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Introduccion

El calentamiento global ha causado una variabilidad en los patrones del clima a nivel mundial
provocando un aumento de la temperatura de la atmdésfera terrestre. Por ello, es fundamental la
consideracién del aislamiento térmico en sitios que tienen estaciones. Actualmente, el vidrio es el
aislante utilizado en la construccion de edificaciones, que a pesar de utilizar con éxito la luz solar
para proporcionar la iluminacion interior, representan grandes pérdidas de energia en invierno, y
lo contrario en el verano, esto lo convierte en un material ineficiente para aislar correctamente en

las construcciones.

Por su parte, la madera es un material con excelentes propiedades mecanicas, térmicas,
estructurales y decorativas (Zhu et al., 2016). Estas se pueden clasificar de acuerdo a sus
propiedades mecénicas en maderas blandas y duras, donde su principal diferencia esta en la
mesoestructura: estructura interna con poros grandes para las blandas y poros pequefios para las
duras. La composicion quimica de la madera va a estar definida de acuerdo al clima, ubicacién
geografica, condiciones del suelo y la parte del arbol de donde se extrae (Raiz, tronco o rama)
(Russel y Richard, 1984). La madera se conforma principalmente por tres componentes: celulosa
y hemicelulosa (65% - 75%), lignina (18% - 35%) y materiales organicos e inorganicos (4% -

10%) (Russel y Richard, 1984).

Asi, la celulosa y la hemicelulosa son Opticamente incoloras (Zhu et al., 2016), la lignina se
encuentra en las paredes celulares de la planta proporcionando rigidez, y también es la causante

de la tonalidad de la madera (Li et al., 2016).
10
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Para el caso de los paises que presentan un clima tropical, la madera transparente por ser un
material con propiedades excelentes permite adaptarse a multiples usos. Con un buen desempefio
estructural, su funcionalidad estard mas enfocada a sus ventajas decorativas. La madera es un
material que desde hace mucho tiempo se ha usado en la construccion y que hoy en dia es usado
para la decoracién de interiores ya que da un toque muy calido y natural, que resulta duradero y
facil de mantener. Gracias a los avances tecnoldgicos, actualmente la madera se puede colocar en
lugares donde antes no se podia, debido a los factores de humedad y diferencias de temperatura,
esto le da la posibilidad a la madera transparente de ser usado en estos determinados lugares.
Ademas en un mundo en donde la arquitectura moderna se basa principalmente en el uso del
vidrio, sustituir estos materiales con madera transparente biodegradable podria revolucionar los
conceptos de disefio ademas de ofrecer posibilidades para que arquitectos e ingenieros lo usen

como un material de construccion méas ecoldgico (Sjostrém, 1993).

El objetivo del presente trabajo es estudiar la posibilidad de procesar la madera de balso y
pauche para lograr la transparencia Optica, y que estas maderas transparentes sean una alternativa
del vidrio en la industria de la construccion (Li et al., 2016). por lo tanto, la madera sera sometida
a tres procesos: deslignificacion, usando una disolucién de NaOH (2,5 mol/L) y Na,SO; (0,4
mol/L); posteriormente un blanqueo quimico en una solucion de H,0, variando la concentracion
(0,5 — 3,5 mol/L). Estos dos procesos seran diluidos en agua destilada a una temperatura de
100°C; finalmente, se llevard a cabo la infiltracion de una resina epoxica bajo vacio a las
muestras de madera previamente tratadas. Se medira la transmitancia a las muestras tratadas con
H,0, a distintas concentraciones y después de la infiltracion con resina epoxica. Los resultados

de transmitancia tendran como punto de referencia el vidrio.

11
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1. Marco teorico

1.1. Madera

La madera es un material anisotropico con propiedades y caracteristicas que dependen no sélo de
su composicién sino de su constitucién, de la manera en que estan colocados u orientados los
diversos elementos que la forman. Estd compuesta por tres grupos de macromoléculas que
conforman la pared celular: celulosa y hemicelulosa (65% - 75%), y la lignina (18% - 35%),
también presentan minimas cantidades de materiales extrafios, como extractos organicos y
minerales inorganicos (4% - 10%). En general, la madera tiene una composicion elemental de
aproximadamente 50% de carbono (C), 6% de hidrogeno (H), 44% de oxigeno (O) y algunos
iones metalicos (Pettersen, 1984). Los carbohidratos presentes en la madera estan compuestos por
celulosa y hemicelulosa. La porcion de celulosa oscila entre un 40% - 50% del peso de la madera

seca y la hemicelulosa entre un 25% - 35% (Pettersen, 1984).

1.1.1. Celulosa. La celulosa se forma por la union de moléculas de B-glucosa mediante
enlaces B-1,4-O-glucosidico. Es una hexosa que por hidrdlisis da glucosa. La celulosa es una
larga cadena polimérica de peso molecular variable, con formula empirica (C¢H10Os),, con un

valor minimo de n= 200 (Fonseca, 2006).

1.1.2. Hemicelulosa. La hemicelulosa se ha definido como la porcion de celulosa que
puede ser extraida de la madera con alcalis diluidos, calientes o frios, e hidroliza en &cidos o

componentes del azucar utilizando &cidos diluidos. Es una sustancia amorfa compuesta de

12
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polisacaridos tales como manosa, galactosa, arabinosa, xilosa, &cidos uronicos y, en algunos

casos, ramnosa (Fonseca, 2006).

Figura 1. Estructura de la celulosa.

1.1.3. Componentes Extrafios. Los componentes extrafios en madera son las sustancias
distintas de la celulosa, la hemicelulosa y la lignina. No contribuyen a la estructura de la pared
celular, y la mayoria son solubles en disolventes neutros (Pettersen, 1984). Estos pueden ser el
extractivo y las cenizas. El extractivo soluble en disolventes neutros constituye entre (4 - 10%)
del peso seco de la madera normal de especies que crecen en climas templados, ademas
contribuyen a las propiedades de la madera tales como color, olor, y resistencia de la
descomposicion. La ceniza es el residuo inorganico que queda después de la ignicion a alta
temperatura. Por lo general, es menos del 1% de madera procedente de zonas templadas. Es

ligeramente mas alto en madera de climas tropicales (Pettersen, 1984).

1.2. Lignina

El botanico suizo A.P. Candolle (1778-1841) utiliz6 el término "lignina" (derivado del latin
lignum = madera) por primera vez. Posteriormente en 1865 Schulze y col. utilizaron el término
para describir la parte disuelta de madera cuando se trata con acido nitrico. En la década de 1960
con el desarrollo de herramientas de analisis bioquimico y quimica organica, se acumulé mayor

cantidad de informacion de interés con respecto a este biopolimero. Desde entonces, la
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investigacion sobre lignina ha crecido a un ritmo acelerado, llamando asi la atencién

predominantemente de las industrias papeleras (Chavez y Domine, 2013).

La lignina es el segundo biopolimero méas abundante después de la celulosa y la mayor fuente
de grupos aromaéticos en la naturaleza. Esta se encuentra en las paredes de las células vegetales y
es un componente estructural importante en las plantas lefiosas. Las principales funciones de la
lignina en las plantas es proporcionar fuerza fisica, formar redes vasculares que conducen el agua
usando interacciones hidrofébicas y proteger las plantas de microorganismos e insectos.
Quimicamente, la lignina estd compuesta por una red aleatoria de alcoholes fenilpropilicios. Las
tres unidades estructurales béasicas son los alcoholes cumarilico, coniferilico y sinapilico (Chung

y Washburn, 2016).

HO HO HO
‘\. = =
~0 ~0 o~
OH OH OH
Alcohol Cumarilico Alcohol Coniferilico Alcohol Sinapilico

Figura 2. Unidades de mondmeros que conforman la lignina.

Debido al acoplamiento aleatorio de estos radicales la lignina adopta estructuras
tridimensionales complejas con diversos tipos de funcionalidad. La Figura 3 muestra enlaces C-O
como los B-0-4, a-O-4 y 4-O-5 y enlaces C-C como el B-5, 5-5, B-1 y B-p (Koch, 2008; Calvo-
Flores y Dobado, 2010). Ademas, la lignina tiene otros grupos funcionales como el metoxilo, el

hidroxilo fendlico y el hidroxilo alifatico entre otros (Chung y Washburn, 2016).

14
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La definicion estructural de la lignina nunca ha sido tan clara como la de otros polimeros
naturales tales como celulosa y proteinas, debido a la complejidad que afecta su aislamiento, su
analisis y la caracterizacion estructural. El problema de una definicion precisa para la lignina se
asocia con la naturaleza de sus multiples unidades estructurales, las cuales no suelen repetirse de
forma regular, dado que la composicion y estructura de la lignina varian dependiendo del origen

de la madera y el método de extraccion utilizado (Chavez y Domine, 2013).

‘5.0

Figura 3. Modelo esquematico de la estructura de la lignina y sus principales enlaces. Nota:
Adaptado de Koch, 2008; Calvo-Flores and Dobado, 2010; Laurichesse and Averous, 2014.

1.2.1. Extraccién de lignina. Basicamente la lignina puede ser aislada del material
lignocelulésico mediante una variedad de métodos que implican diferentes procesos mecanicos

y/o quimicos. Estos métodos se pueden agrupar en dos vias principales. El primer grupo incluye
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métodos en los que se libera la celulosa y hemicelulosa mediante solubilizacion, dejando la
lignina como residuo insoluble; mientras que el segundo grupo incluye métodos que implican la
disolucién de la lignina, dejando como residuos insolubles la celulosa y la hemicelulosa, seguido

de la recuperacion de lignina a partir de la fase liquida.

Los 4 métodos de produccion de lignina comercial mas comunes son:

1.2.2. Pulpa Kraft. En el proceso kraft, la materia prima se somete a una digestion con
una mezcla de hidroxido de sodio y sulfuro de sodio aproximadamente a 170 °C. Durante la
digestion varias reacciones tienen lugar, incluyendo la ruptura de enlaces entre lignina y los
carbohidratos, la despolimerizacion de la lignina, su reaccién con iones hidrosulfuro y su
recondensacion. La despolimerizacion de lignina mediante el proceso kraft se produce

principalmente a través de la ruptura de los enlaces a- y B-aril éter (C-O).

La solubilidad de la lignina kraft en agua disminuye con el descenso del pH; este principio es
utilizado para la separacion de la lignina del licor negro. Al reducir el pH también se reduce el
grado de ionizacion de las moléculas favoreciendo la auto-agregacion. Dado que otros
componentes del licor negro (Por ej. componentes inorganicos, azucares y sus productos de
degradacion) son solubles en agua en un amplio intervalo de pH, la reduccion del pH permite la
precipitacion de la lignina y su recuperacién con un contenido relativamente bajo en
carbohidratos. Las ligninas kraft industriales no modificadas se caracterizan por un grado

relativamente alto de pureza (Chavez y Domine, 2013).

1.2.3. Pulpa Sulfito. En el proceso de obtencion de pasta por sulfito, la madera se coloca
a digestion a 140-170 °C con una solucion acuosa de sulfito o bisulfito de sodio, amonio,

magnesio y calcio; el pH de la solucion depende del tipo, solubilidad y caracteristicas de

16
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disociacion de la sal utilizada. Durante el proceso de digestion tienen lugar varios procesos
quimicos, incluyendo la ruptura de los enlaces entre la lignina y los carbohidratos, ruptura de los
enlaces C-O que interconectan las unidades de lignina y la sulfonacion de las cadenas alifaticas
de la lignina. Durante el proceso entre 4-8% por ciento de azufre es incorporado a las moléculas

de lignina, la mayor parte en forma de grupos sulfonato.

Este proceso no es selectivo para la remociéon de lignina, el licor resultante contiene
hemicelulosa y carbohidratos; por lo que para obtener lignina con mayor grado de pureza debe
someterse a posteriores procesos de separacion (fermentacion alcohdlica de los azUcares con
posterior destilacién, precipitacion, degradacion quimica de los azlcares, etc.) (Chavez y

Domine, 2013).

1.2.4. Proceso de Soda. Este es el método de extraccion mas antiguo que utiliza
hidroxido de sodio como reactivo quimico y ahora es utilizado para procesar material no
maderero (Chung y Washburn, 2016). En el proceso de fabricacion de pasta tipo soda la materia
prima fibrosa se digiere con una solucién acuosa de hidroxido de sodio. Dado que estas fibras
tienen una estructura relativamente accesible y mas bajo contenido de lignina, la temperatura para
la fabricacion de pasta puede ser 160 °C o menor. Hay muchas similitudes entre la fabricacién de
pasta tipo soda y la pasta tipo kraft, especialmente reacciones tales como la ruptura de enlaces
entre la lignina y los carbohidratos, la despolimerizacién de la lignina y su recondensacion

(Chavez y Domine, 2013).

La recuperacion de la lignina tipo soda se basa en la precipitacion con acido y el ajuste de

otras variables del proceso. El pH es reducido con un &cido mineral hasta formar una suspension

17



MADERA OPTICAMENTE TRANSPARENTE

de lignina, la que posteriormente es filtrada, lavada y secada; hasta producir lignina en polvo con

una elevada pureza y un porcentaje de humedad menor al 5% (Chavez y Domine, 2013).

1.2.5. Organosolv. La lignina tipo organosolv es obtenida a partir del licor generado en
el proceso de obtencion de pulpa de madera mediante disolventes organicos (pulpa de tipo
Organosolv). En este caso, la lignina es precipitada en medio acuoso luego de haber evaporado
los disolventes organicos que cominmente suelen ser alcoholes de bajo peso molecular (metanol
o etanol). El proceso de deslignificacion con disolventes organicos puede catalizarse en medio
béasico o acido, aunque puede también llevarse a cabo en ausencia de catalizadores, pero requiere
de temperaturas mas elevadas. EI mecanismo de deslignificacion en medio bésico procede via
ruptura de los enlaces éter tipo p-O-4, mientras que el proceso en medio acido procede por la
ruptura de los enlaces éter tipo a-O-4. Las ligninas de tipo Organosolv contienen cantidades de
hemicelulosa entre 0,9-4,3%, bajas cantidades de polisacaridos (azucares) 4,5-5,3% Yy sus pesos

moleculares estan en el rango de 3.960 - 4.340 g.mol™ (Chavez y Domine, 2013).

18
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Tabla 1.

Caracteristicas de los distintos tipos de ligninas.

TI!C}G _de Lignina Lignina Lignina Lignina
Lignina Sulfito Kraft Soda Organosolv
Parametros 9
Cenizas (%) 4,0-8,0 0,5-3,0 0,7-2,3 1,7
Humedad (%) 5,8 3,0-6,0 2,5-5,0 7,5
Carbohidratos (%) - 1,0-2,3 1,5-3,0 1,0-3,0
Soluble en acido (%) - 1,0-4,9 1,0-11 1,9
Nitrégeno (%) 0,02 0,05 0,2-1,0 0,0-0,3
Azufre (%) 3,5-8,0 1,0-3,0 0,0 0,0
1.000 - 50.000 1.500 - 5.000 1.000 - 3.000
Masa molecular (hasta 150.000)  (hasta25.000) (hasta 15.000) 500 — 5.000
Precipitacion Precipitacion Extraccion con
Método de Separacion Ultrafiltracion (cambio de pH)y  (cambio de pH) y disolventes
ultrafiltracion ultrafiltracion organicos

Nota: Caracteristicas de los distintos tipos de ligninas comerciales. Adaptada de “Vishtal &

Kraslawski”. Challenges of lignins. BioResources; 2011.

Aunque el proceso Kraft para la fabricacién de pulpa de celulosa es uno de los mas
predominantes en el mercado (85% de la produccién mundial), la recuperacion de lignina tipo
kraft para usos quimicos no se practica ampliamente en este momento. Por lo tanto, la cantidad
recuperada de lignina por kraft en relacion con la cantidad recuperada de lignina por sulfito, para
uso de productos quimicos es mas bien pequefia. Sin embargo, el proceso de fabricacion de pasta
por sulfito comenzo a perder terreno frente a su competidor, el método kraft, proceso que es mas
versatil al producir pastas mas solidas y ademas, permite una mejor recuperacion de productos
(residuos sélidos). Para la fabricacidon de pasta tipo soda el licor negro no contiene nucleofilos
fuertes (tales como sulfuro o hidrosulfuro) que podrian bloquear la condensacion de los
intermedios de fragmentacidn. Por lo tanto, la condensacion de la lignina puede ser mas frecuente
en este proceso que en el proceso kraft (Chavez y Domine, 2013).
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1.3. Clasificacion de la madera

De manera general la madera se puede clasificar de acuerdo a su dureza en maderas blandas y
duras. Las maderas duras son aquellas maderas densas que proceden de arboles de hoja caduca,
que tienen un crecimiento lento y pueden tardar décadas, e incluso siglos, en alcanzar el grado de
madurez suficiente para ser cortadas y utilizadas. Por otro lado, las maderas blandas proceden de
arboles pertenecientes al orden de las coniferas y a comparacion de las maderas duras son menos

densas y mas porosas debido a el rapido crecimiento del arbol del cual provienen.

Tabla 2.

Porcentaje de los diferentes monolignoles presentes en la lignina para varios tipos de plantas.

) Porcentajes
Tipo de planta - o B .
Alc. pcumarilice  Ale. coniferilico Alc. sinapilico
Gimnospermas Coniferas (maderas suaves) <5 =95 0
Andi Eucotiledoneas (maderas duras) 0-8 25-50 45-75
ngiospermas
glospe Monocotiledoneas (hierbas) 5-35 35-80 20-55

Nota: Porcentaje de los diferentes monolignoles presentes en la lignina para varios tipos de

plantas. “Adaptada de Gellerstedt & Henrinksson”; 2008.

1.4. Estudios recientes sobre la madera transparente

La luz presenta cierto comportamiento al pasar a través de un material parcialmente transparente,
este se puede dividir en tres etapas: en primer lugar la luz se refleja en la superficie de adentro y
de afuera del material, luego hay una parte de la luz que se absorbe, seguido de una parte que es
refractada y finalmente la luz que es transmitida. La absorcion de la luz va a depender de la
coloracion del material, para objetos oscuros la absorcion sera mayor y para objetos claros sera

menor (Fink, 1992).
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La absorcion de la luz sobre la madera va a estar determinada por la cantidad de lignina
presente en ella, ya que esta es la encargada de aportarle coloracién oscura a la madera (Li et al.,
2016). Fink (1992) planted en 1992 que la madera puede hacerse casi transparente por medio de
un blanqueo quimico, seguido de una compensacién fisica mediante la inclusién en una matriz

con el mismo indice de refraccion (aproximadamente n=1,56).

Li, Fu, Yu, Yang y Berglund (2016) usando madera de balso realizaron el blanqueo quimico
con una solucion al 1% en peso de clorito de sodio y usaron como polimero el metacrilato de

metilo prepolimerizado infiltrado en la matriz por medio de vacio.

Zhu et al. (2016) obtuvieron madera transparente con dos caracteristicas distintas: en una la
muestra de madera utilizada tenia corte radial (poros perpendiculares a la superficie) y en la otra
el corte era longitudinal (poros a lo largo de la superficie). El proceso de deslignificacion se hizo
con una solucion de NaOH (2,5M) y Na,SO;3; (0,4M) en agua destilada, seguida de un blanqueo
quimico en H,O, (2,5M). La infiltracion del polimero tipo resina epdxica se llevo a cabo por
medio de vacio. Al ser sometidas las dos muestras a un mismo proceso el corte radial presentd

mejores resultados que el corte longitudinal.

Li et al. (2016) publico una investigacion que demuestra que la madera transparente deja pasar
solo un poco menos de luz que el vidrio, pero proporciona un mejor aislamiento térmico, ademas
de dar una iluminacion interior uniforme y consistente ya que los canales de la madera dirigen la
luz visible directamente a traves del material, pero la estructura celulosa que aun permanece hace

gue esta también rebote generando un efecto llamado neblina.

Li et al. (2016) obtuvieron madera transparente con una transmitancia del 85% y turbidez del

71% para un espesor de 1.2 mm logrando un balance favorable entre transmitancia optica y
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turbidez convirtiéndose en un material que permite la transferencia de la luz natural al interior de
edificaciones manteniendo su privacidad. Sin embargo, estas propiedades se ven afectadas por el
espesor de la madera y la fraccion de celulosa presente en la muestra. Mas adelante Yaddanapudi,
Hickerson, Saini y Tiwari, (2016) mostraron una transmitancia optica del 70% y turbidez del
49% para muestras de madera con espesor de 0,1 mm y 0,7 mm respectivamente usando poli

metil metacrilato como polimero

Zhu et al. (2016) consiguieron transmitancias por encima del 90% con muestras de 3 mm de
espesor usando una resina epoxica. Posteriormente en su reciente estudio sobre peliculas
transparente con nano fibras alineadas de celulosa, alcanzaron una transmitancia del 90% para
longitudes de onda entre los 400-800 nm empleando un relleno de MoS, sobre peliculas de 50

pum de espesor (Zhu et al., 2016)

Gan et al. (2017) fabricaron madera magnética transparente infiltrando una mezcla de poli
metil metacrilato con nanoparticulas de Fe3O,4 La transmitancia para muestras de madera con
espesor de 0,5 mm fue de 90,4%. Sin embargo, cuando la concentracién de Fe3O, incrementa de

0,1 a 0,5 wt% la transmitancia decrece de 63,8 a 19,5%.

De esta manera nos damos cuenta que es posible realizar madera transparente mediante ciertos
procesos quimicos; sin embargo en los estudios previos no reportan informacién detallada que
permita conocer los parametros y las condiciones adecuadas para realizar este tratamiento a la
madera. En este trabajo se le hard a la madera tres procesos con el fin de alcanzar su
transparencia optica: deslignificacion, usando una disolucion de NaOH (2,5 mol/L) y Na,SO3
(0,4 mol/L); posteriormente se hard un blanqueo quimico que para el balso serd en una solucion

de H,O, variando la concentracion entre (0,5 — 3,5 mol/L) y para el pauche se usara una solucion
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de una concentracion fija de 3,5 M de H;O,. Finalmente se someteran ambas maderas a una

infiltracion al vacio con una resina epdxica comercial.
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2. Metodologia

2.1. Reactivos y materiales

La madera de balso (Ochroma pyramidale) fue adquirida en Balsa de Colombia Ltda, Café
Madrid, Bucaramanga, y la madera pauche o Arboloco (Montanoa Quadrangularis) fue traida de
Zapatoca, Santander. Los reactivos utilizados para eliminar el contenido de lignina de la madera
fueron: hidroxido de sodio (NaOH, 99%, Arquilab Ltda), sulfito de sodio (Na;SOs, 99%,
Arquilab Ltda) y peréxido de hidrégeno (H,O,, 35%, Arquilab Ltda). Para el proceso de
infiltracion se hace uso de una resina epdxica (Crystal clear epoxy resin; parte A, resina epoxica,
parte B, endurecedor con base polimercaptano, East Coast Resin, USA). Los disolventes
utilizados fueron IPA (2-propanol, 98%, Arquilab Ltda) y agua destilada (Laboratorio Escuela de

Ingenieria Quimica).

2.2. Pretratamiento

La madera de balso con una densidad de 250 kg/m?® utilizada en el presente estudio fue cortada de
forma radial empleando una sierra sin fin para obtener muestras de 25 mm x 25 mm con un
espesor de 3mm, luego se peso cada una de las muestras con el fin determinar la masa perdida
después de la extraccion de lignina. Posteriormente los bloques de madera se lavaron con agua
destilada en ebullicion para eliminar algunas impurezas Yy luego fueron secadas en un horno a

100 °C durante 10 min antes de la deslignificacion.
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2.3. Proceso de deslignificacion

El proceso de extraccién de lignina se llevo a cabo en dos etapas experimentales; deslignificacion
y blanqueo. La primera etapa consistié en preparar una disolucién de NaOH (2,5 mol/L) y
Na,SO;3; (0,4 mol/L) en agua destilada con el fin de disolver parte de la lignina presente en las
paredes celulares. Cada bloque de madera se sumergié en un vaso de precipitado con 40 ml de

solucidn extractora.

La temperatura favorece el proceso de extraccion de lignina; por esta razon, se utilizé una
placa calefactora para calentar la solucion a 100 °C. Las muestras permanecieron en la solucion
extractora y en constante ebullicién durante 3 horas. El proceso se repite para 6, 9 y 12 horas.
Debido a que el solvente utilizado fue agua destilada, ésta puede evaporarse, ya que la solucién
se encuentra en constante ebullicion. Por lo tanto, se agregé agua destilada de manera
intermitente para mantener el volumen original de 40 ml. Como la densidad de las muestras de
madera es inferior a la densidad del agua parte de la superficie de los bloques no estaban en
contacto con la solucion; por consiguiente, fue necesario emplear varillas de policia para
sumergir completamente las muestras. Los bloques retirados de la solucién de extraccion de
lignina fueron lavadas en agua destilada en ebullicién durante 5 minutos para remover la mayor

parte de los productos quimicos y preparar las muestras para el proceso de blanqueo.

2.4. Blanqueo con peroxido de hidrogeno

A continuacion, se llevo a cabo la segunda etapa de deslignificacion. Se prepard una solucion
blanqueadora de perdxido de hidrégeno (H20,, 35%) diluido en agua destilada y se distribuye en
vasos de precipitados de 40 ml al igual que en la primera etapa del proceso. Las pruebas se
realizaron variando la concentracion de la solucion en un rango de 0.5M — 4M y se mantuvieron

en constante ebullicion a 100 °C, sin agitacion, durante 3 horas o hasta desaparecer el color
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marron presente en los bloques de madera. De la misma forma, se agregé agua destilada
intermitentemente a medida que la solucion empezaba a evaporarse. Para los bloques de madera
que aun preservaban un tono marrdn al finalizar el proceso de blanqueo fue necesario sumergir
las muestras en solucion de H,O, a la misma molaridad con la que se blanqued inicialmente, pero
esta vez a temperatura ambiente durante 24 horas o hasta quedar totalmente incoloras. Cuando
desaparecio el color marron, las muestras se retiraron de la solucion blanqueadora y se
enjuagaron con agua destilada fria. Se recomienda tomar precauciones de seguridad al iniciar la
reaccion por la alta produccion de espuma que conlleva al derramamiento de la solucion,
salpicaduras y corrosion de la placa calefactora. Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en
la primera etapa de deslignificacion, el proceso de blanqueo solo se le realizd a las muestras

deslignificadas durante 6 horas.

2.5. Preparacion de la resina epdxica

Para la fabricacion de la madera transparente se debe infiltrar los blogques de madera previamente
deslignificados y deshidratados con un sustituto polimérico para la lignina extraida, resistente a

los rayos UV y al deterioro por humedad.

Inicialmente se prepard el polimero sustituto mezclando la resina epoxica con el agente
catalizador en un vaso de precipitado; ésta mezcla se hizo en proporcion 1 a 2 respectivamente a
temperatura ambiente. Cualquier variacion de esta relacion hard que el epoxido nunca se
polimerice completamente o dificultar la infiltracién del polimero en la madera. EI mezclado es la
parte mas importante de este procedimiento; dependiendo de la cantidad mezclar durante 3 a 5
minutos continuamente sin hacer movimientos bruscos, debido a que apareceran burbujas de aire

indeseables. Durante la mezcla el epoxido tendra un color blanco opaco; se debe seguir
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mezclando hasta que todos los signos de turbidez y rayas blancas adquieran un color

completamente transparente.

2.6. Infiltracion de la resina en vacio y fabricacion de la madera transparente

Para la seleccion de las muestras a infiltrar se tuvo en cuenta la cantidad de lignina extraida y las
muestras mas incoloras. Antes de la infiltracion del polimero las muestras fueron deshidratadas
sumergiéndolas en 20 ml de IPA durante 10 minutos. Seguidamente, la infiltracién de la resina
epoxica liquida en la madera deslignificada se hizo bajo vacio con la ayuda de un sistema
compuesto por un desecador de 300mm, placa de porcelana (vidrio borosilicato 3.3, SIMAX con
valvula para conexién de vacio), un vacuémetro de conexién vertical de 2.5” y una bomba de
vacio de membrana. La cantidad de vacio que se aplica, asi como el tiempo de infiltracion al
vacio son variables criticas para obtener una madera transparente, pues una presion excesiva
causa un colapso en la estructura interna de la madera y una presion insuficiente tienen como
consecuencia la perdida de la forma original de la muestra o una infiltracion incompleta. La
madera se sumerge en la solucién de resina epdxica por 2 horas con 4 repeticiones a 25 inHg de
presion. Durante los primeros 10 minutos la solucion se desgasificd para liberar completamente
el aire que esta presente en los poros de la madera. Una vez que la solucion junto con la madera
se estabiliza (no hay presencia de generacion de burbujas) la cdmara de vacio se desconecta de la
bomba y es sellada con la valvula. Seguidamente, el vacio se mantuvo durante 30 minutos y se
observa una disminucién en el nivel de la solucién debido a la infiltracion del polimero; pasado
este tiempo, se liberd el vacio para permitir que la resina llenara la estructura de madera por
presién atmosférica. La infiltracion al vacio se repitié tres veces mas para garantizar que el
polimero se infiltrara completamente. Por Gltimo, el bloque de madera polimerizado se retird de

la camara de vacio. A continuacion, se procedié con el proceso de curado o endurecimiento del
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polimero durante 12 horas en un horno a 40 °C; un aumento en la temperatura acelera el
endurecimiento de las muestras pero afecta la tonalidad de las mismas. Finalmente, la muestra de
madera polimerizada se retira del horno y se deja en reposo a temperatura ambiente hasta que la

resina se solidifique completamente.

2.7. Proceso para la obtencion de madera Opticamente transparente a partir de madera

pauche o arboloco

El mismo tratamiento que se le hizo a la madera balso se repitié para la madera pauche. Las
condiciones de tratamiento se establecieron a partir de los mejores resultados obtenidos en el

balso, a excepcidn del blanqueo quimico que se realiz6 a una concentracion fija de H,O, 3,5 M.

1. Muestra de madera
Madera de balso con corte
radial perpendicular a la
direccion de crecimiento de
la madera.

4, Blanqueo quimico

Las muestras se

sumergieron en una solucion ”
de H,0, 3,5M a 100°C

durante 3 horas.

Q.
2. Deslignificacion 5. Infiltracién del polimero en vacio
Se sumergieron las muestras L Finalmente se realiza la infiltracion
en una solucion con NaOH é. y de la resina epdxica mediante 4
2,5My Na,S0; 0,4M a 100 °C ciclos de vacio de 30 minutos cada
durante 6 horas para disolver uno a 25 inHg.
la lignina de la pared celular. D e g > L e
“ Camara de vacio
3. Lavado 6. Madera dpticamente transparente
Se limpia n las muestras con la muestra presenta  mejores
agua destilada a 100°C &= 5 propiedades mecanicas que la natural .
durante 5 minutos para con una alta  transparencia 6
remover los reactivos. (transmitancia >70%).

Figura 4. Esquema gréafico del proceso de obtencion de madera dpticamente transparente.

2.8. Caracterizacion y mediciones

Las mediciones de transmitancia se realizaron usando el espectrofotémetro SPECORD 210

PLUS UV / VIS en un rango de longitud de onda de 390 nm a 850 nm. Para mediciones de
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transmitancia de muestras solidas es necesario utilizar una esfera de integracion (“Manual de
manejo,” 2016) Las muestras se colocaron delante del puerto de entrada de la esfera y se midio la

cantidad de luz transmitida.

La morfologia de la madera natural, deslignificada e infiltrada con el polimero se
caracterizaron con un microscopio electronico de barrido FEI Quanta 650 FEG ambiental
(ESEM) con un detector BSED de electrones retrodispersados en modo de alto vacio.
Inicialmente todas las muestras fueron recubiertas con nanoparticulas de oro antes de la
caracterizacion SEM, ya que la madera no es un material conductor; este procedimiento se hizo

con un metalizador/evaporador QUORUM Q150R ES con bomba rotatoria de vacio.
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3. Resultados

3.1. Deslignificacion

Las muestras de madera al ser sumergidas en la solucién de deslignificacion (NaOH y Na,SO3)
inmediatamente no presentan ningln tipo de cambio en su coloracion. Al alcanzar una
temperatura de 100°C la solucién toma una coloracion naranja oscura que se va intensificando a
medida que avanza el tiempo debido a la lignina que se disuelve en la solucion como se observa
en la figura 6. La cantidad de la lignina presente en la muestra se disuelve en su mayoria en la
primera hora (Zhu et al., 2016). Al pasar las primeras 3 horas se ha retirado la mayor parte de la
lignina, sin embargo, para garantizar una mejor extraccion de lignina el proceso se dejo hasta las

6 horas donde la solucién presentd cambios considerables en la coloracion.

Figura 5. Muestra de madera después de la deslignificacion.

Las muestras que se sometieron a 9 y 12 horas no presentaron cambios significativos en la
coloracion con respecto a las de 6 horas, por lo tanto no se tuvieron en cuenta y se escogio un
tiempo oOptimo de deslignificacion de 6 horas (ver figura 5). El anlisis de la coloracion

anteriormente descrito se hizo de forma cualitativa.
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Existen 2 factores que dificultan la extraccién de la lignina de la madera. El primer factor es el
grosor de la madera, porque sera mas dificil la extraccion de la lignina en la parte interna de la
muestra y el segundo es la forma en la que se cortd la muestra, ya que puede ser un corte
longitudinal si se realiza a lo largo del tronco del arbol o radial si es cortado de manera
transversal, para el caso de el corte radial los poros estaran de manera perpendicular a la
superficie de la muestra y va permitir una mejor extraccion de lignina, mientras que en el

longitudinal los poros estaran de forma paralela a la superficie de la muestra y se dificultara la

extraccion de lignina (Zhu et al., 2016).

Figura 6. Cambio de coloracion de la solucion de deslignificacion a medida que avanza el

tiempo.

La anisotropia de la madera dificulté el analisis de los resultados, ya que se obtienen
coloraciones distintas en cada solucion asi se sometan al mismo proceso bajo las mismas

condiciones.
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3.2. Blanqueo quimico

Al ser el H,O, un reactivo fuerte para la madera, las muestras se degradaron en un tiempo mayor
de 3 horas cuando estaban en solucién a 100°C. Por lo tanto se eligié un tiempo de blanqueo

quimico de 3 horas para evitar efectos no deseados.

En este estudio las muestras fueron analizadas de acuerdo a la coloracion que estas
presentaban. Para concentraciones mas altas (2,5M — 4M) de solucion de H,O, las muestras
perdian el color marron mas rapido y presentaron mejores resultados dpticos, ya que al cabo de 3
horas las muestras quedaban incoloras permitiendo parcialmente el paso de la luz. Mientras que a
bajas concentraciones (0,5M — 2M) las muestras preservaban un color amarillo haciendo
necesario mantener las muestras en solucion de H,O, a temperatura ambiente hasta quedar
incoloras. Luego de este tratamiento las muestras quedaron con una estructura mas porosa y

debil.

La figura 7 muestra el resultado de las mediciones UV-visible de transmitancia dptica para las
muestras de madera balso con un espesor de 3 mm variando la concentracion de la solucién de
blanqueo con peroxido de hidrégeno (0,5 M — 4 M) en un rango de longitudes de onda de 300
nm a 1000 nm. Se puede observar que el porcentaje de transmitancia es directamente
proporcional a un aumento de la concentracion de la solucion blanqueadora, describiendo una

tendencia logaritmica similar entre cada una de las tomas.
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Figura 7. UV-visible de transmitancia ¢ptica de madera balso blanqueada variando la

concentracion de la solucion de blanqueo con perdxido de hidrégeno (0,5 M —4 M) en un rango

de longitudes de onda de 300 nm a 1000 nm.

Todas las muestras permiten el paso de la luz a una longitud de onda de 390 nm con un 3% de

transmision a una molaridad de 0,5 y del 22% para muestras 3.5 M, siendo ésta ultima la mejor

concentracion para el tratamiento de la madera llegando a reportar 50% de transmitancia por

encima de 800 nm (ver figura 8, a). Se podria decir que al aumentar la concentracion de la

solucion se favoreceria la transmision de la luz, pero no se pudo evidenciar, ya que al tratar la

madera balso con una solucion 4 M de peroxido, la madera se degrada en pequefios pedazos tal

como se puede ver en la figura 8 b.
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Figura 8. a) Madera blanqueada en solucion 3.5 M de perdxido de hidrégeno con transmitancia

del 50%; b) Degradacién de la madera en solucién 4 M.

3.3. Infiltracion del polimero

La presion optima de infiltracion de la resina epoxica fue de 25 inHg aplicando 4 ciclos de vacio
con una duracién de 30 minutos cada uno. Se evidencidé que estas condiciones de vacio son
variables criticas en la fabricacion de la madera transparente, pues una presion superior a 25 inHg
por mas de 4 ciclos causé agrietamiento y deformacion en la estructura interna de la madera (ver
figura 9, a); sin embargo, cuando las pruebas se realizan a bajas presiones y por un corto periodo
de tiempo ocurre una infiltracion imparcial del polimero y la madera se seca como se puede
observar en la figura 9, b. No obstante, llevar el proceso por mas de 2 horas 0 un tiempo
indefinido bajo las condiciones 6ptimas de presion favorece la inmersion completa, pero esto
tiene un efecto secundario, ya que la resina se polimeriza con presencia de burbujas de aire (ver

figura 9, c).
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Figura 9. Efecto del tiempo, cantidad de ciclos y presion de vacio en la infiltracion de la resina

epoxica a la madera balso luego del tratamiento con perdxido de hidrégeno.

3.4. Caracterizacion

Figura 10. a) SEM de la porosidad de la superficie de la madera balso sin tratar. b) SEM de un

poro de la madera balso sin tratamiento. ¢) SEM madera balso 6pticamente transparente.

35



MADERA OPTICAMENTE TRANSPARENTE

La figura 10 muestra las imagenes de la microscopia electronica de barrido de la madera balso sin
tratamiento y con la resina epoxica. En la figura 10 b se evidencia la presencia de la lignina entre
las paredes de los poros; ademas por ser una madera blanda se observa una alta porosidad en su
estructura 10 a, asi mismo, al ser anisotropica los poros no estan distribuidos simétricamente y
presentan distintos tamafios. Luego de la infiltracién con resina epoxica se observa que el

polimero ha recubierto la estructura interna y externa de la madera como se ve en la figura 10 c.

3.5. Propiedades opticas

La figura 11 muestra las medidas de transmitancia éptica de la madera transparente con balso y
pauche después del proceso de infiltracion al vacio con resina epoxica y de la madera sin ningun
tipo de tratamiento respectivamente. Se obtuvo una transmitancia maxima de aproximadamente
el 71% por encima de 900 nm en el caso del balso. Para el pauche se observa una transmitancia

mayor al 80% a partir de los 500 nm alcanzando un punto méximo de transmitancia del 88%.
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Figura 11. UV-visible de transmitancia Optica en la madera de balso y pauche antes y despues del

tratamiento en un rango de longitudes de onda de 300 nm a 1000 nm.
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Por otro lado, se puede ver que la madera de balso y pauche sin tratamiento alguno exhiben
una transmitancia casi del 0%. Esto se debe a la presencia de celulosa, lignina y hemicelulosa que
absorben la mayor parte de la luz (Karlinasari, Sabed, Wistara, Purwanto, 2014). y solo hay un
cambio de 6% de transmision para longitudes de onda superiores a 800 nm. Los resultados finales

para la madera de balso y pauche transparente se observan en la figura 12.

Figura 12. a) Madera balso Opticamente transparente con 71% de transmitancia, espesor de 3

mm; b) Madera pauche épticamente transparente con 88% de transmitancia, espesor de 3 mm.

3.6. Propiedades mecéanicas

Se pudo observar que las muestras de madera transparente son mas resistentes que la madera sin
tratar. Cuando esta madera transparente se manipulé manualmente se pudo evidenciar que
presentaba mayor resistencia a la fractura que la madera natural, de la misma forma se pudo
observar que la madera transparente era mas resistente a las deformaciones por esfuerzos
normales que las presentadas por la madera natural. Sin embargo, no podemos reportar valores
numéricos de estas propiedades mecanicas por que no se pudieron hacer las probetas con las

medidas especificas para utilizar los equipos adecuados y realizar dichas mediciones.
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4. Conclusiones

En la deslignificacion encontramos que tiempos de tratamientos mayores a 6 horas no

presentaban mejoras en el proceso de extraccion de lignina de la madera balso.

El blanqueo es un paso determinante en el proceso de deslignificacion porque esta
directamente relacionado con el porcentaje de transmitancia de la madera transparente. A medida
que aumenta la concentracion de H,O, la transmitancia presenta mejores resultados para

longitudes de onda determinados.

No se recomienda tratamientos de blanqueo por encima de concentraciones 4 M porque la

madera se degrada rapidamente.

La proporcion de mezclado de la resina epoxica junto con el endurecedor es un factor critico.
La relacion debe ser exacta, cualquier variacion tendra efectos no deseables en el proceso de
infiltracion o en el curado de la madera transparente. No todos los mecanismos de polimerizacion
se producen de la misma forma; por lo tanto, el uso de otros tipos de polimeros requiere de un
estudio previo que permita determinar las condiciones Optimas para favorecer la fabricacion de la

madera transparente.

El tiempo, la cantidad de ciclos y la presion de vacio en la infiltracion de la resina epoxica
genera resultados indeseados en la madera cuando el procedimiento se lleva a cabo fuera de los

parametros reportados en este trabajo.
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Las maderas pauche y balso transparentes presentan mejores propiedades Opticas respecto a la
madera sin tratar. Para el caso del pauche la transmitancia maxima fue del 88% mientras que la
del balso del 71%. Teniendo en cuenta que la transparencia es el objeto de estudio mas
importante, podemos concluir que la madera pauche transparente podria ser una mejor alternativa

para futuras aplicaciones.
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5. Recomendaciones

Se debe hacer una investigacion mas exhaustiva en el tipo de polimero transparente que se vaya a

usar y en la infiltracion del mismo.

Se recomienda usar distintos tipos de madera preferiblemente blandas para llevar a cabo este

proceso.

Analizar el comportamiento de la madera cuando se usen grosores mas pequefios teniendo en

cuenta que las concentraciones de las soluciones juegan un papel importante.

Estudiar las condiciones de presion y temperatura a las cuales se debe llevar a cabo el

tratamiento de la madera y de esta manera optimizar el proceso.
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