
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Figura 15. Graficos para el analisis de las hemicelulosas
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Se observa una gran similitud en los graficos obtenidos para la lignina y la celulosa,
aunque la lignina muestra un comportamiento mas plano lo cual tiene como
explicacion que los efectos cuadraticos no son significativos. El significado fisico
podria ser la mayor sensibilidad de la celulosa al tratamiento, ya que la lignina es
mas estable.
Para todas estas variables la interaccion entre el tiempo y la temperatura no es
importante. Esto es cinéticamente correcto, pues indica que en un modelo dado el
producto de las dos variables no aparece directamente.
En el caso de las hemicelulosas también se observa una disminucion asintotica
similar, aunque opuesta a la de la celulosa. Se ha conseguido en varios casos
eliminar por completo las hemicelulosas mediante el pretratamiento.
En los resultados reportados en la bibliografia®® *” habitualmente los porcentajes de
los compuestos estan referidos al material original seco y no al material pretratado
seco. Naturalmente si se refieren al material original los porcentajes de lignina y
celulosa tenderdn a ser constantes o a disminuir levemente en la medida que la
severidad del pretratamiento se incrementa.
En este caso interesa conocer la calidad del material con el cual se hardn los
tableros, por lo tanto todos los porcentajes se han referido al material pretratado
seco. Como se mostrard mas adelante la composicion real del material de partida
tiene una marcada influencia en las propiedades del tablero.

4.1.3.3 Proporcion de celulosa a lignina (C/L)
Acerca de esta variable se desea hacer hincapié en que practicamente permanece
constante, a pesar del pretratamiento. Esto quiza quiera decir que la degradacion de

la celulosa y lignina que pueda ocurrir a altas severidades, ocurre por igual dentro
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de los limites estudiados. También como se vera posteriormente lo importante no es
que dicha relacion permanezca constante sino que haya un incremento neto en cada
uno de estos compuestos.

4.1.4 Analisis de las relaciones existentes entre las diferentes variables de respuesta

Se muestran algunas posibles relaciones entre las variables de respuesta. Se debe ser
cuidadoso en la interpretacion ya que las condiciones de prensado no se han

mantenido constantes.

4.1.4.1 Densidad y propiedades fisicomecanicas

Se ha mencionado mucho en la bibliografia la relacion entre la densidad y las

: : (. 28,29,35,66,67
propiedades fisicomecénicas™ "> ™

. En el presente estudio se han obtenido una
gama bastante amplia de densidades desde 918 hasta 1204 kg/m’ ya que se ha
trabajado con una masa constante de M. sinensis pretratado la cual se ha prensado a
una presion constante. Los graficos respectivos de propiedad fisicomecdnica contra
densidad se presentan en la Figura 16. Los coeficientes de determinacion R* son los
siguientes:

e MOE-0.4613

e MOR-0.5011

e TS-0.5840

e WA-0.5736

e IB-0.2454
Como se ve existe unas correlaciones, aunque no muy claras, con la mayoria de las

propiedades, tal vez la excepcidn sea el enlace interno. Es recomendable por lo tanto

bloquear el efecto de la densidad al hacer los andlisis de variancia.
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4.1.4.2 Composicion quimica y propiedades mecanicas
2 2 : . . g s -
Algunos autores™> > ** han relacionado la resistencia al agua con la hidrélisis

parcial de hemicelulosas, si esto fuera cierto deberia existir una correlacion muy
clara entre la cantidad de hemicelulosas y la estabilidad dimensional. Los graficos
dela WAy el TS contra cantidad de hemicelulosas se muestran en la Figura 17.

Se ha dicho también que las propiedades mecanicas del tablero estdn intimamente
relacionadas con la lignina y la celulosa. La lignina como adhesivo y la celulosa
como material estructural. Para verificar estas correlaciones se construyen los
graficos de algunas propiedades mecanicas contra el porcentaje de lignina y de
celulosa del material pretratado, dichos graficos se muestran también en la Figura
17.

Como se puede observar la correlacion entre el hinchamiento en espesor y la
absorcion de agua con la cantidad de hemicelulosas es bastante buena (R*=0.7381 y
R’=0.8023 respectivamente). Esto apoya fuertemente la hipotesis de que la
hidrdlisis de las hemicelulosas mejora la resistencia de los tableros al agua.

La correlacion entre el enlace interno y el contenido de lignina es notable
(R?=0.5856), esto confirma la idea de que la lignina funciona como adhesivo entre
fibras contribuyendo de manera importante al enlace inter — fibra. En cuanto al
MOR (R*=0.5598) la correlacion parece mas forzada.

El comportamiento del IB y el MOR con la celulosa (R*=0.6148 y R*=0.5269) es

muy similar al de la lignina.
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4.2

4.2.1

4.2.2

Efecto de 1a molienda

Para analizar el efecto de la molienda se utiliza pulpa pretratada a 216°C durante 3.5
minutos. Las condiciones de prensado utilizadas son 180°C, 10 minutos y 12 MPa. Se
utiliza el método de prensado en tres etapas con una inicial de 5 minutos y la
intermedia de 1 minuto. Inicialmente se presentan los resultados del disefio de
experimentos y posteriormente se analizan las fotografias y microfotografias
electronicas de barrido de las pulpas.

Eleccion de los factores, las variables de respuesta y el disefio experimental

En este caso existe un solo factor: la molienda. Los niveles de este factor son dos,
molido y no molido. Las variables de respuesta son las mismas fisicomecanicas
analizadas en el apartado anterior.

Se hacen 7 repeticiones para cada uno de los niveles y el tipo de disefio es un
analisis de variancia con un solo factor.

Analisis de variancia

Los resultados de los experimentos se muestran en la Tabla XIV. Para cada una de
las variables de respuesta se realiza un analisis de variancia. Todas las pruebas de
hipotesis se realizan al 95% de nivel de confianza. La hipotesis nula es que el
proceso de molienda no tiene ningun efecto sobre las propiedades fisicomecanicas
de los tableros. Para cada propiedad se muestra la tabla del andlisis de variancia asi
como un grafico explicativo, dicho grafico muestra el valor promedio de la
propiedad para cada nivel de molienda. Los intervalos mostrados en las graficas se
basan en el procedimiento de la diferencia minima significativa (LSD) de Fisher®.
Estos se construyen de tal manera que si dos promedios son estadisticamente

iguales, sus intervalos se solaparan el 95% de las veces. Cualquier par de intervalos
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que no se solapen verticalmente corresponden a un par de promedios los cuales
tienen una diferencia estadisticamente significativa. Dichos graficos explicativos se
muestran en conjunto en la Figura 18.

4.2.2.1 Efectos sobre la densidad
En la tabla del analisis de variancia (Tabla XV) se puede observar que la densidad
de los tableros se ve afectada por la molienda.
La figura respectiva (Figura 18) confirma esta apreciacion y ademads indica que el

material molido da lugar a tableros de mas baja densidad.

Tabla XIV. Resultados de los experimentos para analizar el efecto de la molienda

p: densidad; MOE: modulo de elasticidad; MOR: médulo de resistencia; TS: hinchamiento en espesor; WA:
absorcion de agua; IB: enlace interno.

Molido p  |MOE |[MOR [TS [WA [IB

(kg/m>) |(MPa) |(MPa) |(%) |(%) |(MPa)
No 1120 4170| 39.9| 6.0| 25.9 1.4
No 1140 4750 38.5| 5.0| 23.6 12
No 1120 5340 47.2| 13.8] 26.1 1.2
No 1130 4600| 33.4| 36.3| 48.1 2.0
No 12001 6010 46.1| 43| 23.9 22
No 1180 5430| 40.5| 7.0| 30.3 1.4
No 12001 6070 45.1| 18.8| 36.3 2.4
Si 1050 3890| 36.9| 10.5| 26.3 2.9
Si 1070 4260| 43.8| 12.7| 21.5 2.4
Si 1070 4340 43.2| 15.1| 27.8 2.7
Si 990 3210 30.7| 34.4| 42.3 3.7
Si 1090 4990| 52.0| 10.7| 20.4 2.1
Si 1070 6460| 51.5| 59.4| 36.8 2.7
Si 1130| 5280 56.5| 14.4| 254 2.8
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Tabla XV. Analisis de variancia para la densidad:

efecto de 1a molienda

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
Entre grupos 27457 1 1 27457 1 17,61 0,0012
Dentro grupos 18714,3 12 1559,525
Total (corr.) 46171,4 13

Los valores promedio son 1160 kg/m’ para los tableros provenientes del material no
molido y 1070 kg/m’ para los provenientes del material molido. Los resultados
muestran que la resistencia del Miscanthus sinensis a la compresion se incrementa

de manera importante con la molienda.
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Ya que tanto la cantidad de material como la presion de prensado se mantienen
constantes, un incremento en la resistencia a la compresion, producido quizas por la
presencia de aire en la pulpa molida, lleva a una disminucién en la densidad.

4.2.2.2 Efectos sobre el Médulo de Elasticidad y el Modulo de Ruptura
Las graficas para ambas propiedades (Figura 18) muestran que los intervalos se
solapan verticalmente, por lo tanto la molienda no afecta significativamente al MOR

ni al MOE. Las tablas del andlisis de variancia (Tabla XVI y Tabla XVII) confirman

esta apreciacion.

Tabla XVI. Analisis de variancia para el MOE: efecto de la molienda

Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razon F | Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
Entre grupos 1,11E+06 1 1108830 1,36 0,2664
Dentro grupos 9,79E+06 12 816225,833
Total (corr.) 1,09E+07 13

Tabla XVII. Analisis de variancia para el MOR: efecto de la molienda

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
Entre grupos 40,8 1 40,8 0,76 0,4000
Dentro grupos 643,031 12 53,586
Total (corr.) 683,831 13

Los valores promedio para el MOE son 5200 MPa para los tableros hechos a partir
de la pulpa no molida y 4630 para los provenientes del material molido. En cuanto

al MOR, para el material no molido se tiene un valor promedio de 41.5 MPa y uno
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de 45 MPa para el molido. Estas propiedades estan muy relacionadas con la

longitud de la fibra y por lo tanto su comportamiento indica que dicha longitud no

se ve afectada significativamente por el proceso de molienda. Por otra parte, aunque

estas propiedades habitualmente disminuyen al reducirse la densidad del tablero

35,66

en este caso la reduccion en la densidad no genera un cambio significativo,

posiblemente la disminucion en densidad se ve compensada por un incremento en el

area de enlazado entre fibras.

4.2.2.3 Efectos sobre la Absorcion de Agua y el Hinchamiento en Espesor

En las graficas (Figura 18) se observa que los intervalos se solapan para ambas

propiedades a partir de lo cual se concluye que la molienda no afecta ni la WA ni el

TS. Dicha conclusiéon se ve confirmada al observar las tablas de analisis de

variancia (Tabla XVIIly Tabla XIX).

Tabla XVIII. Analisis de variancia para la WA: efecto de la molienda

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
Entre grupos 13,4064 1 13,4064 0,19 0,6737
Dentro grupos 863,797 12 71,9831
Total (corr.) 877,2034 13

69




Tabla XIX. Analisis de variancia para el TS: efecto de la molienda

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
Entre grupos 311,143 1 311,143 1,33 0,2710
Dentro grupos 2804,71 12 233,726
Total (corr.) 3115,853 13

Los valores promedios para el WA son 30.6% para pulpa no molida y 28.6% para el

material molido. Para el TS se tiene 13.0% para el material no molido y 22.5% para

el material molido. ElI comportamiento observado es explicable pues la molienda no

modifica la naturaleza de los enlaces formados y aunque hubiera un incremento en

el area de enlace entre fibras la resistencia de dichos enlaces a la absorcion de agua

no se modifica.

4.2.2.4 Efectos sobre el Enlace Interno

La grafica para la resistencia perpendicular a las caras (IB) muestra que los

intervalos no se

solapan (Figura 18), por lo tanto

la molienda afecta

significativamente el IB. Esta conclusion se puede confirmar al observar la

respectiva tabla de analisis de variancia (Tabla XX).

Tabla XX. Analisis de variancia para el IB: efecto de l1a molienda

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la
cuadrados libertad cuadrados curva
Entre grupos 4,01786 1 4,01786 16,15 0,0017
Dentro grupos 2,98571 12 0,249
Total (corr.) 7,00357 13
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4.2.3

Los valores promedio son 1.7 MPa para los tableros provenientes del material no
molido y 2.8 MPa para el material molido. Este cambio representa un incremento de
mas del 50% con respecto al valor original. Un incremento en el area de enlace
incrementa el IB®, por lo tanto la molienda incrementa claramente dicha area de
enlace. El comportamiento del MOR y el MOE parecen indicar que la molienda no
genera un corte en la fibra. Esta claro entonces que el incremento de area de enlace
no se logra por corte de la fibras sino posiblemente por la separacion de fibras
inmersas en paquetes.

Analisis fotografico

Las microfotografias electronicas de barrido para la pulpa sin moler y molida se
muestran en la Figura 19 y en la Figura 20, respectivamente. Estas muestran
claramente que el procedimiento de molienda no corta las fibras. El principal efecto
del proceso es la segregacion de paquetes de fibras. Esta segregacion incrementa el
area de enlace disponible y por lo tanto también incrementa las fuerzas de adhesion
interfibrilares. Este ultimo incremento es el responsable del incremento en el IB.
Ademas se muestra una foto sin aumentos de ambas pulpas en la Figura 21, en ella

el efecto de segregacion se puede ver nitidamente.
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Figura 19. Microfotografia SEM de la pulpa sin moler
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Figura 20. Microfotografia SEM de la pulpa molida
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Figura 21. Foto de la pulpa molida y la pulpa sin moler

4.3 Optimizacion final

Como se desprende de los analisis de la optimizacion inicial, es necesario ampliar la
region de trabajo para encontrar los valores del tiempo de pretratamiento y de la
temperatura de prensado que optimizan las propiedades fisicomecanicas de los
tableros. Adicionalmente se ha querido explorar el efecto de la presion de prensado.

4.3.1 Eleccion de los factores, las variables de respuesta y el disefio experimental

En este caso los factores analizados son aquellos cuyos valores Optimos se
encontraron en los extremos de la regién analizada en la optimizacion inicial, es
decir el tiempo de pretratamiento y la temperatura de prensado. Adicionalmente se
ha explorado como factor la presion de prensado.

Los factores que se analizan y sus respectivos niveles son:

e A: Tiempo de pretratamiento con vapor (tr): 6 min. — 12 min.

e B: Temperatura del prensado (Tp): 205°C — 235°C
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4.3.2

e (C: Presion del prensado (Pp): 4.5MPa — 12 MPa

Las respuestas fisicomecdnicas que se analizan en los tableros producidos son las
mismas que en los apartados anteriores.

El disefio experimental elegido es del tipo 2° mas estrella, ortogonal y rotable.
Consta de 23 ensayos con 9 repeticiones en el centro del espacio muestral.

El tiempo final de prensado y la temperatura de pretratamiento se mantienen
constantes en los valores de 2 minutos y 203°C, respectivamente. Estos valores son
los Optimos hallados en el apartado de optimizacion inicial. Es importante anotar
que el material se ha molido antes de prensarlo.

Para cada una de las variables de respuesta se ha llevado a cabo un andlisis de
variancia. Todas las pruebas de hipdtesis se han realizado a un nivel de confianza
del 95%.

Los resultados del experimento se muestran en la Tabla XXI.

Densidad
El ANOVA para la densidad se muestra en la Tabla XXII y los graficos respectivos

en la Figura 22. Solo dos factores, el tiempo de pretratamiento y la presion de
prensado, son significativos. La temperatura de prensado no afecta la densidad
significativamente, este comportamiento coincide con el obtenido en el apartado de
optimizacién inicial. E1 modelo ajustado en este caso da una R” de 94.5% y una
SDR de 40 kg/m’. La superficie de respuesta (Figura 22) indica que un incremento
en la presion de prensado incrementa significativamente la densidad. A altas
densidades, la densidad sélo se ve afectada muy levemente por las variaciones en la

presion de prensado ya que la densidad se encuentra muy cerca de su méaximo
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teorico>>. El tiempo de pretratamiento también incrementa la densidad aunque mas

suavemente y principalmente en la region de presiones de prensado bajas.

Tabla XXI. Resultados del diseiio de experimentos de la optimizacion final

tr: tiempo de pretratamiento; Tp: temperatura de prensado; Pp: presion de prensado; p: densidad; MOE:
modulo de elasticidad; MOR: modulo de resistencia; TS: hinchamiento en espesor; WA: absorcion de agua;
IB: enlace interno; En Gris: repeticiones.

FACTORES VARIABLES DE RESPUESTA
Ensayo| tr (min)| Tp (°C)| Pp (MPa) | p (kg/m3)| MOE (MPa) [ MOR (MPa) | TS(%)| WA %| 1B (MPa)
1 9,0 220,0 8,3 1160 4930 41,0 15,9 | 25,9 2,5
2 6,0 235,0 4,5 980 3610 29,0 17,9 | 27,7 1,7
3 9,0 220,0 8,3 1260 7280 57,0 11,3 ] 16,4 2,5
4 4,0 220,0 8,3 1110 4350 38,0 27,9 | 39,4 1,6
5 9,0 245,2 8,3 1260 6410 45,0 80 | 9,1 4,1
6 9,0 220,0 8,3 1270 6740 55,0 82 | 12,8 3,8
7 9,0 220,0 8,3 1270 6780 56,0 56 | 11,7 3,6
8 12,0 | 235,0 4,5 1030 4040 29,0 13,1 ] 16,0 1,9
9 12,0 | 205,0 4,5 1030 3490 25,0 30,0 | 46,3 1,3
10 12,0 | 235,0 12,0 1320 6150 50,0 4.1 8,9 1,5
11 9,0 220,0 8,3 1240 6860 56,0 8,8 | 14,9 3,2
12 9,0 220,0 8,3 1250 7250 49,0 42 | 13,2 2,7
13 9,0 220,0 14,6 1300 6780 52,0 58 | 17,8 1,1
14 9,0 220,0 8,3 1200 5920 50,0 11,51 17,3 3,0
15 14,0 | 220,0 8,3 1260 5940 39,0 43 | 96 2,2
16 12,0 | 205,0 12,0 1220 6330 40,0 35 | 12,5 1,4
17 9,0 220,0 8,3 1200 5500 43,0 8,5 | 23,6 2,2
18 9,0 220,0 8,3 1240 6550 54,0 59 | 15,1 3,4
19 9,0 220,0 1,9 810 1610 12,0 17,1 ] 28,4 0,8
20 6,0 205,0 4,5 970 2650 19,0 29,5 | 47,5 0,9
21 9,0 194,8 8,3 1270 6600 61,0 8,9 | 23,0 3,8
22 6,0 235,0 12,0 1250 7630 43,0 25 | 124 0,9
23 6,0 205,0 12,0 1300 6230 56,0 40 | 17,6 1,3
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Diagrama de Pareto Estandarizado para la Densidad Grafico de Efectos Principales para la Densidad
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Figura 22. Graficos para el analisis de la densidad: optimizacion final
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Tabla XXII. Analisis de variancia para la densidad: optimizacion final

Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razon F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

Al tr 9086,59 1 9086,59 5,62 0,0339

B: Tp 136,538 1 136,538 0,08 0,7760
C:Pp 265472 1 265472 164,08 0,0000
AA 7891,22 1 7891,22 4,88 0,0458

AB 2450 1 2450 1,51 0,2403

AC 1800 1 1800 1,11 0,3107

BB 571,816 1 571,816 0,35 0,5624

BC 200 1 200 0,12 0,7308

cC 74007,8 1 74007,8 45,74 0,0000

Error total 21032,8 13 1617,907692
Total (corr.) 382443 22

En la Figura 22 se muestra una interaccion de interés aunque no alcanza a ser

estadisticamente significativa. Se observa que el efecto sobre la densidad del tiempo

de pretratamiento es diferente a altas

material tratado severamente le favorece un prensado a alta temperatura.

y a bajas temperaturas. Parece que a un

La correlacion entre los valores observados y los predichos es muy buena, tal como

se observa en el grafico respectivo. El modelo ajustado es el siguiente:

Densidad =2394.19—21.387xtr —15.7537xTp +109.701x Pp —2.47614 xtr* +
0.388889x 1 x Tp —1.33333xtrx Pp +0.0266618x Tp> + 0.0888889 x Tp x Pp —

4.85316x Pp*

A partir de este modelo se pueden obtener los valores de los factores que arrojan

una densidad maxima. Para la temperatura el valor 6ptimo es el mayor trabajo,
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4.3.3

aunque se recuerda que dicha variable no es estadisticamente importante. Para el
tiempo se halla un valor de 11.7 min. y para la presion de prensado el valor es de
12 MPa.

Propiedades mecanicas (MOR, MOE, IB)

Las tablas de analisis de variancia para el MOR y para el MOE se muestran en la
Tabla XXIII y en la Tabla XXIV, respectivamente. Los graficos para los analisis
correspondientes se presentan en la Figura 23 y en la Figura 24. El modelo ajustado
para el MOR da una R de 85.1% y una SDR de 7 MPa. En este caso, sélo dos
variables aparecen como significativas: la presion de prensado y el tiempo de
pretratamiento. La temperatura de prensado probablemente tenga una influencia
limitada debido al alto intervalo elegido (195-245°C), pues en la optimizacion
inicial su influencia si era significativa. El objetivo de la temperatura de prensado es
fundamentalmente hacer fluir la lignina, de tal manera que al bajar la temperatura
esté bien distribuida y cumpla a cabalidad su funcién de adhesivo. La diferencia en
la calidad de la distribucion de la lignina dentro del intervalo de temperaturas de
prensado elegido debe ser, por lo tanto, muy pequefia. La superficie de respuesta
(Figura 23) muestra un méaximo para el MOR de 61.2 MPa. El incremento en el
MOR en la medida que se incrementa la presion de prensado de los tableros ya
habia sido observado en tableros de médula de bagazo>. Esta conducta se atribuye a
la estructura morfologica de la médula, la cual consiste principalmente en células
parenquimaticas. En el caso del M. sinensis, éste también tiene una proporcion
considerable de médula y esta podria ser la responsable de la conducta observada en

los tableros.
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Tabla XXIII. Analisis de variancia para el MOR: optimizacion final

Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razon F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A tr 0,127195 1 0,127195 0,00 0,9579

B: Tp 18,532 1 18,532 0,42 0,5270
C:Pp 1742,69 1 1742,69 39,74 0,0000
AA 457,359 1 457,359 10,43 0,0066

AB 36,125 1 36,125 0,82 0,3806

AC 28,125 1 28,125 0,64 0,4376

BB 0,904173 1 0,904173 0,02 0,8880

BC 36,125 1 36,125 0,82 0,3806

cC 933,092 1 933,092 21,28 0,0005

Error total 570,083 13 43,8525385
Total (corr.) 3813,65 22

En cuanto al MOE el modelo ajustado da un R* de 88.0% y un SDR de 723 MPa.

Los factores estadisticamente significativos son los mismos que para el MOR.

Adicionalmente, los resultados del MOE muestran la misma tendencia que los del

MOR. El maximo en la superficie de respuesta para el MOE es de 7500 MPa

(Figura 24).

En los gréaficos de interaccion para ambas propiedades (Figura 23 y Figura 24) se

observa que no existe ninguna interaccion de importancia.

La correlacion entre los valores observados y los predichos es bastante buena para

ambas propiedades, tal como se observa en los gréaficos respectivos (Figura 23 y

Figura 24). Los modelos ajustados son los siguientes:
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MOR =-80.2975+1.68404 x tr +0.275494 x Tp +21.8149x Pp — 0.596116 x tr* +
0.0472222 x trx Tp —0.166667 x tr x Pp —0.0010602 x Tp> —0.0377778x Tp x Pp —

0.544939 x Pp*

MOE = -25429.9 +2506.87 xtr +89.9114x Tp +1793.73x Pp — 54.7368 x tr* —
5.52778xtr x Tp —29.4444 x tr x Pp —0.0524501x Tp* — 0.644444 x Tp x Pp —

58.9164 x Pp*

A partir de estos modelos se pueden obtener los valores 0ptimos de los factores los

cuales maximizan las respuestas. Casualmente dichos valores Optimos coinciden

para ambas respuestas, tr = 7.35 min. y Pp = 12.1 MPa.

Tabla XXIV. Analisis de variancia para el MOE: optimizacion final

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:tr 481505 1 481505 0,92 0,3547

B: Tp 425448 1 425448 0,81 0,3833
C:Pp 3,30489E+07 1 3,30489E+07 63,24 0,0000
AA 3,85615E+06 1 3,85615E+06 7,38 0,0176

AB 495013 1 495013 0,95 0,3482

AC 877812 1 877812 1,68 0,2175

BB 2212,94 1 2212,94 0,00 0,9491

BC 10512,5 1 10512,5 0,02 0,8894

cC 1,09069E+07 1 1,09069E+07 20,87 0,0005

Error total 6,79321E+06 13 522554,6154
Total (corr.) 5,68065E+07 22
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Diagrama de Parcto Estandarizado para el MOR
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Diagrama de Pareto Estandarizado para el MOE
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En cuanto al IB el ANOVA respectivo se muestra en la Tabla XXV y las graficas

para el analisis en la Figura 25. El modelo ajustado da un R* de 79.8% y un SDR de

0.6 MPa.

Tabla XXYV. Analisis de variancia para el IB: optimizacion final

Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razéon F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:tr 0,420651 1 0,420651 1,14 0,3044

B: Tp 0,204544 1 0,204544 0,56 0,4691
C:Pp 0,00503827 1 0,00503827 0,01 0,9086
AA 5,01351 1 5,01351 13,63 0,0027

AB 0,0153125 1 0,0153125 0,04 0,8415

AC 0,0055125 1 0,0055125 0,01 0,9044

BB 0,352408 1 0,352408 0,96 0,3455

BC 0,400512 1 0,400512 1,09 0,3157

CcC 12,5009 1 12,5009 33,98 0,0001

Error total 4,78188 13 0,36783692
Total (corr.) 23,6404 22

Segtin se desprende del analisis del ANOVA asi como del diagrama de Pareto solo

dos factores, el tiempo de pretratamiento y la presion de prensado, afectan de

manera significativa el IB. En el apartado de la optimizacion inicial se habia

encontrado que el tiempo no tenia importancia estadistica, aunque el intervalo

estudiado era diferente, trabajaindose en este caso con tiempos de pretratamiento

mas largos. La superficie de respuesta en la Figura 25 muestra que los valores del
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IB son mas altos en el centro de la region trabajada y que estos alcanzan un valor
maximo de 3.7 MPa.

Segun se observa en la grafica de interaccion (Figura 25), sélo existe una entre la
temperatura y la presion de prensado, aunque ésta no tiene importancia estadistica.
En la Figura 25 se observa también un ajuste bastante bueno entre los valores
predichos por el modelo ajustado y los observados. El modelo ajustado es el

siguiente:

IB =18.2937 +0.948792 x tr —0.259005 x Tp +1.88973 x Pp —0.0624127 x tr* +
0.000972222 x tr x Tp +0.00233333 x tr x Pp +0.000661887 x Tp* —0.00397778 x Tp x Pp —
0.063075x Pp*

A partir del modelo se pueden hallar los valores de los factores que maximizan el
IB, estos son tr = 9.6 min. y Pp = 7.4 MPa. Estas condiciones son bastante
diferentes a las obtenidas para el MOE y el MOR. Un tiempo de pretratamiento mas
largo se traduce en un M. sinensis pretratado mas severamente, bajo estas
condiciones el IB es mejor pero el MOE y el MOR son peores. Algunos resultados
previos muestran la misma tendencia’’, adicionalmente en el apartado de
optimizacion inicial también se han encontrado resultados en esta misma direccion.
Por otra parte, que el MOR y el MOE mejoren mas alla de la presion de prensado
optima para el IB demuestra que dicho incremento en la presiéon de prensado

. . . .. 68
favorece el enlace intra — fibrilar pero no el inter — fibrilar™.
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Diagrama de Pareto Estandarizado para el IB
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Figura 25. Graficos para el analisis del IB: optimizacion final
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4.3.4 Propiedades fisicas (TS,WA)
Los ANOVAS para el TS y el WA se muestran en la Tabla XXVI y en la Tabla

XXVII respectivamente. Los graficos que ayudan en los andlisis se muestran en la
Figura 26 y en la Figura 27. Segun dichas tablas y graficos el WA se ve afectado
por todos los factores pero el TS solo se ve afectado significativamente por la
presion de prensado. Este comportamiento es sorprendente ya que dichas
propiedades estan muy relacionadas entre si. En el caso del TS la dispersion en las
respuestas es bastante alta, lo cual hace dichos resultados menos fiables. Los

analisis se concentraran por tanto en el WA.

Tabla XXVI. Analisis de variancia para el TS: optimizacion final

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:tr 134,701 1 134,701 4,13 0,0631

B: Tp 69,9757 1 69,9757 2,15 0,1668
C:Pp 666,477 1 666,477 20,43 0,0006
AA 119,036 1 119,036 3,65 0,0784

AB 1,28 1 1,28 0,04 0,8460

AC 3,645 1 3,645 0,11 0,7435

BB 0,0166721 1 0,0166721 0,00 0,9823

BC 95,22 1 95,22 2,92 0,1113

CcC 18,9837 1 18,9837 0,58 0,4591

Error total 424,03 13 32,6177
Total (corr.) 1532,7 22
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Tabla XXVII. Analisis de variancia para la WA: optimizacion final

Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razéon F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:tr 375,568 1 375,568 8,47 0,0122

B: Tp 495,684 1 495,684 11,18 0,0053
C:Pp 790,871 1 790,871 17,84 0,0010
AA 160,17 1 160,17 3,61 0,0798

AB 9,90125 1 9,90125 0,22 0,6444

AC 2,31125 1 2,31125 0,05 0,8230

BB 0,558197 1 0,558197 0,01 0,9124

BC 213,211 1 213,211 4,81 0,0471

CcC 114,122 1 114,122 2,57 0,1327

Error total 576,431 13 44,3408
Total (corr.) 2736,76 22

Los modelos ajustados dan un R* de 78.9% para la absorcion de agua y 72.3% para

el hinchamiento en espesor y un SDR de 6.6% y 5.7%, respectivamente. La

temperatura de prensado Optima es la mas alta dentro del intervalo trabajado pero

los tableros obtenidos a esta temperatura son muy fragiles. Para el WA, existe una

interaccion significativa entre la presion y la temperatura de prensado (Figura 27):

un incremento en la temperatura solo tiene un efecto benéfico a bajas presiones.

Esto probablemente se deba al hecho de que a bajas presiones las fibras se

encuentran més distantes unas de otras de tal manera que existen pocos puntos de

contacto, bajo estas condiciones cuando la lignina funde al incrementarse la

temperatura de prensado se forma nuevos puntos de union, este aumento en el
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numero de enlaces es el responsable de la menor absorcion de agua del tablero. A
altas presiones ya existen suficientes puntos de contacto y la lignina al fluir no
genera nuevos.

Al observar las graficas de los valores observados frente a los predichos se puede
observar una correlaciéon mayor para el WA que para el TS. Los modelos ajustados

son los siguientes:

WA =340.593-3.05319 x tr —1.30283 x Tp — 25.7949 x Pp + 0.35277 1 x tr* —
0.0247222 x tr x Tp + 0.0477778 x tr x Pp +0.000833019 x Tp* + 0.0917778 x Tp x Pp +
0.190577 x Pp*

TS =201.915—5.06042 x tr — 0.640251x Tp —17.1787 x Pp +0.304118 x tr*> —
0.00888889 x 17 x Tp + 0.06 x tr x Pp +0.000143965 x Tp* +0.0613333 x Tp x Pp +
0.0777277 x Pp*

A partir de dichos modelos las condiciones 6ptimas encontradas para la WA son tr
= 12.4 min. y Pp =7.1 MPa. Se desprende de estos Optimos que una presion de
prensado demasiado alta o un tiempo de pretratamiento muy largo solo contribuirian
al deterioro de la estructura interna del material, disminuyendo su resistencia a la

absorcion de agua.
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Diagrama de Pareto Estandarizado para el TS Grafico de Efectos Principales para el TS
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Figura 26. Graficos para el analisis del TS: optimizacion final
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Diagrama de Parcto Estandarizado para la WA
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Figura 27. Graficos para el analisis de la WA: optimizacion final
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4.4

Adicion de lignina después del pretratamiento con vapor

En los apartados anteriores se ha visto que la lignina juega un papel preponderante en
la formacion de los enlaces que proporcionan la resistencia a los tableros. Teniendo
en mente este hecho se ha querido explorar la aptitud de la lignina kraft como

adhesivo natural en los tableros fabricados a partir de Miscanthus sinensis.

4.4.1 Eleccion de los factores, las variables de respuesta y el disefio experimental

Las condiciones de pretratamiento se han mantenido constantes en los valores que
optimizan el MOR y el MOE, es decir, una temperatura de pretratamiento de 203°C
y un tiempo de pretratamiento de 7.35 minutos. Se supone que los factores que
deben afectar la calidad de los tableros, ademas de la cantidad de lignina anadida,
son las condiciones de prensado.

Con el objetivo de determinar con exactitud los factores que durante la etapa de
prensado puedan afectar la calidad se ha realizado un disefio de tamizado (screening
design) 2°5-1, se exploran los siguientes factores:

e Temperatura de prensado (Tp): 150°C — 200°C

e Tiempo de prensado inicial (tpi): 2 min. — 5 min.

e Presion de prensado inicial (Ppi): 6 MPa — 12 MPa

e Tiempo de prensado final (tpf): 2 min. — 5 min.

e Presion de prensado final (Ppf): 6 MPa — 12 MPa

La cantidad de lignina se ha mantenido constante al 30%. La variable de respuesta
utilizada ha sido cualitativa y valora la apariencia del tablero, pues el mayor

problema en la fabricacion de tableros con lignina es la presencia de burbujas
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4.4.2

internas que deterioran las propiedades del tablero. Dicha valoracion utiliza una
escala de 1 a 10, siendo 10 el mejor y 1 el peor.

Después de determinar los factores de mayor relevancia se ha realizado un disefio de
optimizacion, en dicho disefio se ha variado la cantidad de lignina. El disefio es del
tipo superficie de respuesta 2”3 mas estrella, central, ortogonal y rotable. Consta de
23 ensayos con 9 repeticiones en el centro del espacio muestral. La presion de
prensado inicial asi como la final se han mantenido constantes en 6 MPa y 12 MPa
respectivamente. El tiempo inicial de prensado también se mantuvo constante con
un valor de 5 minutos. Los factores y sus respectivos niveles se muestran a
continuacion:

e Temperatura de prensado (Tp): 120°C — 170°C

e Tiempo de prensado final (tpf): 3 min. — 8 min.

e Cantidad de lignina (Lignina): 20% - 40 %

Se analizan las respuestas fisicomecénicas de costumbre.

En todos los caso el material se ha molido antes de prensarlo.

Diseiio de tamizado

Los resultados del disefio se muestran en la Tabla XXVIII. E1 ANOVA aparece en
la Tabla XXIX y los graficos para el analisis en la Figura 28. Todos los factores
tienen importancia estadistica. Es de anotar la importante influencia negativa de la
temperatura de prensado, en la medida que esta se incrementa la apariencia del
tablero desmejora, es decir, aparecen mas burbujas y la estructura del tablero se ve
deteriorada. Este fendémeno representa un problema pues la temperatura debe ser lo

suficientemente alta para que la lignina pueda fluir y aportar su cardcter adhesivo.
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Por otro lado la influencia del tiempo final de prensado es claramente positiva, pues

mientras mas largo es éste mejor es la apariencia.

Tabla XXVIII. Resultados del disefio de tamizado para la adicion de lignina

Tp: temperatura de prensado; tpi: tiempo de prensado inicial; Ppi: Presion de prensado inicial; tpf: tiempo de
prensado final; Ppf: presion de prensado final.

FACTORES VAR. RES.
Ensayo| Tp (°C) | tpi (min.)| Ppi (MPa)| tpf (min.)| Ppf (MPa) | Apariencia
1 150,0 2,0 12,0 2 6 7,5
2 150,0 2,0 6,0 2 12 4,0
3 200,0 2,0 12,0 5 6 5,0
4 150,0 5,0 12,0 2 12 3,5
5 150,0 5,0 12,0 5 6 8,5
6 200,0 5,0 12,0 5 12 4,5
7 150,0 5,0 6,0 5 12 9,5
8 200,0 2,0 12,0 2 12 1,0
9 200,0 5,0 12,0 2 6 2,0
10 150,0 2,0 6,0 5 6 3,5
11 200,0 5,0 6,0 2 12 4,5
12 175,0 3,5 9,0 4 9 6,0
13 175,0 3,5 9,0 4 9 6,0
14 150,0 5,0 6,0 2 6 3,0
15 175,0 3,5 9,0 4 9 6,0
16 200,0 5,0 6,0 5 6 5,0
17 200,0 2,0 6,0 2 6 5,5
18 150,0 2,0 12,0 5 12 7,5
19 175,0 3,5 9,0 4 9 6,0
20 200,0 2,0 6,0 5 12 5,0

93



Tabla XXIX. Analisis de variancia para la Apariencia: Tableros con lignina

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razon F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tp 13,1406 1 13,1406 15,45 0,0171

B: tpi 0,140625 1 0,140625 0,17 0,7051
C:Ppi 0,015625 1 0,015625 0,02 0,8987
D:tpf 19,1406 1 19,1406 22,50 0,0090
E:Ppf 0,015625 1 0,015625 0,02 0,8987
AB 0,390625 1 0,390625 0,46 0,5352

AC 13,1406 1 13,1406 15,45 0,0171

AD 1,26563 1 1,26563 1,49 0,2896

AE 1,26563 1 1,26563 1,49 0,2896

BC 2,64063 1 2,64063 3,10 0,1529

BD 8,26563 1 8,26563 9,72 0,0356

BE 3,51563 1 3,51563 4,13 0,1119

CD 1,89063 1 1,89063 2,22 0,2103

CE 9,76563 1 9,76563 11,48 0,0276

DE 5,64063 1 5,64063 6,63 0,0617

Error total 3,40313 4 0,8507825
Total (corr.) 83,6375 19

Como se ve en el Figura 28, existen varias interacciones entre factores con
importancia estadistica. Inicialmente estd la interaccidon entre la temperatura y la
presion inicial de prensado, se observa que el incremento en la temperatura
desmejora la apariencia del tablero pero solo cuando la presion inicial de prensado

es alta (12 MPa), a presiones bajas (6 MPa) la temperatura no modifica la
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apariencia. Otra interaccion de interés es la existente entre la presion inicial y la
presion final, cuando se incrementa la presion inicial la apariencia desmejora
solamente si la presion final es alta, si la presion final es baja (6 MPa) la apariencia
mejora al producirse dicho incremento. Por lo tanto si se quiere obtener una buena
apariencia una de las presiones debe estar en su nivel bajo y la otra en el nivel alto.
Por ultimo existe una interaccion de importancia entre los tiempos inicial y final de
prensado. En la medida que se incrementa el tiempo inicial de prensado desmejora
la apariencia del tablero si el tiempo final de prensado es muy corto, cuando el
tiempo final de prensado es largo, por el contrario, la apariencia mejora. Por lo tanto
para obtener la mejor apariencia se debe emplea el nivel alto de ambos tiempos, es
decir, 5 minutos.

La grafica de valores observados frente a predichos muestra que le modelo se ajusta
bastante bien a pesar de trabajar con una variable de respuesta cualitativa.

A partir de estos resultados se decide que el disefio de optimizacion se haga
variando el tiempo final de prensado y la temperatura de prensado asi como el
porcentaje de lignina dentro de los intervalos ya explicados. Se mantienen fijas la
presion inicial, tiempo de prensado inicial y la presion final en los valores ya

también mencionados.
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Diagrama de Pareto Estandarizado para la Apariencia Grafico de Efectos Principales para la Apariencia
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Figura 28. Graficos para el analisis de la apariencia: efecto de la lignina
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4.4.3 Diseiio de optimizacion

Los resultados del experimento de superficie de respuesta se muestran en la Tabla
XXX. Para cada una de las variables de respuesta se ha llevado a cabo un analisis de
variancia. Todas las pruebas de hipotesis se han realizado a un nivel de
significacion del 95%.

4.4.3.1 Densidad
El ANOVA para la densidad se muestra en la Tabla XXXI y los graficos respectivos
en la Figura 29. El modelo ajustado en este caso da un R* de 80.7% y una SDR de
21 kg/m’. Solo dos factores, la temperatura de prensado y la cantidad de lignina,
afectan significativamente la densidad. El tiempo final de prensado no afecta de
manera significativa. La superficie de respuesta modelada (Figura 29) indica que un
incremento en la temperatura de prensado incrementa la densidad, este incremento
es mas importante a bajas concentraciones de lignina. Este comportamiento no se
habia visto antes y se atribuye, por lo tanto, a la presencia de la lignina exo6gena. El
aumento en la cantidad de lignina también incrementa la densidad aunque mas
suavemente y sobre todo en el intervalo de bajas temperaturas.
Se observa también en la Figura 29 que no existen interacciones de importancia.

El modelo ajustado es el siguiente:

Densidad =1113.42-3.43186x Tp —62.0098 x tp + 25.0723 x Lignina +0.0155464 x Tp* +
0.527778x Tp xtp —0.0675x Tp x Lignina +0.611851x tp> —0.475x tp x Lignina —
0.184224 x Lignina®

A partir de este modelo se encuentra que las condiciones que maximizan la densidad
son una cantidad de lignina de 24 % y la mdas alta temperatura de prensado

estudiada.
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Tabla XXX. Resultados del disefio de experimentos de la optimizaciéon con lignina

Tp: temperatura de prensado; tp: tiempo de prensado; Lignina: Cantidad de lignina; p: densidad; MOE:
modulo de elasticidad; MOR: modulo de resistencia; TS: hinchamiento en espesor; WA: absorcion de agua;
IB: enlace interno: En Gris: repeticiones.

FACTORES VARIABLES DE RESPUESTA
Ensayo| Tp (°C) | tp (min) | Lignina (%) | p (kg/m3) MOR (MPa) | MOE (MPa) | WA (%) | TS (%) | IB (MPa)
1 145 5,5 30,0 1226 37 4040 46,2 32,1 1,5
2 120 5,5 30,0 1216 34 3640 62,1 38,1 1,1
3 130 7,0 20,0 1197 25 3090 50,2 33,8 1,3
4 160 4,0 40,0 1263 27,2 18,1 1,5
5 130 7,0 40,0 1214 37 3420 62,9 31,7 1,1
6 170 5,5 30,0 1306 53 6590 15,0 11,1 1,7
7 145 3,0 30,0 1221 42 3800 29,7 20,3 1,4
8 160 4,0 20,0 1258 45 5320 33,6 18,8 2,7
9 160 7,0 40,0 1303 42 6530 21,1 8,0 1,3
10 145 5,5 30,0 1293 49 5270 29,5 26,2 2,9
11 145 8,0 30,0 1289 42 4900 24,9 28,5 2,1
12 145 5,5 30,0 1232 45 4620 41,9 32,6 1,9
13 130 4,0 40,0 1268 32 3380 32,6 26,1 1,8
14 145 5,5 30,0 1258 44 4620 33,7 27,3 2,1
15 145 5,5 30,0 1273 49 5030 22,3 16,7 1,9
16 160 7,0 20,0 1280 52 5810 25,8 21,6 2,2
17 130 4,0 20,0 1176 31 3480 54,6 33,0 1,1
18 145 5,5 13,2 1174 41 4280 55,5 38,1 1,2
19 145 5,5 30,0 1260 54 5070 41,9 35,4 2,3
20 145 5,5 30,0 1271 49 5750 22,3 15,6 1,5
21 145 5,5 46,8 1224 28 3480 34,2 24,4 1,4
22 145 5,5 30,0 1244 47 4480 34,4 26,3 1,9
23 145 5,5 30,0 1243 37 3950 33,2 23,4 1,9
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Tabla XXXI. Analisis de variancia para la densidad: adicion de lignina

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tp 11736,9 1 11736,9 25,65 0,0002

B: tp 1504,93 1 1504,93 3,29 0,0929

C:Lignina 3579,2 1 3579,2 7,82 0,0151

AA 194,419 1 194,419 0,42 0,5258

AB 1128,13 1 1128,13 2,47 0,1404

AC 820,125 1 820,125 1,79 0,2036

BB 30,1136 1 30,1136 0,07 0,8015

BC 406,125 1 406,125 0,89 0,3633

CcC 5392,57 1 5392,57 11,79 0,0044
Error total 5947,62 13 457,509

Total (corr.) 30759,2 22

4.4.3.2 Propiedades mecanicas (MOR, MOE, IB)

Las tablas para el analisis de variancia para el MOR y MOE se muestran en la Tabla
XXXII y en la Tabla XXXIII, respectivamente. Los graficos para los analisis se
muestran en la Figura 30 y en la Figura 31. El modelo ajustado para el MOR da un
R? de 76.9% y una SDR de 5 MPa. Como en el caso de la densidad, solo dos
factores aparecen como significativos, la temperatura de prensado y la cantidad de

lignina. La superficie de respuesta (Figura 30) muestra que la conducta del MOR

con la temperatura de prensado depende de la cantidad de lignina en el tablero.
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Figura 29. Graficos para el analisis de la densidad: adicion de lignina
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En el grafico de interaccién (Figura 30) se puede ver claramente que a bajas

temperaturas de prensado un incremento en la lignina tiene un efecto beneficioso en

el MOR, por el contrario a altas temperaturas este incremento deteriora el tablero.

Esta deterioracion se debe probablemente a la formacion de burbujas internas en el

tablero la cual se ve favorecida por las altas temperaturas y el alto contenido de

lignina. De cualquier manera es importante recalcar que a altas temperaturas de

prensado los tableros tienen un mejor desempefio sin importar la cantidad de lignina

que tengan, quizas a estas temperaturas ya se logre fundir la lignina consiguiendo

hacer gala de sus propiedades adhesivas.

Tabla XXXII. Analisis de variancia para el MOR: adicion de lignina

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tp 357,582 1 357,582 13,23 0,0034

B: tp 16,7408 1 16,7408 0,62 0,4465

C:Lignina 63,6048 1 63,6048 2,35 0,1509

AA 27,444 1 27,444 1,02 0,3335

AB 31,7545 1 31,7545 1,17 0,2997

AC 122,223 1 122,223 4,52 0,0549

BB 53,5728 1 53,5728 1,98 0,1845

BC 19,6301 1 19,6301 0,73 0,4108

cC 314,085 1 314,085 11,62 0,0052
Error total 324,328 12 27,027

Total (corr.) 1401,32 21
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En cuanto al MOE el modelo ajustado da una R” de 85.4% y una SDR de 518 MPa.
Son significativos los mismos factores que en el caso del MOR, pero los resultados
tienen una tendencia diferente. El efecto de la cantidad de lignina no es tan marcado
y no existe ninguna interaccion de importancia (Figura 31).

Los modelos ajustados para ambas propiedades se muestran a continuacion:

MOR =-226.736+2.44413x Tp —8.8161x tp + 6.23367 x Lignina —0.00593461x Tp* +
0.103962 x Tp x tp —0.0305943 x Tp x Lignina —0.82917 x tp> +0.12261x tp x Lignina —
0.045173 x Lignina®

MOE =15706.2—171.744x Tp — 2142.89 x tp +147.369 x Lignina +0.54036 x Tp* +
17.3934x Tp x tp —0.492345 x Tp x Lignina —66.1716 xtp> +18.5901x tp x Lignina —
3.15057 x Lignina*

A partir de estos modelos se puede determinar que el maximo del MOR se logra con
un 20 % de lignina y el del MOE con un 34%. La temperatura de prensado optima
es en ambos casos, la mayor utilizada.

Para el IB el ANOVA se muestra en la Tabla XXXIV y los graficos de andlisis en la
Figura 32. El modelo ajustado da un R? de 64.1% y una SDR de 0.3 MPa. Solo dos
de los factores, la temperatura de prensado y la cantidad de lignina, se manifiestan
como significativos. En la Figura 32 se observa una conducta similar a la del MOR,
un incremento en la temperatura de prensado tiene un efecto diferente dependiendo
de la cantidad de lignina en el tablero. El grafico de interaccion (Figura 32) revela
claramente este comportamiento, a bajas temperaturas de prensado un incremento
en la cantidad de lignina tiene un efecto favorable para el IB, a altas temperaturas el
incremento se convierte en desfavorable. De cualquier manera los valores mas altos

para el IB se obtienen a las mdas altas temperaturas trabajadas. A estas altas
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temperaturas la lignina se funde constituyendo enlaces interfibrilares, la resistencia

de dichos enlaces determina en ultimo término el IB%.

Tabla XXXIII. Analisis de variancia para el MOE: adicion de lignina

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razon F Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tp 1,09078E+07 1 1,09078E+07 40,64 0,0000

B: tp 1,09836E+06 1 1,09836E+06 4,09 0,0659

C:Lignina 130617 1 130617 0,49 0,4987

AA 227525 1 227525 0,85 0,3753

AB 888838 1 888838 3,31 0,0938

AC 31652,6 1 31652,6 0,12 0,7372

BB 341194 1 341194 1,27 0,2816

BC 451258 1 451258 1,68 0,2191

cC 1,52781E+06 1 1,52781E+06 5,69 0,0344
Error total 3,22042E+06 12 268368

Total (corr.) 2,20005E+07 21
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Diagrama Estandarizado de Pareto para el MOR
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Diagrama de Pareto Estandarizado para el MOE
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Tabla XXXIV. Analisis de variancia para el IB: adicion de lignina

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razon F Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tp 0,839226 1 8,39226E-01 6,94 0,0218

B: tp 3,85446E-06 1 3,85446E-06 0,00 0,9956

C:Lignina 0,14567 1 0,14567 1,20 0,2939

AA 0,249306 1 0,249306 2,06 0,1765

AB 5,56125E-03 1 5,5125E-03 0,05 0,8345

AC 0,877813 1 0,877813 7,26 0,0195

BB 1,60672E-03 1 1,60672E-03 0,01 0,9101

BC 0,0630125 1 0,0630125 0,52 0,4842

cC 0,434725 1 0,434725 3,60 0,0823
Error total 1,45075 12 0,120896

Total (corr.) 4,04580 21

Para el IB el ajuste no es tan bueno como se puede ver en el grafico de valores

observados contra predichos (Figura 32) aunque es suficiente. El modelo es el

siguiente:

B =—-25.2308+0.252696 x Tp + 0.396809 x tp + 0.442932 x Lignina — 0.000563803 x Tp> —
0.00116667 x Tp x tp —0.00220833x Tp x Lignina —0.0045262 1 x tp> —0.00591667 x tp x Lignina —

0.00167516 % Lignina®
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Diagrama Estandarizado de Pareto para el IB Grafico de Efectos Principales para el IB
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Figura 32. Graficos para el analisis del IB: adicion de lignina
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4.4.3.3 Propiedades fisicas (TS, WA)

Los respectivos ANOVA para el TS y el WA se pueden observar en la Tabla

XXXV y en la Tabla XXXVI. Los graficos para el analisis en el Figura 33 y en el

Figura 34. Del ANOVA se desprende que solamente un factor es estadisticamente

significativo en ambos casos, la temperatura de prensado, aunque la cantidad de

lignina esta muy cerca del limite de influencia. Mientras mas alta es la temperatura

mejor es el comportamiento de ambas propiedades (Figura 33, Figura 34). La

temperatura de prensado 6ptima corresponde a la mas alta trabajada, aunque a estas

temperaturas algunos tableros presentan burbujas las cuales deterioran sus

propiedades mecanicas.

Tabla XXXYV. Analisis de variancia para el TS: adicion de lignina

Fuente de variacion| Suma de Grados de Media de Razéon F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tp 784,514 1 784,514 21,88 0,0004

B: tp 12,1675 1 12,1675 0,34 0,5701

C:Lignina 157,243 1 157,243 4,39 0,0564

AA 21,3282 1 21,3282 0,59 0,4543

AB 23,4612 1 23,4612 0,65 0,4331

AC 3,51125 1 3,51125 0,10 0,7593

BB 24,0113 1 24,0113 0,67 0,4279

BC 8,20125 1 8,20125 0,23 0,6404

cC 22,5974 1 22,5974 0,63 0,4415
Error total 466,016 13 35,847

Total (corr.) 1523,37 22
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Tabla XXXVI. Analisis de variancia para la WA: adicion de lignina

Fuente de variacién| Suma de Grados de Media de Razén F | Area bajo la

cuadrados libertad cuadrados curva

A:Tp 2161,52 1 2161,52 34,84 0,0001

B: tp 1,12943 1 1,12943 0,02 0,8947

C:Lignina 231,454 1 231,454 3,73 0,0755

AA 58,9831 1 58,9831 0,95 0,3473

AB 198,005 1 198,005 3,19 0,0973

AC 0,405 1 0,405 0,01 0,9368

BB 66,8263 1 66,8263 1,08 0,3182

BC 165,62 1 165,62 2,67 0,1262

CcC 274,193 1 274,193 4,42 0,0556
Error total 806,444 13 62,034

Total (corr.) 3965,59 22

Los modelos ajustados dan una R* de 79.7% para la absorcion de agua y de 69.5%
para el hinchamiento en espesor. Las SDR son de 4.7% y 6.0% respectivamente.

Los modelos respectivos se detallan a continuacion:

WA =223.852-2.06086x Tp +33.1789 x tp — 4.35497 x Lignina —0.00856298 x Tp* —
0.221111xTpxtp —0.0015x Tp x Lignina —0.91146 x tp* + 0.303333 x tp x Lignina +
0.0415409 x Lignina®

TS =-98.8797 +1.53909 x Tp +19.7002 x tp — 0.0431854 x Lignina —0.00514918 x Tp* —
0.0761111x Tp x tp —0.00441667 x Tp x Lignina —0.546351x tp> —0.0675 x tp x Lignina +
0.0119255 x Lignina*
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Diagrama de Pareto Estandarizado para el TS

ATp
C:Lignina
BB

AB

cC

AN

Bitp

BC

AC

TS (%)

TS (%)

I |
I - -
[

[

.

.

[

.

o

0 1 2 3 4 5

Efectos Estandarizados
Graficos de Interaccion para el TS
38 F 5
At
\
4F +
\\ \\

30 \ SURY _—

3 -\ \ .f/

ot -7
26 - \ \\ B
nf \ N T T
18 .
\3
14 £ + 4
1300 1600 1300 1600 4.0 7.0
AB AC BC

Superficie de Respuesta Estimada
Tp=145 °C.

TS (%)

TS (%)

observado

Grafico de Efectos Principales para el TS

33
S\ \
29 \ \
+ \\
N
— \
25 \\ // \\\‘
21 \
i \
17
130,0 1600 4,0 70 200 40,0
Tp (°C) tp (min.) Lignina (%)
Superficie de Respuesta Estimada
tp=5.5 mun.
W
b RS
30

e
130 135 140 145 130

Lignina (%)
Tp (°C)
Grafico para el TS
40 F ' ' —————
a /,//'
30 A
e a
A" a
20 4
- a
~
10 P
//'/'
7
0k~ . . \ .
0 10 20 30 40
predicho

55 160

Figura 33. Grafico para el analisis del TS: adicion de lignina



Diagrama de Pareto Estandarizado para la WA Grafico de Efectos Principales para la WA
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Figura 34. Graficos para el analisis de la WA: adicion de lignina
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4.5 Adicion de lignina antes del pretratamiento con vapor

De acuerdo con los resultados obtenidos anteriormente se ha querido explorar una
forma diferente de anadir la lignina la cual garantice una mejor distribucion dentro
del material.

La adicion de la lignina kraft antes del pretratamiento con vapor deberia contribuir a
una mayor homogeneizacioén asi como a una reduccion de las sustancias volatiles
(p.e. mercaptanos) que podrian ser las responsables de las burbujas al prensar en

caliente.

4.5.1 Lignina retenida en la pulpa

El procedimiento utilizado consiste en adicionar un 30% de lignina a las astillas de
M. sinensis (con base en el peso total). Posteriormente dicha mezcla se somete a un
pretratamiento con vapor a las condiciones Optimas halladas en el apartado de la
optimizacioén final (Tr = 203°C, tr = 7.35 min.). La pulpa resultante se lava como es
habitual y se deja secar hasta equilibrio con el ambiente. Posteriormente se muele
haciéndose pasar por un tamiz de 4 mm.

Con el objetivo de verificar las bondades del proceso, se determina la lignina
Klason de la pulpa obtenida y se compara con la de otra pulpa sometida a un
proceso idéntico pero sin adicion de lignina, los resultados se muestran en la Tabla

XXXVIIL.

Tabla XXXVII. Comparacion de la lignina Klason de pulpas con y sin lignina afiadida

Muestra 1 Ensayo |2 Ensayo |Lignina Klason Promedio
Pulpa con lignina afadida 43.4% 43.6% 43.5%
Pulpa sin lignina afadida 31.9% 31.1% 31.5%
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Se observa un incremento del 12% en promedio al afadir la lignina antes del

pretratamiento. Adicionalmente el material se observa muy homogéneo.

4.5.2 Propiedades fisicomecanicas

A partir del material obtenido se realizaron 3 tableros segun el procedimiento ya
establecido. Se utilizan las condiciones Optimas sefaladas en el apartado de
optimizacion final (Tp = 220°C, tp =2 min., Pp = 12 MPa). Los resultados obtenidos

para las diferentes propiedades fisicomecédnicas se muestran en la Tabla XXXVIII.

Tabla XXXVIII. Propiedades fisicomecanicas de los tableros con lignina afiadida
antes del pretratamiento

Ensayo p (kg/m’) | MOE (MPa) |MOR (MPa) |TS (%) |WA (%) |IB (MPa)
1 1329 8490 59 4.1 14.5 2.9
2 1335 7450 62 0.7 7.8 4.0
3 1381 8640 63 2.1 11.5 3.5
Promedio 1348 8193 61 2.3 11.3 3.5

En general se observan muy buenas propiedades de los tableros, los mddulos de
elasticidad y de ruptura son los mas altos obtenidos hasta ahora. Las propiedades de
estabilidad dimensional (TS y WA) asi como la resistencia a la traccion
perpendicular a las caras estdn entre las mejores alcanzadas. Es importante recalcar
que las condiciones Optimas utilizadas se eligieron para maximizar el MOE y el
MOR vy para minimizar el TS y la WA. Para maximizar el IB dichas condiciones se

deben modificar.
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Los tableros no presentan burbujas a pesar de haberlos prensado a alta temperatura,
es muy probable que el pretratamiento haya eliminado los compuestos de bajo peso
molecular que al vaporizarse durante el prensado podrian generar dichas burbujas.
Este hecho a permitido que la lignina fluya y actie como el adhesivo que es,
logrando unos tableros de mejor calidad que cuando la lignina kraft se anadia
después del pretratamiento. En este ultimo caso era imposible lograr tableros sin
burbujas prensando a altas temperaturas.

Estos experimentos representan solamente una exploracion inicial de un nuevo
método de adicion de lignina. Los resultados son muy prometedores y se deberian
optimizar posteriormente las diferentes variables que afectan el proceso, como
puede ser la cantidad de lignina afiadida a las astillas de M. sinensis antes del

pretratamiento.
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V. Conclusiones

5.1 Optimizacion inicial

5.1.1 Propiedades fisicomecanicas

Los modelos ajustados, en los disefios de experimentos utilizados, a las
diferentes variables de respuesta han sido satisfactorios y han permitido realizar
un analisis muy fiable desde el punto de vista estadistico.

La densidad de los tableros hechos a partir de Miscanthus sinensis no esta
influenciada estadisticamente ni por la temperatura ni por el tiempo de prensado
en la region trabajada. Por lo tanto, si se supone que la densidad tiene influencia
determinante sobre las demds propiedades fisicomecdanicas, la atenciéon deberia
centrarse en el pretratamiento.

Los mejores resultados para el modulo de elasticidad (MOE) y el médulo de
resistencia (MOR) se obtienen con un pretratamiento a bajas temperaturas y
tiempos largos. Estos resultados coinciden con los valores minimos obtenidos
para la absorcion de agua (WA) y el hinchamiento en espesor (TS). Lo mas
probable es que dichas temperaturas preserven la estructura del material y bajo
estas condiciones el tiempo ha de ser largo para facilitar el transporte de calor y
materia, pues se supone que la reaccion quimica de hidrdlisis se da
instantaneamente.

En cuanto al tiempo de prensado estd claro que para todas las propiedades
fisicomecdanicas analizadas no es estadisticamente importante (IB, TS, WA) o su

valor optimo es el mas corto (MOE, MOR). No se debe olvidar que el prensado
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consta de tres etapas y que el tiempo del que se habla es solo el de la ultima
etapa. Por lo tanto parece que el tiempo de prensado de la primera etapa fuera
suficiente para formar los enlaces deseados. Esto tendria una gran importancia
econdémica en una eventual produccion industrial.

Si fijamos nuestra atencion en la temperatura de prensado, su efecto es clave en
todas las propiedades menos en la densidad. Los valores dptimos son los mas
altos para el MOE, MOR, TS y WA Se recuerda que el punto 6ptimo del
pretratamiento para dichas propiedades es a baja temperatura y durante un
tiempo largo (de tal manera que la estructura del material se conserva), bajo
estas condiciones una alta temperatura de prensado facilita la transferencia de
calor. Presumiblemente la lignina resultante del mencionado pretratamiento
posee un mayor peso molecular y necesita una mayor temperatura para fluir y
formar posibles enlaces covalentes.

Las condiciones que optimizan el enlace interno (IB) son bien diferentes a las de
las demas propiedades, es decir, una temperatura alta de pretratamiento y baja
para el prensado (las otras dos variables no son estadisticamente significativas).
Se recuerda que el enlace interno estd relacionado intimamente con el enlace
interfibrilar, o sea que la resistencia de la fibra como tal pasa a un segundo
plano. Solo es de interés el area disponible para el enlace y dicha area se
incrementa en la medida que el tamafio de la particula disminuye, un
pretratamiento a alta temperatura produce dicha disminucion en el tamafio
(desmenuza la fibra) y ademas deja expuesta una lignina de bajo peso molecular
que serd un excelente adhesivo aln a bajas temperaturas de prensado. Esté claro

que dicha propiedad va en contravia de las demds fisicomecénicas y se debe
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buscar una manera alterna para mejorarla, quiza anadiendo lignina o realizando
una molienda mecanica del material.

Ya que las condiciones Optimas para el tiempo de reaccion y la temperatura de
prensado para el MOR, MOE, WA y TS estan muy cerca de los limites de la
region de experimentacion, es recomendable hacer una exploracion adicional

alrededor de dichos maximos.

5.1.2 Propiedades quimicas

El Miscanthus sinensis pretratado tiene una proporcion mayor de lignina y
celulosa comparado con el material original. Dicha proporcion se incrementa en
la medida que se incrementa la severidad del pretratamiento debido a la
disminucion de hemicelulosas.

El pretratamiento no tiene ningin efecto significativo sobre la cantidad de
cenizas, esto probablemente se deba a la poca cantidad de las mismas en el
material original. Siendo la cantidad de cenizas un indicio de materiales
abrasivos indeseables en un proceso industrial es muy deseable una cantidad

pequeiia de las mismas en la materia prima.

Las hemicelulosas y la celulosa se ven mas afectadas por el pretratamiento que
la lignina, ya que los efectos cuadraticos son significativos en las primeras pero
no en la tercera. Sin embargo la proporcion celulosa a lignina permanece

practicamente constante.

5.1.3 Relaciones entre variables de respuesta

Existe una relacion entre la densidad y las demas propiedades fisicomecénicas,

de tal manera que mientras mayor es la densidad mejor es la propiedad en
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cuestion. Dichas correlaciones no son muy claras pero si se observa una
tendencia, siendo ésta mas clara para las propiedades relacionadas con la
estabilidad dimensional. En cualquier caso dichas conclusiones deben tomarse
con precaucion pues la densidad no se varié a voluntad sino que fue un resultado
de modificar otras variables.

Existe una clara correlacion entre el contenido de hemicelulosas y las
propiedades relacionadas con la estabilidad dimensional (TS y WA). Mientras
mas pequeiia la cantidad de hemicelulosas mejor es la estabilidad dimensional
de los tableros hechos a partir del Miscanthus sinensis pretratado. Esto confirma
la idea de que las hemicelulosas son las responsables de la inestabilidad
dimensional, debido a su cardcter hidréfilo. En este caso también es notable que
sin tener en cuenta las condiciones de prensado el resultado de la correlacion sea
tan bueno.

El mejor ajuste entre el mdédulo de ruptura (MOR) y la cantidad de lignina o
celulosa se logra con un polinomio de orden dos. La correlacién obtenida es
aceptable y dicho modelo indicaria que existe un valor optimo de lignina y
celulosa que maximiza el MOR. Como estas dos variables no son
independientes, parece que lo que limita el incremento del MOR es la cantidad
de lignina pues este no es un polimero estructural.

Hay una muy buena correlacion entre el enlace interno (IB) y la cantidad de
lignina sin importar las condiciones de prensado. Esto estd de acuerdo con la
hipotesis de que la lignina contribuye como adhesivo al enlace interfibrilar. Con

la celulosa se muestra una tendencia similar aunque no tan clara.
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5.2 Efecto de la molienda

Bajo las condiciones estudiadas la molienda tiene un efecto positivo e importante
sobre la densidad y la resistencia a la traccidon perpendicular a las caras de los
tableros de fibras.

Moler el material suavemente antes de la etapa de prensado mejora el enlace
interno notablemente y disminuye la densidad sin afectar significativamente las
otras propiedades fisicomecénicas de los tableros.

En este caso, la molienda no corta las fibras sino que las segrega a partir de los
paquetes de fibras existentes en la pulpa. Dicha segregacion incrementa el area de
enlace y por lo tanto las posibilidades de incrementar el nimero y la resistencia de

los enlaces cuando el panel se prensa.

5.3 Optimizacion final

El modelo estudiado sugiere que, en la region analizada, las condiciones 6ptimas de
pretratamiento y prensado para producir tableros de fibras a partir de Miscanthus
sinensis son las siguientes:

v Temperatura de pretratamiento (del apartado de optimizacion inicial): 203°C

v" Tiempo de pretratamiento: 7.35 min.

v" Tiempo de prensado tercera etapa (del apartado de optimizacion inicial): 2 min.
v Temperatura de prensado: 220°C

v" Presion de prensado: 12.1 MPa

Las condiciones encontradas son optimas para el MOE y el MOR aunque para las
demas propiedades los valores que se obtienen a dichas condiciones (a partir de los

modelos ajustados) son también muy buenos: IB = 1.8 MPa, WA =153 % y
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TS =5.0%. Si se requirieran valores mas altos para el IB, bastaria con bajar un
poco la presion de prensado e incrementar el tiempo de pretratamiento.

e Mediante la modificacion de las condiciones de pretratamiento y prensado y sin la
utilizacion de ningin aditivo, es posible mejorar la resistencia a la traccion
perpendicular a las caras de los tableros sin deteriorar las otras propiedades
mecanicas.

e Un incremento en la presion de prensado mas alld de 7.4 MPa contribuye
principalmente al enlazado intra — fibrilar ya que existe una mejoria en el MOE y el
MOR pero no en el IB.

5.4 Adicion de lignina después del pretratamiento

e Se ha visto que es posible sustituir en los tableros, material fibroso por lignina sin
perder calidad en los tableros.

e Los tableros fabricados a temperaturas de prensado mayores que 170°C, los cuales
contengan cantidades de lignina entre 20% y 40% presentan burbujas internas las
cuales deterioran las propiedades fisicomecéanicas de los tableros. Probablemente
ya se ha superado la cantidad méaxima de lignina exdgena admisible.

e Los mejores tableros obtenidos compiten en calidad con aquellos obtenidos sin
lignina, las principales diferencias entre ambos procesos son la temperatura de
prensado y la cantidad de fibra adicionada, siendo ambas mas bajas cuando se
utiliza lignina. Esto es muy beneficioso desde un punto de vista econdmico.

e Para tableros hechos a altas temperaturas (160°C) la cantidad 6ptima de lignina esta

cercana al 20%, mas lignina generalmente produce una fatiga en las propiedades.
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5.5 Adicion de lignina antes del pretratamiento

Se consigue un incremento en la cantidad de lignina Klason en la pulpa final al
afiadir lignina kraft a las astillas de Miscanthus sinensis antes del pretratamiento
con vapor, comparado con una pulpa obtenida bajo las misma condiciones sin
adicion de lignina kraft.

Se obtienen tableros sin burbujas prensando a altas temperaturas. Esto
probablemente se deba a la eliminacion, durante el pretratamiento, de sustancias de
bajo peso molecular presentes en la lignina kraft. Dichas sustancias se podrian
vaporizar durante le prensado generando burbujas en los tableros.

Los tableros obtenidos son de muy buena calidad. Los modulos de ruptura (MOR)
y de elasticidad (MOE) arrojan los valores mas altos obtenidos hasta ahora en
tableros de fibras con Miscanthus sinensis. Las demas propiedades se encuentran al
nivel de las mejores.

Esta manera de afnadir lignina representa una técnica muy prometedora y en un
futuro deberia ser punto de partida de nuevas investigaciones. Se deberian
optimizar los parametros que afectan al proceso, asi como ensayar con tableros de

diferentes espesores los estudiados aqui.
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VI

Anexos

6.1 Disefio de experimentos

6.1.1

6.1.2

.Qué es el disefio experimental?

Un experimento es una prueba o ensayo. Un experimento disefiado es una o varias

pruebas en las cuales se cambian las variables de entrada a un proceso, con el

objetivo de observar ¢ identificar las causas del cambio en las variables de salida®.

El proceso transforma la entrada en una salida. Algunas variables son controlables y

otras no. Los objetivos del experimento en este caso especifico son:

e Determinar cuales variables tienen mayor influencia en la respuesta.

e Determinar el mejor valor de las variables controlables que generan una
respuesta Optima.

En cualquier experimento, los resultados y conclusiones dependen de la forma en

que los datos han sido recopilados.

Analisis de variancia

Para comentar los diferentes aspectos del problema de origen, se hace referencia a
los datos de la Tabla XIV que corresponden a los valores de diferentes propiedades
fisicomecanicas en 14 tableros asignados a dos diferentes niveles de molienda del
material original. Para los efectos de esta explicacion se tomaran en cuenta
unicamente los valores correspondientes al IB.

La cuestion es si a la vista de estos resultados se puede concluir que el nivel de
molienda del material original tiene efecto sobre la variable IB de los tableros

producidos.
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De forma general, se dice que cada uno de los individuos (tableros) es una unidad
experimental. A cada tablero se le aplica un nivel de molienda del material de
partida (un tratamiento) y se obtiene asi una observacion. El problema en este caso
es una comparacion de dos tratamientos o un modelo de un factor con dos niveles o

tratamientos.

6.1.2.1 El modelo
El modelo teodrico bajo el cual se enmarca el problema planteado es que las

variables aleatorias correspondientes a los diferentes niveles de molienda
(tratamientos) cumplen una serie de condiciones:

¢ Son independientes (hipotesis de independencia)

e Siguen distribuciones normales de media p; (hipotesis de normalidad)

e Tienen idéntica desviacion tipica o (hipotesis de homocedasticidad)

Estas son las hipdtesis del modelo. Dichas hipdtesis se verifican después de hacer el
analisis.

Cada observacion yj se puede descomponer en dos partes: una parte fija p; y una

parte aleatoria u;;, generandose asi la ecuacion del siguiente modelo:
Vi =W tuy

6.1.2.2 Forma alterna de la ecuacion del modelo
Otra forma de reescribir la ecuacidn anterior es:

Yy =nta, tu,
donde p es la media global y a; es el efecto del tratamiento (molienda) i. Cada

efecto mide la diferencia de cada tratamiento respecto a la media global (u; - 1) y se

cumple que la suma de todos ellos es 0. En el caso de la molienda:
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o, +a,=0

La equivalencia de este modelo con el anterior se explica porque:

n,=p+a,;
y
Y,
=

6.1.2.3 Metodologia
Las diferentes fases de la metodologia seguir son:

e Estimar el modelo.

e Contrastar la hipotesis nula de la igualdad de medias de los distintos niveles.
(Ho: i=p2).

e Comprobar si cumplen las hipotesis basicas del modelo.

6.1.2.4 Estimacion

Hay que estimar los parametros siguientes:

e Lamedia poblacional global p.

e Las medias por tratamiento p; o, de forma equivalente, los efectos a; de cada
tratamiento (molienda).

e La variancia comun .

Los estimadores correspondientes son:

e Para la media poblacional p se utiliza la media global de la muestra, a la que se

denota por [1_. En este caso, el estimador para la media poblacional es el

resultado de (1.4+1.2+1.2+2.0+2.2+1.4+2.4+2.9+...+2.8)/14 = 2.221.
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e Para las medias poblacionales de cada tratamiento p; se utiliza la media muestral

de cada uno, en otras palabras [; , es decir:

~ L4+12+12+20+22+14+24

7., - =1.686

~ 29+24+27+37+2.1+2.7+2.8

7, = =2.757

e La diferencia entre el valor observado y la media de cada molienda es lo que se
denomina residuo:
€; =Yy =V
e Los residuos en este caso se reflejan en la Tabla XXXIX. Puede verificarse que

la suma de los residuos para cada tratamiento es 0.

Tabla XXXIX. Residuos en un analisis de variancia

SIN MOLER MOLIDO ‘

| -0.286=1.4-1.686 | 0.143 |
-0.486 -0.357
-0.486 -0.057
0.314 0.943
0.514 -0.657
-0.286 -0.057
0.714 0.043

e Si se utiliza el modelo alternativo, la estimacion para cada efecto o; vendra dada
por [; - [, de tal manera que el caso de la molienda se tiene:

o, =1.686—-2.221=-0.535
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o, =2.757-2.221=0.536
e Como la suma de todos los efectos es cero, los grados de libertad son 2-1=1.
Para estimar la variancia poblacional se utiliza la variancia de la muestra, la cual
se puede calcular mediante la férmula tradicional o mediante los residuos, de la
forma (en el caso que se estudia n es 14, datos totales y k es 2, nimero de
niveles):

2
) zzjle’ (~0.286) +(~0.486) +(-0.486) +...+0.043>  2.986
 on—k 12 Y

=0.249

S

6.1.2.5 Descomposicion de la suma de cuadrados
Cuando en el modelo y,; =p+a; +u, se sustituyen los estimadores indicados, se

llega a la siguiente identidad:
Yy =Tt (G =7u)+ v, - 7.)
O también
() =7)= G =)+ (0, - 7.)
Elevando al cuadrado
b, -7 P =G -7V + (0, -5.F

y sumando para todas las observaciones se tiene:

‘ (yij _)~}i.)2

J=1

1

k n;
=] i

a 2
Z(yij—j;”)zzzni(;i._;“) +
1 i=1

PR
= =)

O dicho de otra forma:

La variabilidad total (VT) es la suma de la variabilidad debida a la diferencia entre

las medias de cada tratamiento (Variabilidad explicada, VE) y la variabilidad no

explicada o residual (VNE).
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En el caso de la molienda:

VT =(1.4-2221) +(1.2-2.221) +(1.2-2.221) +...+(2.8-2.221)’ = 7.00357
VE =7x(1.686-2.221) +7x(2.757 - 2.221)" = 4.01786

VNE =(-0.286)" +(—0.486)" + (- 0.486)" +...+0.043> =2.986

6.1.2.6 Objetivo del analisis
El objetivo del analisis es el responder a preguntas como:

e ;Son todos los tratamientos iguales?

O en otras palabras:

e ,Afecta la molienda de la materia prima la resistencia a la traccion perpendicular
a las caras de los tableros?

En términos estadisticos, el contraste que se plantea es:

Ho: =, siendo Hj: pi#u,

Para responder a estas cuestiones se debe ‘“analizar la variancia” de cada

grupo/tratamiento con respecto a la residual.

Si la hipotesis nula es cierta, todas las medias son iguales y las medias muestrales

correspondientes seran muy similares, por lo que sus diferencias seran debidas

exclusivamente al error experimental. De esta forma la VE serd pequeiia comparada

con la VNE. El contraste se basa pues en comparar la VE y la VNE pero como los

grados de libertad son diferentes (en el caso de la molienda, 1 y 12) se debe hacer

un ajuste previo. Para ello se toman las variancias:

. VE 401786
T k-1

=4.01786

, _VNE 298571

= = =(.249
n—k 12
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Se construye el estadistico cociente de las dos

§% 4.01786

F=—
SR 0.249

=16.15

que cuando la hipoétesis nula es cierta (es decir, se cumple la igualdad de medias
entre tratamientos), sigue una F de Fisher con k-1 y n-k grados de libertad. Cuando
existan diferencias, el valor de F sera grande. Para un valor de significacion a, se
elige el valor F, tal que:

P(Fi.1.nk> Fo) = a (en el caso de la molienda Fg gs. 1, 12=4.75).

Si el valor del estadistico F es mayor que F, se rechaza Hy y se dice que existe
evidencia suficiente para afirmar que las medias son distintas. En el caso de la
molienda 16.15 > 4.75 y por lo tanto se puede afirmar que las medias son diferentes,

es decir, la molienda afecta la resistencia del enlace interno de los tableros.

6.1.2.7 Tabla ANOVA

6.1.3

Los resultados se suelen disponer como en la Tabla XX, en la columna final se
muestra el area bajo la curva, es decir la probabilidad de que una variable con
distribucion F y k-1 y n-k grados de libertad tome un valor superior al F calculado.
Este valor es en el caso de la molienda 0.0017 y como es menor que el nivel de
significacion, 0.05 para todos los andlisis, se concluye que se rechaza la hipotesis
nula.

Graficos para el analisis

Para un analisis mas cémodo de los resultados estadisticos se suelen utilizar

diferentes representaciones graficas.

6.1.3.1 Diagrama de Pareto
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El diagrama de Pareto (véase Figura 7) muestra cada uno de los efectos estimados
en orden de magnitud decreciente. La longitud de cada barra es proporcional al
efecto estandarizado, el cual se calcula como el efecto estimado divido por su error
estandar. Esto es equivalente a calcular la estadistica t para cada efecto. La linea
vertical puede usarse para juzgar cuales efectos son estadisticamente significativos.
Cualquier barra que se extienda mas alla de la linea corresponde a un efecto el cual
es estadisticamente significativo a un nivel de confianza del 95%.

6.1.3.2 Grafico de efectos principales
Este grafico (ejemplo: Figura 7) muestra la variable de respuesta analizada como
una funcion de cada factor experimental. En cada uno de los gréficos, el factor de
interés se varia desde su nivel bajo hasta su nivel alto, mientras todos los otros
factores se mantienen constantes en sus valores centrales.

6.1.3.3 Graficos de interaccion
Este grafico (véase Figura 7) muestra la variable de respuesta estimada como una
funcion de pares de factores. En cada uno de los graficos, el primer factor se varia
desde su nivel bajo hasta su nivel alto. En una linea, el segundo factor se mantiene
constante en su nivel bajo. En la otra linea, el segundo factor se mantiene constante
en su nivel alto. Todos los otros factores se mantienen constantes en sus valores
centrales. Una diferencia en la pendiente de dichas lineas implica una interaccion

entre ambos factores.

6.1.3.4 Graficos de superficies de respuesta
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Este grafico (ejemplo: Figura 7) muestra la variable de respuesta estimada como una
funcién de dos factores. La altura de la superficie representa el valor de la variable
de respuesta. Los otros factores se mantienen constantes.
6.1.3.5 Graficos valor predicho contra valor observado

Este es un grafico de diagndstico (ejemplo: Figura 7), muestra los valores
observados de la variable de respuesta contra los valores predichos por el modelo
ajustado. Mientras mas cercanos estén los puntos a la linea diagonal, mejor sera el
modelo en predecir los valores observados.

Dicho grafico permite observar ademas la variabilidad de los datos experimentales.

6.2 Reactor discontinuo de 81
6.2.1 Descripcion del equipo

Una foto del equipo para realizar las explosiones de vapor se puede observar en la
Figura 1. Es un reactor discontinuo con un volumen nominal de 8 litros, construido
en acero inoxidable AISI 304 L. Esta disefiado para trabajar a una presion de 40 bar
y 250°C. Dispone de una valvula superior de 1.5 pulgadas por donde se alimenta el
material lignoceluldsico que se quiere tratar.

El vapor se puede alimentar tanto por la parte inferior como por la superior seglin se
necesite. Dicho vapor proviene de una caldera SADECA SDE-75 provista de un
quemador de gasoil EL-02-9-1D. Este equipo puede proporcionar 75 kg/h de vapor
saturado de 40 bar (250°C) con un consumo de gasoil entre 5 y 9 kg/h. El suministro
del combustible se realiza desde un depdsito de 25 litros que alimenta la bomba del
quemador. El agua desionizada se alimenta al hervidor desde un deposito de 100

litros conectado a la red. El equipo dispone de un sistema auténomo de control con
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6.2.2

alarmas de fallo de la bomba de agua, fallo del motor del quemador, averia en el
quemador, temperatura elevada de los gases de combustion y temperatura elevada
del vapor. También dispone de un controlador de presion y una valvula de
seguridad. La caldera esta probada a 40 bar expulsando el vapor a la atmosfera si se
sobrepasa esta presion. Existe un sistema de seguridad redundante que permite
apagar la caldera desde otra habitacion en caso de un mal funcionamiento.

El reactor dispone también de una camisa a la cual se le puede alimentar vapor y la
cual permite un mayor control de la temperatura durante el tiempo que dure la
reaccion.

El reactor esta conectado a un tanque de despresurizacion de 100 litros mediante
una valvula neumdtica de 1 pulgada, dicho tanque esta construido en acero
inoxidable AISI 304 L y esta disefiado para soportar presiones hasta de 4 bar. Posee
una tapa de unos 75 cm de didmetro la cual permite una facil descarga de los
productos de la explosion subita. Asi mismo en la parte inferior tiene una valvula de
purga que permite la eliminacion de los liquidos generados en el proceso. En la
parte superior posee una valvula que permite eliminar el vapor para reducir la
presion.

Procedimiento de operacion

1. Se toman y seleccionan tallos de M. sinensis retirdndoles la corteza y las flores.
2. Se astillan con ayuda de la astilladora GA 100 Black & Dekker.

3. Se enciende la caldera y se espera a que estabilice.

4. Se verifica que el tanque de descarga asi como el reactor estén limpios.

5. Se verifica que la valvula neumatica que conecta el reactor con el tanque de

descarga esté funcionando correctamente.
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6.

10.

11.

12.

Se cierra bien el tanque de descarga tanto la tapa principal como la valvula de
purga de liquidos.

Se calienta el reactor hasta la temperatura de consigna admitiendo vapor con
ayuda de la valvula adecuada. Se verifica que no existan fugas de vapor. Se abre
la valvula neumatica temporalmente para permitir el paso del vapor al tanque de
descarga. Se disminuye la presion en el tanque de descarga utilizando la valvula
de desfogue. Se repite la admision de vapor hasta que el reactor este caliente.
Finalmente se purgan los liquidos generados en el tanque de descarga.

Se verifica que el reactor este depresurizado y se abre la valvula principal para
alimentar el material. Las astillas del material (100 g) se alimentan con ayuda de
un embudo y una varilla metalica.

Se cierran todas las valvulas (tanque de despresurizacion y reactor) y se
alimenta vapor a las condiciones deseadas de temperatura y tiempo. La admision
del vapor y el control de la presion se realizan con la misma valvula. Evitese el
error de paralaje en la lectura de presion.

El reactor se descarga mediante una abertura completa y sostenida de la valvula
neumatica que conecta el reactor con el tanque de descarga. Después se cierra la
valvula neumatica.

Se despresuriza el tanque de descarga y se procede a admitir vapor al reactor
hasta alcanzar una presion de 20 bar y se descarga inmediatamente abriendo la
valvula neumatica como se indico antes. El objetivo de este paso es limpiar el
reactor de cualquier residuo que hubiera podido quedar en el mismo.

Se vuelve a despresurizar el tanque de descarga y se abre la valvula para purgar

los liquidos generados, los cuales se recogen en un recipiente adecuado.
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Posteriormente se abre el tanque, se retira la pulpa obtenida y se lava. En caso
de tener que tratar mas material a las mismas condiciones el tanque no se abre y
se repite el procedimiento desde el paso 8.

6.3 Caracterizacion del material lignocelulésico
6.3.1 Humedad

La humedad se debe determinar para poder expresar los resultados de las diferentes
fracciones haciendo referencia al material lignocelulosico seco.

6.3.1.1 Procedimiento
En la determinacién de la humedad del material lignocelulésico se ha seguido el
protocolo indicado en la norma ASTM E-871-82. Inicialmente, en una balanza de
precision, PRECISA 125A DE 0.0001 g, se pesan aproximadamente 2 g. de muestra
himeda. Se introduce la fibra en la estufa a 105°C durante 4 horas. Pasado este
tiempo se retira la muestra del horno, se deja enfriar en un desecador y se vuelve a
pesar. Esta operacion se repite hasta obtener un peso constante. El analisis se realiza
por triplicado.

6.3.1.2 Calculos
El porcentaje de humedad (%H) haciendo referencia al material himedo original se

calcula mediante la siguiente formula:

M>—M
%H =100 x EMZ—M?
2 — 1
M, peso del recipiente
M, peso del recipiente y de la muestra humeda
M; peso del recipiente y de la muestra seca
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6.3.2 Cenizas

Las cenizas determinan la cantidad de sales minerales (constituyentes inorganicos
solidos) que hay en el material lignoceluldsico original.

6.3.2.1 Procedimiento
En la determinacion de la cantidad de cenizas se ha seguido el protocolo indicado en
la norma ASTM D 1102-84.
Se utilizan crisoles de porcelana previamente introducidos en una mufla HERON
12-PR/400 a 600°C por un periodo de una hora. Estos se pesan en una balanza
PRECISA 125A de 0.0001 g.
Se toman entre 2 y 5 g de una muestra de humedad conocida y se pesan en los
crisoles. Se colocan los crisoles en la mufla calentada previamente a 600°C. Se deja
3 horas a esta temperatura, posteriormente se apaga la mufla y las muestras se
retiran cuando se alcanza una temperatura de 200°C. Se enfrian en un desecador y se
pesan rapidamente.

6.3.2.2 Calculos
El porcentaje de cenizas (%Cenizas) referido al material seco con cenizas se calcula

mediante la siguiente formula:

M,-M

%Cenizas =100 x (M, 1001)"/H

(M =M 1). AL

100

M, peso del crisol
M, peso del crisol y de la muestra humeda
M; peso del crisol y de las cenizas
%H porcentaje de humedad de la muestra
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6.3.3 Extractivos acuosos

Para poder realizar una caracterizacion del material lignoceluldsico sin
interferencias es necesario preparar una muestra libre de extractivos.
Los extractivos del material representan los compuestos de bajo peso molecular
solubles en diferentes tipos de solventes. La preparacion de un material libre de
extractivos es necesaria para realizar los andlisis de lignina Klason y de azucares
elementales.

6.3.3.1 Procedimiento
Mediante una extraccion con agua caliente se solubilizan las sales minerales, el
almidon, las galactanas, las sustancias pépticas, los colorantes y algunos azucares.
El método seguido se encuentra detallado en el estindar ASTM D1110-84.
Inicialmente se determina la cantidad de material seco presente en el cartucho de
extraccion. El sistema de extraccion soxhlet con agua se mantiene en reflujo durante
un tiempo minimo de 6 h a 100°C, durante este tiempo el liquido de extraccién debe
alcanzar un color transparente. Finalmente se seca el conjunto cartucho-fibra a
105°C, se enfria en un desecador y se pesa.

6.3.3.2 Calculos
El contenido de extractivo acuosos (%EA) con referencia al material seco original

se determina segun la expresion:

Ms—M
%EA=100x EM3—MZ))
3— 1
M, Peso del cartucho soxhlet seco a 105°C
M, Peso del sistema cartucho-muestra extraida con agua seco a 105°C
M; Peso del sistema cartucho-muestra seco a 105°C

135



6.3.4 Extractivos organicos

Los extractivos organicos estan compuestos, principalmente, por ceras, grasas,

resinas, aceites y taninos.

6.3.4.1 Procedimiento

Para esta determinacion se utiliza la norma estdndar ASTM D1107-84. El sistema
de partida es el material libre de extractivos acuosos. Con ayuda de una mezcla de
etanol y tolueno (1:2) se logran extraer los compuestos organicos. El sistema de
extraccion soxhlet se mantiene en reflujo por un tiempo minimo de 6 horas tiempo
durante el cual el liquido de extraccidon alcanza un color transparente. Se intenta
regular la potencia del sistema de calentamiento de tal manera que la velocidad de
vaciado del sifon sea de 4 a 6 veces por hora. Posteriormente se seca el cartucho con

el material libre de extractivos a 80°C en una estufa de vacio.

6.3.4.2 Calculos

6.3.5

El contenido de extractivos organicos (%EQ), se expresa con referencia al material

seco original y se obtiene a partir de la siguiente expresion.

Mas—M->
%EO =100 x ((]M—Alg
3— 1
M, y M; especificados como en el caso anterior
M, peso del sistema cartucho-muestra extraida con organicos seco
My peso del sistema cartucho-muestra extraida con agua seco

Lignina Klason

La lignina representa aproximadamente un 30% del material lignoceluldsico. Se
determina y se cuantifica la lignina insoluble en medio 4cido. El material libre de

extractivos se somete a dos hidrélisis consecutivas, los polisacaridos se hidrolizan
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hasta sus mondmeros constituyentes y en la solucion permanece un sélido que es el
que se cuantifica.

6.3.5.1 Procedimiento
Se ha seguido el protocolo descrito en la norma estandar ASTM D1106-84.
Inicialmente, en la primera hidrdlisis, se tratan unos 0.3 g del sustrato
lignoceluldsico libre de extractivos con acido sulfurico concentrado (24.1 N) en un
bafio con temperatura controlada a 30°C. Durante una hora se va agitando todo el
sistema.
En la segunda hidrolisis, se diluye el sistema anterior agregando 84 ml de agua
destilada, alcanzandose una concentracion de acido del 4% w/w (0.82 N). El
recipiente se tapa y se introduce en un autoclave SELECTA AUTOTESTER 437-P,
calentado previamente a 100°C, se cierra el autoclave y se deja durante media hora a
120°C. Posteriormente el recipiente se deja enfriar hasta alcanzar unos 20°C.
El solido se filtra utilizando una placa filtrante del n. 3, previamente pesada. Se
recogen el filtrado, el cual contiene los azucares disueltos. El residuo de lignina se
lava con agua destilada hasta que las aguas de lavado sean neutras. Se seca el
sistema solido-placa filtrante en la estufa a 105°C hasta lograr peso constante.

6.3.5.2 Calculos
El célculo de la lignina Klason (%LK) referido al material original seco es el

siguiente:
— 0, 0
LK — (M, Mz)x(l_ %EO A;EA)
. 100 100
%EA porcentaje de extractivos acuosos
%EO porcentaje de extractivos organicos
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M, masa de la muestra seca libre de extractivos
M, masa de la placa filtrante seca

M; masa del sistema filtro-lignina seco

6.3.6 Azucares elementales por HPLC

Los azucares elementales que provienen de la hidrdlisis 4cida previa se pueden
separar cuantitativamente mediante la técnica de cromatografia liquida de alta
resolucion.
6.3.6.1 Procedimiento

Para la determinacion se emplea un cromatégrafo HPLC BECKMAN System Gold
con un modulo de bombas BECKMAN 126. La columna empleada, una columna
Bio-Rad HPX-87H, se mantiene a una temperatura de 40°C. El detector utilizado de
indice de refraccion Beckman 156 se mantiene a una temperatura de 20°C y cuenta
con una interface digital BECKMAN 406. Como eluyente se utiliza una solucion
de acetonitrilo en &cido sulfurico 0.005M (84% v/v) a un caudal de 0.5 ml/min. El

volumen de inyeccion utilizado es de 20 pL.

6.3.6.2 Calculos
Los calculos de las concentraciones de los azlcares a partir de las rectas de

calibrado obtenidas con patrones de concentracion conocida se realizan mediante un

programa instalado en el propio sistema.

6.4 Equipo de prensado
6.4.1 Descripcion del equipo

En la Figura 35 se presenta un esquema del equipo de prensado. La prensa es

oleodinamica con una capacidad de 60 toneladas. Tiene una carrera de cilindro de
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180 mm y consta de un chasis vertical con un cilindro de doble efecto en la parte
superior. El grupo oleodindmico, con un motor de 1 CV, mando de abertura y cierre,
esta unido al chasis. La prensa también dispone de un transductor de presion en la
parte superior y de un lector digital para el control del esfuerzo aplicado.

Las placas se calientan mediante resistencias eléctricas, el control de las mismas se
realiza a través de un regulador de temperaturas que se encuentra fijo a la pared. La
placa superior tiene unas dimensiones de 310 x 310 x 20 mm’.

El conjunto de prensa y accesorios tiene un peso de 455 Kg y estan fabricados con

F114.

D

T

]

Figura 35. Esquema del equipo de prensado (A=1150 mm, B=850 mm, C=1835 mm,
D=860 mm, E=387 mm)

6.4.2 Método de operacion

Las operaciones que se realizan normalmente con este equipo se describen con

detalle a continuacion:

6.4.2.1 Calentamiento previo de las placas
1. Poner el conectador del cuadro eléctrico al costado de la prensa en posiciéon ON.
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2. Colocar la temperatura de consigna de las resistencias A y B de las placas.
Primero se presiona la tecla de la izquierda para modificar la temperatura de
consigna y después mediante las teclas A y v se ajusta la temperatura de
consigna.

3. Observar la evolucion del calentamiento de las placas mediante los indicadores
A (correspondiente a la placa superior) y B (correspondiente a la placa inferior).

6.4.2.2 Llenado del molde

1. Comprobar previamente el grado de humedad del material que se va a prensar.

2. Aplicar aceite a la placa inferior y a la parte inferior del piston del molde.

3. Situar la base del molde de 50 x 150 mm” centrada sobre la placa inferior.

4. Llenar el molde con el material lignocelulésico con ayuda de una pala e ir
apretando la fibra hasta que quepa todo el material al interior del molde.

5. Colocar el piston del molde de tal manera que ajuste con la base.

6.4.2.3 Preprensado a las condiciones de consigna

1.

2.

Conectar el motor de la prensa

Accionar el mando en posicion A, de tal manera que comience a bajar el émbolo
y haga presion.

Comprobar la presion en el indicador respectivo, verificando que no pase de las

60 toneladas.

4. Prensar a las condiciones de consigna y descomprimir.
6.4.2.4 Prensado
1. Después del preprensado, prensar durante el tiempo, la temperatura y la presion

de consigna.
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2. Comprobar que las temperaturas de las planchas permanece estable.
3. Pasado el tiempo de prensado accionar la palanca en la posicion C y después en
la posicion B, émbolo hacia arriba.
6.4.2.5 Desmoldado
1. Retirar el molde de la prensa y colocarlo en forma vertical.
2. Con ayuda de un martillo se golpea el piston del molde en direccion al tablero.
3. Gracias al golpe el tablero se despega del molde y se deja enfriar.

6.5 Caracterizacion de los tableros

6.5.1 Propiedades fisicas

6.5.1.1 Densidad
Con el objetivo de determinar la relacion entre la masa en gramos, de una probeta y

su volumen se ha seguido la norma UNE 32394 para tableros de fibras duros. Las
probetas se han de acondicionar tal como se indica en la norma UNE 56-734, es
decir, se mantienen a 20°C y con una humedad relativa de 65% hasta que alcancen
la humedad de equilibrio.

Cuando la probeta ya esta acondicionada se pesa con una precision de 0.1 g. Se
mide el espesor de la probeta en la interseccion de las diagonales. Posteriormente se
mide la longitud en el centro y de igual manera se determina el ancho. Con estas
medidas se calcula el volumen de la probeta con una precision de 0.1 cm”.

En resumen, la densidad de la probeta se calcula mediante la siguiente férmula:

N =(ﬁjx1000
»

p densidad en kg/m’

m peso de la probeta en gramos
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\4 volumen de la probeta en cm’
El resultado se expresa con una aproximacion de 10 kg/m’

6.5.1.2 Absorcion e hinchamiento después de sumergir la probeta en agua
El principio del método se fundamenta en la determinacion de la absorcion de agua
calculando el aumento en la masa y el hinchamiento en espesor de la probetas
después de la inmersion total en agua durante 24 h £ 15 min. Se ha empleado la
norma UNE 31794.
Las probetas son cuadradas de 50 mm de lado. Estas se pesan con una precision de
0.01 g. Seguidamente, se mide el grueso en el centro de la probeta con una
aproximacion de 0.01 mm. Luego se colocan las probetas verticalmente y separadas
unas de otras en un recipiente que contiene agua destilada con un pH neutro y una
temperatura de 20°C. Los tableros han de estar sumergidos unos 20 mm per debajo
de la superficie del agua durante 24 h & 15 min.
Se sacan las probetas del agua y se colocan horizontalmente sobre hojas de celulosa
de tal manera que se les retire el agua en exceso. Durante los 10 min. Siguientes, se
pesan las probetas y se les mide el espesor como al comienzo.

El porcentaje de absorcion de agua se calcula con la siguiente formula:

WA = M x100
0
WA porcentaje de absorcion de agua
M, peso después de la inmersion en agua
My peso inicial de la probeta

Los resultados se expresan con un 0.1% de aproximacion

El porcentaje de hinchamiento en espesor se calcula mediante esta formula:
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TS = LLO) x100
LO
TS porcentaje de hinchamiento en espesor
L; espesor después de la inmersion
Lo espesor inicial de la probeta

El resultado se expresa con un 0.1% de aproximacion

6.5.2 Propiedades mecanicas

6.5.2.1 Resistencia a la traccion perpendicular a las caras
La resistencia a la traccion perpendicular a las caras determina la fuerza del enlace

(cohesion interna) existente entre las fibras del tablero. El fundamento de este
ensayo consiste en determinar la resistencia de una probeta que se somete a un
esfuerzo de traccion uniformemente distribuido, hasta la ruptura. Esta resistencia se
expresa como la carga maxima perpendicular a las caras que soporta el tablero en
relacion con la superficie sobre la cual se aplica dicha carga. Se ha seguido el
método descrito en la norma UNE EN 31994.

Para poder realizar este ensayo se requiere una maquina que pueda aplicar una
fuerza de traccion perpendicular a las caras de la probeta, mediante tacos de
sujecion y medir la fuerza aplicada con una precision del 0.1 %. Ademas los tacos
han de incorporar un dispositivo de autoalineaciéon con una articulacion tipo rotula
en cada uno de los costados de la probeta. Los tacos de sujecion se realizan con
acero y tienen las dimensiones indicadas en la norma.

Las dimensiones de la probeta son de 50 x 50 mm” y se han de cortar con presicion,
con los angulos de 90° y los cantos rectos y limpios. Posteriormente se determinan

el espesor y la longitud de la probeta.
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Las probetas se pegan con un adherente epoxico a unos tacos de aluminio que se
describen en la norma. Después de que el adhesivo haya curado las probetas se
acondicionan.

El conjunto taco-probeta se coloca en los tacos de sujecion y se le aplica la carga
necesaria para romperlo. La carga se ha de aplicar a una velocidad constante durante
todo el ensayo. La velocidad se ha de regular de tal manera que alcance la carga
maxima en 60 £30 s. Se registra la carga maxima soportada por la porbeta con una
precision del 1%.

La resistencia a la traccion perpendicular a las caras del tablero se calcula seglin la

siguiente expresion:

IB = Fo
(a X b)
IB resistencia a la traccion perpendicular a las caras en MPa
Fnax carga en la ruptura en N
a,b dimensiones de la probeta en mm

6.5.2.2 Resistencia a la flexion y modulo de elasticidad
La determinacién de la resistencia a la flexion y del modulo de elasticidad se realiza

mediante un ensayo de flexo-traccion. Se ha seguido la norma UNE EN 31094 para
tableros de fibras. En este ensayo se aplica una carga en el centro de una probeta
rectangular que esta apoyada en sus extremos. En la Figura 36 se muestra un

esquema del ensayo.
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Figura 36. Esquema del ensayo de flexion

El modulo de elasticidad se calcula utilizando la secante de la curva carga-
deformacion en el primer tercio ya que dentro de esta zona los tableros tienen un
comportamiento lineal. El valor calculado se puede denominar modulo aparente, ya
que este método de ensayo incluye tanto la influencia del esfuerzo cortante como la
flexién y no se cumplen estrictamente las hipdtesis anunciadas anteriormente.

La tension de ruptura se ve afectada por las mismas limitaciones, especialmente por
la falta de linealidad que se observa en la parte final del ensayo.

La determinacion del modulo de elasticidad y la tension de ruptura se realiza a
través de la teoria elemental de vigas, tal y como se indica posteriormente.

El dispositivo de ensayo consta de un soporte con dos cilindros paralelos que hacen
de punto de apoyo. Estos cilindros tienen una longitud superior al ancho de la
probetas y un didmetro de 15 + 0.5 mm. La distancia entre los dos puntos de apoyo
se puede ajustar dependiendo de las dimensiones de la probeta. Asi mismo el
dispositivo de ensayo consta de un cabezal de carga cilindrico con la misma
longitud que los puntos de apoyo y con un diametro de 15 = 0.5 mm el cual esta
colocado paralelamente y equidistante de éstos.

Los instrumentos utilizados en la medida de las deformaciones que se producen en
la mitad de la probeta tienen una precision de 0.1 mm. El sistema de medida de la

carga aplicada en las probetas tiene una precision de 1% del valor medido.
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Las probetas son rectangulares de 50 mm x 150 mm, acondicionadas seglin requiere
la norma. Antes de realizar la prueba se miden el ancho y el espesor de la probeta.
Una vez conocido el espesor de la probeta se determina la distancia entre los dos
puntos de apoyo, la cual sera 20 veces el espesor nominal del tablero = 1 mm.

Las probetas se apoyan con su eje longitudinal perpendicular a los ejes de los
cilindros de apoyo. La carga se aplica en el centro de la probeta. La velocidad de
deformacion ha de ser constante durante la realizacion del ensayo y se debe alcanzar
la carga méxima en 60 % 30 s.

Se mide la deformacion en el centro de la probeta, concretamente sobre el cabezal
de carga, con una precision de 0.1 mm y se registran los valores correspondientes a
la deformacion y la carga en el 10% y el 40% de la carga méxima. También se
registra la carga maxima.

El moédulo de elasticidad se calcula de acuerdo con la siguiente expresion:

_ (113(F2 _Fl))
MOE = (4b6*(a, —a,))

MOE modulo de elasticidad, en MPa

1; distancia entre los ejes de apoyo, en mm
b anchura de la probeta, en mm

t espesor de la probeta, en mm

F, 40% de la carga maxima, en N

F, 10% de la carga méxima, en N

a deformacion obtenida a F,, en mm

a deformacion obtenida a F, en mm

La resistencia a la flexion de cada probeta se calcula mediante la siguiente formula:
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MOR — 3};'maxll

2bt*
MOR resistencia a la flexion, en MPa
Frnax carga maxima, en N
l;, b, t igual que en la formula anterior

6.6 Equipo de medida de las propiedades mecanicas
6.6.1 Marco de traccion

Para poder aplicar las fuerzas necesarias en los diversos ensayos y poder situar los
elementos e instrumentos especificos se utiliza un marco dotado de un sistema de

accionamiento y reduccion mecanica como el que se presenta en la Figura 37.

Figura 37. Marco de traccion y flexion (con el dispositivo de flexion)

6.6.2 Sistema de accionamiento y reduccion mecanica

El movimiento de la superficie mévil se obtiene a partir de un tornillo fijo a dicha
superficie. El movimiento del tornillo se acciona mediante una corona dentada de
100 dientes con rosca interior. La corona estd engranada en otro tornillo sin fin que
produce una reduccion de 100:1. La entrada del tornillo sin fin lleva acoplada una
polea dentada de 32 dientes de paso T = 2.5 mm y dicha polea estd accionada por un
motor eléctrico con una polea dentada de 11 dientes. Este accionamiento mecanico

proporciona a 1500 r.p.m. del motor eléctrico una velocidad de 30 £ 3 mm/min. de
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6.6.3

6.6.4

la superficie movil. Existe la posibilidad de acoplar diferentes poleas modificando
asi la relacién de transmisién de tal manera que se puede variar el intervalo de
velocidades que se obtienen modificando la velocidad del motor eléctrico.

Regulacion de la velocidad

Se utiliza un motor eléctrico de 12V (nominales). El sistema se alimenta mediante
dos bateria de 12 V en serie que proporcionan una corriente continua de 24 V con
muy poco ruido electromagnético.

Para regular la velocidad del motor se ha construido un circuito que inhibe el paso
de corriente durante un porcentaje del tiempo, el cual se puede variar a voluntad con
un potenciometro. El sistema de regulacion electronico dispone de un circuito
biestable con un chip integrado IC555 que alimenta un transistor MJ11011
Darlington de potencia (encapsulado TD-3 que permite disipar mas potencia) el cual
trabaja con corte de saturaciéon. Se incorpora ademdas un disipador de calor de
aluminio y un ventilador para mejorar la refrigeracion del transistor.

Instrumentos para el ensayo de traccion

Para poder tirar de los tacos encolados a las probetas de traccidon se cuenta con un
juego de mordazas en acero AISI 314 que garantiza una correcta realizacion del
ensayo.

Las mordazas incorporan un dispositivo de autoalineacién que garantiza la
perpendicularidad de las fuerzas y un repartimiento uniforme de los esfuerzos de
traccion. Para las uniones de las mordazas con el marco de traccion se han utilizado
acoplamientos con rotula teflonada de baja friccion tipo Elges GE 12 UK (DIN 648)
en cada uno de los extremos. En la Figura 38 se muestran las mordazas para el

ensayo de traccion.
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Figura 38. Mordazas para el ensayo de traccion

Los tacos de sujecion se han mecanizado con una fresadora vertical. El material
empleado es aluminio y la forma y dimension corresponden a la norma citada

anteriormente. En la Figura 39 se muestran los tacos para el ensayo de traccion.

Figura 39. Tacos para el ensayo de traccion
6.6.5 Instrumentos para el ensayo de flexion

Las caracteristicas necesarias del dispositivo vienen descritas en la respectiva
norma. Se cuenta con un soporte con dos cilindros que hacen de punto de apoyo.
Estos cilindros tienen una longitud superior a la anchura de las probetas y cumplen
con la especificacion del diametro de 15 £ 0.5 mm. La distancia entre los dos puntos
de apoyo es regulable y se puede ajustar dependiendo de las dimensiones de la

probeta cuya forma se muestra en la Figura 40.
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6.6.6

6.6.7

L2

Figura 40. Probeta para el ensayo de flexion

La otra parte del dispositivo de ensayo consta de un cabezal de carga cilindrico con
la misma longitud que los ejes de apoyo y con igual didmetro al de los apoyos. La
Figura 37 muestra el marco de flexion y traccion.

El material empleado es acero inoxidable AISI 304 y las uniones como en el caso
anterior se realizan a través de rotulas que garantizan una correcta aplicacion de las
cargas. En la Figura 37 se muestra también el instrumento para el ensayo de flexion.

Sensores

Para la medicion de las fuerzas se utiliza una celda de carga extensiométrica
(EPPEL) con fondo de escala 212.27 kg. La celda de carga ha sido calibrada.

La lectura de los desplazamientos se realiza mediante un transductor de
desplazamiento potenciométrico (TR-75 mm, Novotechnik) cuya linealidad de
salida es superior a 0.075%.

Recoleccion y tratamiento de los datos

La lectura de la celda de carga y del desplazamiento se realiza mediante el equipo
MBC de la empresa CM4 Ingenieria Mecanica.

Este equipo permite la lectura simultanea de dos celdas de carga extensiométricas,
un transductor de posicion potenciométrica y un codificador (para medir posiciones
angulares y desplazamientos). Ademas, lleva incorporadas placas analogas—digitales

para introducirlos datos en un ordenador.
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El sistema de adqusision de datos estd controlado por un ordenador 486 DX a 50
MHz que soporta un software especifico para la adquisicién, el registro y

presentacion de los datos de los ensayos.
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