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Resumen

El tratamiento hidrolitico con acido nitrico sobre residuos textiles de corte de tipo poliéster/algodén
(proporcién 98%-2%) logra la recuperacion del poliéster, siendo capaz de remover los tintes presentes. Se
conservé la macroestructura del poliéster evidenciado con estereomicroscopia, brindando una posible
oportunidad de aplicacién en procesos de termoformado. Se evidencia una disminucién del diametro de la fibra
de un 50,6%, medido con microscopia electrénica de barrido (SEM), que se le atribuye principalmente al
desprendimiento de recubrimientos, conservando la macroestructura de las fibras de poliéster evidenciado por
estereomicroscopio. Se determina un efecto directamente proporcional de los factores sobre la variable de
respuesta (%opoliéster recuperado) definiendo dos zonas de trabajo: 1) 50-65°C 0,30-0,35 %v/v 152-160 min y
2) 70°C 0,50 %v/v 168 min. El deshilachado de los residuos textiles permite precindir de la agitacion, mientras
gue a mayor tamafo si es necesario agitacion, ya sea de forma intermitente o continua; ambos tipos de agitacion
entregan resultados similares. Se obtuvo una degradacion maxima de 52,75% en las condiciones 70°C, 35%v/v
y 180 min en proceso sin agitacién y tamafio 1; una vez aplicada agitacién constante y deshilachado se obtuvo
una degradacién maxima promedio de 57,50%. Se presentd un incremento de masa en ciertas muestras, cuyas
condiciones de operacion promueven la sintesis de subproductos debido a la ocidacién parcial de la glucosa; los
estudios preliminares realizados sobre residuos textiles 100% algodon presentan una oportunidad de
investigacién alrededor de el tratamiento de este tipo de residuos
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1. Introduccién

EIl consumo de recursos textiles para la manufactura de productos terminados de uso cotidiano (prendas de
vestir, linos, restos de textiles, etc.) ha aumentado en los Gltimos 15 afios debido al crecimiento poblacional de
la clase media en todo el mundo, mayores ventas per capita en economias maduras y comportamientos del
mercado como el movimiento del fast fashion causando un incremento notable de los residuos generados [1].
La industria textil consta de procesos intensivos en recursos naturales con una estructura mayormente lineal,
donde solo el 13% de la materia prima que entra a la cadena productiva de este sector es reciclado [2], destinando
Unicamente el 1% a la produccion de nuevas prendas [3]. De forma particular, en la etapa de confeccién hay un
12% de residuos generados de forma inherente debido a las actividades de corte. Trabajando bajo los
lineamientos de El Pacto Verde Europeo y el Plan de Accién de Economia Circular, la Comision Europea
desarrolla permanentemente legislaciones de control sobre la gestion y aprovechamiento de residuos; mas
recientemente se cuenta con la propuesta 2024-2028 de la responsabilidad extendida del productor (REP), en la
cual los productores de textiles y calzado deben financiar los costos de recoleccidn, clasificacion, preparacion
y otros tratamientos de textiles y calzado usados y de desecho recolectados, incluidos los productos de consumo
no vendidos considerados residuos [4]. En Colombia, el documento CONPES 3874 determina la Politica
Nacional de la Gestion Integral de Residuos Solidos [5] e iniciativas de REP [6]. Sin embargo, no se establecen
planes de accidn claros sobre la gestion de los residuos textiles, causando que estos sean acumulados de forma
indiscriminada con otros desechos en rellenos sanitarios y acopios a cielo abierto [7], [8]. Para el sector textil
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se identifican varias iniciativas para el control de la gestion de residuos, como el proyecto de Ley No. 111/20
[9] y el proyecto de Ley No. 117/20 [10], en los cuales se propone un programa de gestion integral de residuos
textiles, asi como incentivos para el reciclaje de prendas que imitan la legislacidn actual del Parlamento Europeo
[11]. Considerando lo anterior, se identifica la necesidad del desarrollo de procesos sostenibles que permitan la
implementacidn de estrategias de economia circular para la gestién de la constante generacién de los residuos
textiles, produciendo materias primas secundarias que puedan reincorporarse a la cadena productiva,
permitiéndole a las empresas del sector preparase para los avances en legislaciones relacionadas.

Se identifican cuatro grupos de estrategias de aprovechamiento de residuos textiles, en orden segln el costo
de la tecnologia implementada: (1) aprovechamiento energético, (2) mecanico para la manufactura de productos
de baja valorizacién (hilazas, pabilos, fieltros, rellenos) o su uso en matrices de construccion, (3) quimicos y (4)
enzimaticos en la degradacidn, recuperacién y produccién de compuestos [12], [13]. Actualmente Colombia no
implementa la incineracion de residuos a gran escala [14], [15]; sin embargo, si se han adelantado iniciativas
empresariales para el aprovechamiento mecanico [16], [17]. Estas técnicas de aprovechamiento presentan
limitaciones sobre el tipo de resigo implementado, presencia de tintes y rango de aplicacion. Sobre esto, los
tratamientos quimicos y enzimaticos permiten la recuperacion de residuos buscando una regeneracion de fibras,
o0 degradacion selectiva en el caso de las mezclas, con el fin de reingresarlas al sistema productivo, cerrar ciclos
y generar valor; estas tecnologias presentan desarrollos pilotos en varios paises de Europa [18]-[20].

Las mezclas de fibras textiles representan un desafio en el disefio de procesos que permitan realizar la
separacion. Actualmente, gran cantidad de los productos textiles estan elaborados con telas de poliéster/algodédn
debido a sus atractivas propiedades en términos de comodidad y costo; esta presenta un alto porcentaje de
poliéster debido a su durabilidad; representando un aproximado del 52% de la produccion total de fibras en el
mundo, seguido por las fibras de algoddn con un 24%][18], [19]. Los tratamientos que se han desarrollado para
el aprovechamiento de estos residuos ricos en poliéster y fibra de algodén emplean principalmente procesos
hidroliticos para la transformacion selectiva ya sea del poliéster o de la celulosa que componen las fibras de
algodén. De forma general, se requieren procesos de reduccion de tamafio (trituracion o deshilachado) que
favorezcan la reaccién [21], asi como compuestos quimicos altamente selectivos que suelen ser agresivos y
estrictamente regulados en el mercado colombiano (H.SO4, HCI, NaOH) [22], o de un alto costo debido a su
grado de especializacion como lo son las enzimas o liquidos i6nicos como solventes, cuyos desarrollos solo se
evidencian proyectos a escala de laboratorio [23]-[27].

Se identifica un gran interés de investigacion en las tecnologias de aprovechamiento quimico debido a los
altos grados de recuperacién de componentes y la flexibilidad de aplicabilidad como materias primas primarias
o0 secundarias en la cadena de valor, ademas de estudios en marcha a escala piloto [20], [28]. Sin embargo, se
presentan grandes desafios debido a las caracteristicas de los residuos a tratar, como el estado fisico, la presencia
de tintes y la degradacion selectiva de uno o varios tipos de las fibras presentes [29]-[32]. Para el caso de
residuos textiles tipo poliéster/algodon se identifica que (1) la hidrdlisis alcalina permite recuperaciones
cercanas al 98% del poliéster, mediante su transformacion en &cido tereftalico [33]-[35]; (2) la hidrolisis acida
mediante la degradacion selectiva de las fibras de algoddn presenta oportunidades de recuperacion del poliéster
[32], [36]-[38]o la produccion de nano cristales de celulosa[28], [30], [31], [36], [39].

De forma general, los tratamientos hidroliticos buscan el rompimiento de enlaces de las moléculas presentes:
celulosa con enlaces de hidrégeno y el poliéster con enlaces éster. Se identifica la posibilidad de produccion de
building-blocks a partir de la oxidacion de azucares, donde el uso del HNOj3 surge como una alternativa viable
para el tratamiento de la celulosa presente en los residuos del tipo poliéster/algoddn, donde el ion nitrato causa
la oxidacion de la glucosa separandola asi de las fibras de poliéster [40], [41]. De esta forma se encuentra la
oportunidad de investigacion sobre la evaluacion de la factibilidad de este tratamiento para el aprovechamiento
de residuos textiles de corte del tipo poliéster/algodon con presencia de tintes.

2. Materiales y métodos
Se emplearon residuos textiles de corte cuya proporcién poliéster/algodon se determind mediante la

degradacion de la glucosa con &cido sulfurico (CAS # 7664-93-9) adaptado de la norma 1SO 1833:1977 [42],
[43]. Como se muestra en la Figura 1, se revisé el estado fisico de los residuos, descartando aquellos que
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presentaran contaminantes (pinturas, lodos, etc.). Luego se realizé la reduccion de tamafio de forma manual
(corte y deshilachado), pesaje en balanza analitica y almacenamiento segun el disefio de experimentos planteado.
La hidrdlisis acida se realizé con acido nitrico (CAS # 7697-37-2), en un montaje de vidrieria sobre plancha de
puestos multiples y agitacién magnética. Para la separacion de fases se empled un tamiz para liquidos #40. El
secado de muestras se realiz6 en horno de conveccidn. Los reactivos fueron proporcionados por el centro de
laboratorios del pregrado de Ingenieria de Procesos. Los ensayos fueron realizados en las instalaciones del grupo
de investigacion GIPAB ubicado en el campus de la Universidad EAFIT sede Medellin.

Acido nitrico, agua Agua
3 Recepcién y Preparacién del A\macenamiemzl—) .
Resid lexties < £
el alm > muestras > muesiras —>| Hidrdlisis acida HSeparag:;;gne fases| | Lavado > Secado
Revisién dal estado fisico Reduccion de tamafo Pasaie y rotulsdo

Almacenamiento de

productos Almacenamiento de
Acido sulfirico Caracleizacion de Fitrado productos
E— muestras
ASTM no. 100772011 l ¢

Caracterizacion de Caracterizacidn de
suspensién fibras de poliéster

Figura 1. Metodologia general

La variable de respuesta evaluada fue el porcentaje de poliéster recuperado, el cual es calculado con la
relacion de peso inicial y peso final, como se muestra en la Ecuacion 1.

El disefio de experimentos empled el modelo de Box-Behnken de tres factores y tres niveles con réplica para
el ensayo de determinacion de condiciones de reaccion; y de dos factores y tres niveles con réplica para el
ensayo de determinacion del efecto del tamafio de corte. El analisis de datos se realizo a través de la metodologia
de superficie de respuesta (RSM), donde los datos cuantitativos permiten examinar la interaccion de los diversos
parametros que afectan el proceso y estudiar las respuestas de varios factores variandolos simultaneamente [44],
[45]. Los niveles superiores e inferiores (ver Tabla 1 y Tabla 2) fueron seleccionados considerando las
limitaciones de los equipos disponibles, las referencias de materiales aptos para los reactivos empleados, asi
como la disponibilidad comercial de estos (ie. concentracion, normativa para la comercializacion [22], [46]).

Primero se evalu6 la respuesta ante la variacion de tiempo de reaccidn, concentracion de acido y temperatura;
teniendo en cuenta estos resultados se acotd el rango de las variables mediante un modelo de superficie de
respuesta preliminar empleando el software RStudio [47] para el modelado RSM siguiendo la jError! No se
encuentra el origen de la referencia.; este modelo de ecuacion cuadratica incluye todos los términos de
interaccion, y se utiliz6 para el calculo de la superficie de respuesta y la identificacion de zonas de trabajo
factibles: se definieron las condiciones de temperatura, tiempo de reaccidn y concentracién empleadas para
evaluar el efecto del tamafio de corte y agitacion. De forma similar, se aplico el modelo de superficie de respuesta
y el analisis de varianza para los resultados obtenidos. El cdigo empelado se encuentra disponible en el Anexo
1.

El efecto de los factores de entrada en las respuestas se investigdo mediante analisis de varianza (ANOVA)
mediante la evaluacion estadistica del valor p y el valor de los coeficientes de regresién. Ademas, se informé la
validez del modelo en términos del coeficiente de determinacion, coeficiente de determinacion ajustado y el
estadistico F. Finalmente, se desarrollaron diagramas de contorno y de niveles de respuesta tridimensionales
para mostrar la interrelacion entre factores independientes y sus efectos relacionados en la respuesta.

%poliéster = (peso final)/(peso inicial) Ecuacion 1
k-1 k

y:ﬂ0+i(ﬁixi) + Zk: (ﬂi,,«xzz) + Z Z (ﬁi,inXj) Ecuacion 2
‘ i=1 =17

i=1 i=1j=1
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e = (1 — %poliester) /(1 — Y%poliester inicial) Ecuacion 3

El modelo cuadratico basado en la Ecuacion 2 se aplic6 para evaluar los coeficientes del modelo estadistico,
donde y es la respuesta, S, es el coeficiente constante, £ son los coeficientes lineales, Sij son los coeficientes de
interaccion, Bii son los coeficientes cuadraticos, Xi y X; son los valores codificados de las variables investigadas.

Para realizar una comparacion con respecto a la muestra inicial, se calculé un factor de eficiencia e empleando
la Ecuacion 3, la cual permite evidenciar la degradacion de la celulosa, es decir, la reduccién de peso, en
referencia a la maxima disminucidn posible en la muestra.

La solucién de &cido nitrico se calent6 a la temperatura determinada antes de sumergir la muestra. Se realiz6
monitoreo constante de la temperatura. Una vez completado el tiempo de reaccidn se retir6 de la fuente de calor
y se adicion6 agua desionizada para disminuir la concentracion de &cido y se sumergid el montaje en bafio maria
para llevar a temperatura ambiente. Posteriormente se realizé lavado con agua: se sometié la muestra a un
proceso repetitivo de inmersion, agitacion y filtracion, hasta que el filtrado fuera totalmente incoloro. Se realizé
secado a 60°C durante 12 horas.

Tabla 1. Descripcion de los factores, niveles y variables de respuesta para el proceso de hidrdlisis &cida, con condiciones
de temperatura, concentracion y tiempo variables.

Factor Niveles Unidad Medicion
Temperatura 20 45 70 °C Termometro superficial
Concentracion HNOs 0,20 0,35 0,50 %v/iv
Tiempo de reaccion 60 120 180 Minutos Cronémetro
Variable de respuesta Poliéster recuperado Masa Balanza; diferencia peso inicia peso final

Presion atmosférica

Proporcion poliéster/algodén de la muestra

Tamafio de corte 1x1 cm (Bengtsson et al. 2022 [34])
Proporcion residuo/solucion 1:10 (Kim | et al. 2015 [48])

Factor no controlable

Factor controlable

El efecto de la reduccién de tamafio se evalud sobre tres tamafios de corte: (0) deshilachado, (1) cuadros de
1 cm? y (2) cuadros de 2 cm?. El efecto de la agitacion se evalud con respecto a la intermitencia durante la
hidrolisis: (0) sin agitacién, (1) agitacion contante y (2) agitacion de forma intermitente por periodo de 30
minutos.

Tabla 2. Descripcion de los factores, niveles y variables de respuesta para el proceso de hidrdlisis acida con condiciones
de tamafio y agitacion variables.

Factor Niveles Unidad Metodologia de medida
Tamafio 0 1 2 cm? Flexémetro
Agitacion 0 1 2 Minutos Plancha magnética
Variable de respuesta Poliéster recuperado Masa Balanza; diferencia peso inicia peso final
Presion atmosférica
Factor no controlable Proporcion poliéster/algodon de la muestra
Velocidad de agitacién (rpm)
Temperatura
Factor controlable C_oncentracmn —

Tiempo de reaccion
Proporcion residuo/solucién 1:10 (Kim | et al. 2015 [48])

Considerando el mecanismo de reaccion empleado para la oxidacion de la glucosa [40], [41], se determina
la posibilidad de la presencia de subproductos con un incremento de peso molecular, interfiriendo con la variable
de respuesta. Para evaluar este efecto se identificaron las muestras con incremento de masa, seleccionando las
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condiciones de tiempo, temperatura y concentracion para realizar la evaluacién sobre muestras de D-Glucosa
(CAS # 50-99-7) y tela de composicién 100% algodén.

Para la caracterizacion de las fibras de poliéster obtenidas se realizaron observaciones de las muestras con el
estereomicroscopio Olympus SZ61 y tomas fotograficas empleando el software Motic Images Plus 2.0 [49] en
las instalaciones de la Unidad de Laboratorios de Ciencias de la Tierra (20-514- Paleontologia, Petréleos y
Rocas Sedimentarias). Adicionalmente, se realizaron observaciones de las muestras con el microscopio
electrénico de barrido Zeiss Evo 40 VP con recubrimiento de oro/paladio empleando el detector de electrones
secundarios (SE), el detector de electrones secundarios y retrodispersados (HDBSD) y el detector de
espectrometria de dispersién de energia de rayos X (EDS), interpretado con el software ZEISS SmartSEM [50],
en las instalaciones de la Unidad de Laboratorios de Ciencias Fisicas (19-S009- Fisica Aplicada).

Para caracterizar la suspension se realizdé una espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier
(FTIR), realizando barrido entre el espectro de longitud de onda 400-700, en las instalaciones de Quimica
Instrumental. Adicionalmente, se realizaron mediciones de pH empleando titulacidn con hidréxido de potasio
(CAS # 1310-58-3).

3. Resultados y analisis

La caracterizacion de la muestra determiné una proporcién de 97.97% de poliéster. Se identifica que la
degradacidn con acido sulfarico no remueve de forma significativa los tientes presentes, esto de acuerdo con lo
reportado en la literatura, donde los procedimientos se realizan Gnicamente con residuos textiles blancos [30],
[36], [51]. Esto se atribuye principalmente a que la eliminacion de componentes celuldsicos de una mezcla de
poliéster y algoddn con &cido sulfurico (70%v/v) se denomina “carbonizacion” [52] y que es utilizado en la
preparacion de telas en procesos de tintura. Si bien el acido sulfirico es utilizado en los procesos de remocion
de tintes de origen textil, participa como activador acido en los procesos de adsorcion de tientes en fase acuosa
sobre superficies porosas como el carbon activado[53]; de hecho, el acido sulfarico es ampliamente utilizado
en los procesos de tintura de textiles mediate técnicas de dispersion para la fijacion sobre las fibras [54].

La respuesta a la variacion de concentracion de acido, temperatura y tiempo de reaccién demostro que la
hidrolisis &cida con &cido nitrico logra degradar la celulosa, obteniendo como producto principal las fibras de
poliéster, siendo capaz de remover los tintes presentes en los residuos textiles como se muestra en la Figura 2,
donde Y hace referencia a la degradacion promedio.
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Se identifica una relacién directamente proporcional entre la degradacién de la celulosa y el tiempo de
reaccion, asi como con la concentracion de acido y la temperatura. Sin embargo, se evidencia el incremento de
masa sobre algunas de las muestras. Esto implica interferencia en el modelo de respuesta de superficie, donde
al obtener porcentajes de variacion negativos se presenta una distorsién de la recuperacion real. Empero, este
incremento en la masa se ajusta a lo determinado por el proceso de oxidacion de la glucosa con &cido nitrico,
donde los nitratos de azUcar formados presentan un cambio en el peso molecular, que, al quedar adheridos a las
fibras de poliéster, implican un incremento en la variable de respuesta determinada para el presente modelo.
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Figura 2. Resultados de variacion de temperatura, concentracion de &cido y tiempo de reaccion

Se observa que las condiciones a temperatura ambiente favorecen la oxidacién en nitratos de azlcar sobre
la degradacién de celulosa. Principalmente, para el caso de la temperatura 45°C y concentracion 0.35 (%v/v),
el porcentaje de variacion negativo se acerca bastante a la recuperacion de celulosa esperada de la muestra. Esto
se atribuye a que las condiciones de reaccion son similares a la reportadas para la sintesis quimica del &cido
sacarico (CAS # 87-73-0), donde el &cido nitrico actlla como oxidante estequiométrico [55], [56].

Considerando el modelo de respuesta de superficie obtenido Y (valor p: 0,8019), cuyo analisis ANOVA se
encuentra resumido en el Anexo 4, indica que no hay significancia de los factores; esto se atribuye a el bajo
coeficiente de determinacion obtenido. Se opta por truncar el modelo, dandole un valor 0 a aquellos puntos con
respuesta negativa. De esta forma, se obtuvo un modelo de superficie de respuesta Y, con un coeficiente de
determinacion mas ajustado (R cuadrado multiple: 0,5104, R cuadrado ajustado: 0,29, estadistico F: 2,316 en 9
y 20 DF, valor p: 0,05651) que resalta la significancia de los factores de temperatura (X1) y tiempo (Xs), asi
como la interaccion X;:X3 y el factor cuadratico X2. A pesar de un incremento en el ajuste del modelo, este
truncamiento no permite identificar las zonas de trabajo de manera precisa; como se evidencia en la Figura 3,
el modelo Y2 muestra maximos tanto en las condiciones maximas (70°C, 50%v/v y 180 min)como las
condiciones minimas (Tamb, 20%v/v y 60 min), esto Gltimo esta en desacuerdo con la valoracion cualitativa de
la Figura 2. Algo similar ocurre en el modelo Y1, sin embargo, las zonas posibles de trabajo se identifican mas
facilmente. Se observa la maxima degradacion (52,75%) en las condiciones 70°C, 35%v/v y 180 min.
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El ajuste de ambos modelos es muy bajo, lo cual se debe principalmente a la similitud en la variable de
respuesta: si bien cualitativamente se aprecian los cambios segln las condiciones de operacion,
cuantitativamente se obtienen resultados similares. Dicho ajuste podria ser mejorado con un factor de correccién
sobre la variable de respuesta, el cual acentle las diferencias entre las condiciones de operacion teniendo en
cuenta los cambios observados sobre las muestras; sin embargo, para la aplicacion de este factor se requeriria
el desarrollo de una parametrizacion de cambios cuantitativos que permitiera la clasificacién formal de las
muestras [57] o un apoyo en medicidn colorimétrica siguiendo las normas ISO/TC 38/SC 1 (ensayos para
textiles coloreados y tintes [58]).
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Figura 3. Modelo de superficie de respuesta variacion de temperatura, concentracion y tiempo. A) Gréafico de contorno sin truncar,
B) Grafico de perspectiva sin truncar, C) Gréfico de contorno truncado, D) Gréfico de perspectiva truncado

Se identificaron dos zonas de trabajo, como se muestra en la Tabla 3, considerando los resultados del modelo
sin truncar; se descartan los puntos a temperatura ambiente teniendo en cuenta los resultados de la variacion
temperatura, concentracién y tiempo (Anexo 2), asi como la valoracidn cualitativa preliminar de las muestras
(Figura 3), donde se evidencia que las condiciones de reaccion a temperatura ambiente no favorecen la
degradacidn, y en los casos en los que si hay disminucion de masa, no hay remocion de tintes. Asi mismo se
descartan las condiciones de concentracion 0,20 v/v.

Tabla 3. Zonas de trabajo

Temperatura (°C) Concentracion (v/v) Tiempo (min)
Zonal 50-65 0,30-0,35 152-160
Zona 2 70 0,50 168
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Para la evaluacion del efecto de reduccion de tamafio y agitacion se eligié trabajar en la zona 1, para
disminuir la generacion de oxidos de nitrégeno debido a la descomposicién del acido nitrico por efecto de la
temperatura [59].
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Figura 4. Resultados de variacién de tamafio de corte y agitacion

Se obtuvo un modelo de superficie de respuesta (valor p: 0,3849), donde la significacia en el analisis
ANOVA se encuentra resumido en el Anexo 6 indica que a pesar del resultado del estadistico, el tamarfio de
corte presenta un aporte importante al modelo (factor Pr 0.0009349), mientras que la agitacion presenta
significancia de 1. Teniendo en cuenta los resultados presentados en la Figura 4 (ver datos completos en Anexo
3), se observa que el tamafio de corte influye de forma considerable en la variable de respuesta, demostrando
gue en condiciones si agitacion es posible la recuperacion de las fibras y la remocion de tintes. Se identifica que
incluso para las muestras de mayor tamafio, la agitacion permite obtener resultados similares a aquellos de
tamafio intermedio. Por otro lado se identifica que la agitacion continua y la agitacion intermitente entregan
respuestas similares para entre el mismo tamafio de corte.

Como se observa en la Figura 5, para el tamafio de corte menor (deshilachado) se puede precindir de la
agitacion con respecto al mayor tamafio de corte, mientras que a mayor tamafio si es necesario agitacion, ya sea
de forma intermitente o continua.
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Figura 5. Modelo de superficie de
respuesta, variacion de tamafio y
agitacion

Si bien la variable de respuesta empelada en la construccion del modelo (Y) permiti6 idenitificar las zonas
de trabajo, y la variable calculada de eficiencia (e) permite evaluar el desempefio del tratamiento, el sistema
cuenta con un factor no cotrolable con respecto a la cantidad de algodén presente: este modelo no es concluyente
para identificar si la cantidad de fibra de algodon puede llegar a ser un factor que influya en la respuesta del
sistema; trabajar con residuos textiles con mayor cantidad de contenido celulésicos puede ayudar a ajustar la
respuesta del modelo y definir la significancia de los factores evaluados. De forma similar, se mantuvo la
proporcion solido/liquido contante, lo cual implica otro factor que puede ser considerado para aumentar la
robustez del modelo.

Como se evidencia en la Figura 6, las observaciones con estereomicroscopio permiten identificar que no se
presentan cambios significativos en la macrestructura de las muestras. En los casos en los cuales hubo agitacion,
se evidencia una separacion de las fibras mayor, para el caso del tamafio O fue poco evidente puesto que ya
habia un deshilachado previo, sin embargo en los tamafios 1 y 2 la separacién se presenta en los extremos. La
remocién de tientes de la muestra fue mayor en el caso de las muestras deshilachadas, pues en aquellas de
tamafio 1 y 2 todavia se observan trazas. Es importante notar las impurezas presentes en las muestras: se
encuentra que el tratamiento no es capaz de remover el grafito empelado en la marcacion para el corte, ya que
sigue presentre en las muestras; si bien si hay una diminucién en las marcaciones, se le atribuye principalmente
a la fraccién de agua de la solucidn, ya que las condiciones trabajadas no son las requeridas para que se de la
intercalacion del grafito en &cido nitrico [60]. Todas las im&genes se encuentran disponibles en el Anexo 7.

> L ) i)é ,
‘: . l-{ A

Figura 6. Observaciones con estereomicroscopio Olympus SZ61. A) Muestra sin tratamiento. B) Muestra sin tratamiento deshilachada
(tamafio 0). C) Muestra tratada (tamafios 1y 2). D) Muestra tratada deshilachada (tamafio 0)

Por otro lado, el microscopio electronico de barrido permitié observaciones a 100x y 1000x, ofreciendo
imagenes de la estructura de la fibra textil, como se observa en la Figura 7. Considerando la estructura
caracteristica de las fibras, se logra diferenciar las fibras de poliéster y de algodén en la muestra sin
tratamiento (Figura 6A), estas Ultimas no se ubican en la muestra tratada (Figura 6C). Esta identificacion se
logré mediante comparacion cualitativa de la estructura lisa y rugosa de las fibras [61], [62]. Se observa la
presencia de pequefias particulas en la muestra tratada, tanto en el medio como adheridas a la fibra de
poliéster. Notoriamente, se evidencia el cambio de didmetro de la fibra, pasando de 20,19 um (Figura 6B) a
9,967 um (Figura 6D), es decir, una reduccion del 50,6%. Esta reduccién se le atribuye al efecto del
tratamiento, donde se supone que ademas de la remocion de la celulosa, los tintes y recubrimientos de la
fibra de poliéster también son retirados. Considerado los resultados de composicién del detector EDS (ver
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Figura 8B), la reduccidn del pico de carbono (C) en un 21% que puede ser considerado como indicador del
efecto del tratamiento aplicado sobre la fibra. Debido a la presencia de otros picos se sospecha que la fibra
de poliéster contaba con un recubrimiento ya sea para la mejora de propiedades del textil o de cromoforos
correspondientes a los tintes (Si, Fe, K, Mg) [63]. Este ensayo no es determinante; se sugiere el desarrollo
de ensayos de solubilidad de polimeros de las muestras sin tratamiento y fibras tratadas para realizar una
caracterizacién fina de las muestras [64]. También se propone llevar a cabo un andlisis termogravimétrico
(TGA) sobre las fibras de poliéster obtenidas para determinar la estabilidad térmica del material y su
aplicaciéon como materia prima secundaria.

Figura 7. Observaciones con microscopio electronico de barrido. A) Muestra sin tratamiento 100x. B) Muestra sin tratamiento 1000x;
diametro 20,19 um. C) Muestra tratada 100x. D) Muestra tratada 1000x; diametro 9,967 pm

Aungue el ensayo EDS indica la presencia de residuos de aluminio, esto se atribuye principalmente al
almacenamiento de las muestras. El reporte completo se encuentra disponible en el Anexo 9 y Anexo 10.
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Figura 8. Espectrometria de dispersion de energia de rayos X (EDS). A) Muestra sin tratamiento. B) Muestra tratada.

La medicion de pH de la suspension obtenida entrega como resultado una solucioén acida (1,2 — 2,6) que
es un indicador del bajo agotamiento del &cido nitrico durante el tratamiento; esto es importante para una
posterior evaluacién de la recirculacién. Para el caso de la zona de trabajo 2, una vez adicionada el agua para

Figura 9. Suspension resultante y descomposicion en oxidos de nitrégeno.
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detener la reaccidn, se obtiene una suspension turbia, a diferencia de la suspensidn coloreada que se obtiene
en las muestras de la zona de trabajo 1, como se evidencia en el apartado B y D de la Figura 9.

Con respecto a la suspensién obtenida, se obtuvieron los resultados de absorbancia con FTIR (ver Figura
11) donde se identifican picos alrededor de 540-560 (a.u.). Se observa una disminucion de la absorbancia
con el aumento de la temperatura y la concentracion de 4cido, atribuido a la descomposicién de los tintes,
sin embargo, no se cuenta con suficiente informacion para establecer si hay correlacion o no. Se sugiere
tomar la absorbancia de la muestra como variable de respuesta de un nuevo modelo que pudiera apoyar a la
cuantificacién de la remocién de tintes por encima de una caracterizacién cuantitativa [53]. Este método de
caracterizacién es insuficiente para evaluar las propiedades quimicas de la suspensién obtenida; se
recomienda la aplicacion de técnicas mas avanzadas como HPLC [24].

A)

R

0 soo.-\/_/\
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A 0400]

0.2004

005450 500.0 500.0 7000
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Figura 11. Resultados FTIR de la suspension resultante

Por otro lado, se realiz6 el analisis de las condiciones sobre las cuales se genera un incremento de masa
empelando D-glucosa y residuo textil de algodoén indica el efecto del tratamiento sobre los componentes
celulésicos considerando el mecanismo de reaccion empleado para la oxidacién de la glucosa. Se obtuvo una
suspension coloreada (ver Figura 10A) de pH 1,4 que coincide con los resultados reportado en la sintesis de
acido sacarico. Sinembargo, considerando la baja cantidad de glucosa evaluada y que no se realiz6 la formacion
de complejos para la precipitacion, luego de 2 horas la solucion disminuy6 coloracion siendo un indicador del
equilibrio del sistema de oxidaciones parciales de la glucosa [55], [56]. La accion del tratamiento sobre los
residuos textiles 100% algoddén mostrd la liberacion de una sustancia aceitosa en la suspension obtenida que
puede ser atribuida a residuos en la muestra como resultado de recubrimientos sobre la fibra (ver Figura 10B).

Tratamiento de residuos textiles 100% algodon. C) Sélido obtenido después de secado. D) Muestra tratada 100% algodon.

Una vez secadas las muestras, se obtuvo un solido cristalino (ver Figura 10C) adicional a las fibras de
algodon no degradadas (ver Figura 10D). La diferencia de peso sobre las muestras de residuos demostré una
eficiencia promedio del tratamiento con las condiciones evaluadas del 31,63%. Estos resultados preliminares
abren la puerta a futuras investigaciones para la recuperacion de residuos textiles 100% algodoén, donde se
caractericen formalmente los sélidos obtenidos.
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4. Conclusiones

El tratamiento hidrolitico con acido nitrico sobre residuos textiles de corte de tipo poliéster/algodén
(proporcidn 98%-2%) logra la recuperacion del poliéster, siendo capaz de remover los tintes presentes. Se
evidencia una disminucion del diametro de la fibra de un 50,6%, medido con microcopia electrénica de barrido,
que se le atribuye principalmente al desprendimiento de recubrimientos, conservando la macroestructura de las
fibras de poliéster evidenciado por estereomicroscopio.

La superficie de contorno y el gréafico de superficie tridimensional permitié la identificacidn de dos zonas de
trabajo: 1) 50-65°C 0,30-0,35 %v/v 152-160 miny 2) 70°C 0,50 %v/v 168 min. Como condiciones de operacion
para trabajo preliminar se sugiere la zona 2, con concentracion y temperaturas intensivas. Para posteriores
analisis bajo el método de minimos cuadrados para la evaluacion por escalones en RMS y posterior optimizacién
se recomienda explorar la zona 1 tomando como punto de interés las condiciones 70°C, 35%v/v y 180 min, en
la cual se obtuvo el mayor porcentaje de degradacion con el presente modelo (52,75%).

Se evidencia un incremento de masa en ciertas muestras, cuyas condiciones de operacion se alinean con la
sintesis de acido sacarico, lo cual es un indicador de la sintesis de subproductos resultantes de la oxidacion
parcial de la glucosa. Lo anterior hace referencia a un potencial de investigacion en la evaluacion del tratamiento
propuesto sobre muestras 100% algoddn y la obtener subproductos compuestos de nitratos de glucosa.

El tamafio de corte O (deshilachado) permite reducir la necesidad de la agitacion, mientras que a mayor
tamafio si es requerido aplicar agitacién, ya sea de forma intermitente o continua. Es importante resaltar que
ambos tipos de agitacion entregan resultados similares, a pesar de que estadisticamente no presenten
significancia.

La caracterizacion fisicoquimica se complement6 con la observacion de las fibras con estereomicroscopia y
microscopia electronica de barrido (SEM), asi como analisis de composicion EDS donde se identifica la
conservacién de la macroestructura del poliéster; esto es de gran importancia para una posterior evaluacion de
las propiedades mecéanicas que permitan procesos de reincorporacion en la cadena productiva en procesos de
termoformado. De forma similar se evalué el pH de la suspensién obtenida, donde se encontrd un potencial de
recirculacién para el tratamiento de mas muestras.

Los modelos empleados no son lo suficientemente robustos para la evaluacién de los factores que afectan el
proceso. Se sugiere la construccién de un nuevo modelo que considere los cinco factores de manera simultanea,
asi como la inclusién de una variable de respuesta alternativa dada por la absorbancia de la suspension de la
muestra. Asi mismo, se sugiere el porcentaje de algodon presente en la muestra y la proporcion sélido/liquido
como factores a tener en cuenta para la construcciéon de un nuevo modelo mas robusto y que indique la
flexibilidad de aplicacién del tratamiento propuesto sobre un amplio rango de residuos textiles.

5. Tabla de Anexos

Tabla 1. Documentos adicionales incluidos con el proyecto de grado.

Nombre Desarrollo (propio/terceros) Tipo de Ubicacion
Archivo

Anexo 1 — Cédigo RStudio Adaptado de [65] R File Enlace
Anexo 2 — Resultados variacion Desarrollo propio xIxs Enlace
temperatura, concentracion y tiempo
Anexo 3 — Resultados efecto tamafio y Desarrollo propio xIxs Enlace
agitacion
Anexo 4 — ANOVA modelo 1 Desarrollo propio pdf Enlace
Anexo 5 — ANOVA modelo 2 Desarrollo propio pdf Enlace
Anexo 6 — ANOVA modelo 3 Desarrollo propio pdf Enlace
Anexo 7 — Registro fotografico Desarrollo propio .pptx Enlace
estereomicroscopio
Anexo 8 — Registro fotografico SEM Desarrollo propio .pptx Enlace
Anexo 9 — Resultados EDS muestra sin Desarrollo propio pdf Enlace

tratamiento
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