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RESUMEN

En el presente trabajo se evaluaron los efectos fisicoquimicos que tuvieron
lugar en fibras de coco, yute y henequén, después de haber sido tratadas en
soluciones acuosas con hidréxido de sodio, lauril sulfato de sodio e hipoclorito de
sodio. Asi como también la repercusién de dichos tratamientos en las
propiedades fisicas de materiales compuestos de matriz epéxica (MCME) que

emplearon a dichas fibras como elementos de refuerzo.

Las fibras de coco, yute y henequén fueron caracterizadas por microscopia
Optica, espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR), analisis
de pérdida masica post-tratamiento, analisis de absorcion y desorcion de agua y
analisis de humedad contenida. Los materiales compuestos elaborados por el
método de deposicion manual de fibras con orientacién aleatoria y polimerizado
en compresion en frio, asi como también los elaborados con fibras tejidas 0°/90°
y polimerizados en bolsa de vacio con temperatura alta, fueron caracterizados
con ensayos a la tensioén, ensayos a la flexion, microscopia optica y analisis de

densidad.

El efecto de parametros como el tipo de agente modificador, la
concentracion de este en la solucién alcalina, la duracién del tratamiento quimico,
la técnica de manufactura del material compuesto y el tipo de fibra fue examinado
con la finalidad de determinar su influencia sobre las propiedades mecanicas de
los MCME reforzados con fibras vegetales.

Las pruebas mecénicas de flexion y tension mostraron una superioridad
de los MCME reforzados con fibras de yute, a su vez, los MCME reforzados con
fibras de yute tratadas con NaOH y LSS mostraron las mejores propiedades

Vil
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mecanicas, y en cuanto a la técnica de manufactura, los MCME reforzados con
fibras orientadas y curados en bolsa de vacio y con temperatura alta de
polimerizado resistieron los mayores esfuerzos a la tension y a la compresién, y

mostraron los mayores médulos elasticos respectivamente.




CAPITULO 1 INTRODUCCION

CAPITULO 1. INTRODUCCION

Uno de los mas grandes suerios del hombre ha sido el imitar el vuelo de
las aves, desde la mitologia griega hasta estudios méas formales por Leonardo Da
Vinci dan cuenta de lo presente que ha estado en la mente de aquellos que
pretendian concretar el hito de emprender el vuelo.

La historia del desarrollo de las bases de la aeronautica esta escrita en su
mayoria con la sangre de aquellos que intentaron desplazarse por un medio
totalmente desconocido para el ser humano. Dichas pérdidas humanas al intentar
sostenerse en el aire han tenido su origen en diversos detalles tecnoldgicos, uno

de ellos, la ingenieria de materiales.

Desde la época de la antigua Grecia, con el relato de icaro que perecié
cuando el primitivo material compuesto de sus alas se derritié ante el sol, se tenia
ya en mente que los materiales serian el principal obstaculo que limitaria los

esfuerzos de los inventores por desarrollar un artefacto que pudiese volar.

Pero remontémonos mas atras en la historia y hablemos de la importancia
de los materiales en el desarrollo tecnolégico de la humanidad y la evolucion de

dichos materiales hasta su impacto en la industria aeronautica.

Desde sus inicios, el hombre ha buscado la subsistencia de su especie
mediante la transformacion de su entorno, haciendo su paso por este mundo lo
mas seguro y confortable posible. Dichas labores de alteracién del medio
iniciaron con la fabricacion de herramientas a partir de los materiales que
obtenian de la propia naturaleza, dentro de estas materias primas primitivas se
encuentran las piedras, pieles, huesos, etcétera. Posteriormente, el ser humano
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paso a la era de los metales, dominando el cobre, el bronce, el hierro, el acero y
demas aleaciones. Estas tecnologias fueron el resultado de la acumulacion de

conocimiento transmitido de generacion en generacion.

Aparte de su interés en el desarrollo de herramientas, el humano también
dirigié sus esfuerzos en encontrar medios para protegerse de las adversidades
del clima, comenzando por sus propias vestiduras y, posteriormente, la
edificacion de lugares habitables. Para esta tarea el hombre emple6 materiales
que podia adquirir de forma directa de la naturaleza. Ejemplo de esto son las
chozas de piel, carrizo, paja, madera, y otros materiales. Conforme fue
acrecentandose la necesidad de construir edificaciones mas grandes y
duraderas, nuevos materiales se hicieron necesarios, dentro de los cuales el

cemento (hormigén) fue uno de los desarrollos mas importantes en la historia.

Hasta aqui se ha hablado acerca de las necesidades basicas del hombre
y la forma en que los materiales han sido clave en la satisfaccion de éstas. La
guerra no se puede dejar a un lado, ya que han sido los conflictos bélicos los que
en los ultimos siglos han sido precursores y aceleradores del desarrollo de

nuevos y mejores materiales, ya sea para cuestiones ofensivas o defensivas.

Entre los adelantos tecnoldgicos y cientificos mas importantes impulsados
por los grandes conflictos del siglo pasado estan el desarrollo de la aviacion, la
exploraciéon espacial, la energia atébmica y las telecomunicaciones. Dichas
tecnologias no hubiesen sido posibles sin el desarrollo de nuevos materiales,
cada una de ellas signific6 enormes esfuerzos encausados a la obtencién de
componentes que fuesen capaces de soportar los requerimientos de las nuevas

fronteras propuestas por el hombre.

Dentro de los nuevos materiales desarrollados por el hombre se
encuentran los polimeros, comunmente llamados plasticos. Estos materiales
derivados del petréleo forman parte de la vida diaria en el mundo civilizado, hoy

no se podria siquiera imaginar el mundo sin ellos. Dentro de sus ventajas estan
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su costo relativamente bajo y la alta facilidad de manufacturar productos
constituidos de plastico.

Una de las grandes desventajas de los plasticos es que sus propiedades
mecanicas restringen ampliamente su uso en campos donde su versatilidad
podria ser de gran valia, de ahi que se sigan investigando métodos para modificar
su desempeio. Dentro de las tecnologias desarrolladas para obtener mejores
propiedades mecanicas se encuentran los refuerzos con materiales de otra
naturaleza, dichos polimeros reforzados entran en la categoria de materiales

compuestos.

El material compuesto de mayor uso desde el origen de este tipo de
materiales es la fibra de vidrio inmersa en polimeros termofijos y termoplasticos.
El desarrollo de plasticos reforzados con fibra de vidrio, GFRP, fue ampliamente
investigado en la década de los afos 30’s, resultando en patentes para la

fabricacién de fibras de vidrio y de resinas que fungiesen como matriz.

Los GFRP han sido y siguen siendo utilizados en una amplia gama de
aplicaciones ingenieriles, como lo son la construccién, vehiculos aéreos,
terrestres y marinos; mobiliario doméstico e industrial, entre otros. Una de sus
limitantes es su alto costo relativo, alta densidad con respecto a materiales
semejantes y la alta contaminacion que se genera desde su manufactura hasta

su disposicion final.

En la industria aeronautica han tenido un muy variado uso, siendo asi que
las primeras aplicaciones de este novedoso material compuesto fueron en los
radomos de las aeronaves, cobertura del habitaculo dénde se resguarda el radar
meteoroldgico y distintos radares, y sensores de uso militar. Después de ahi, su
uso se hizo extensivo a otras aplicaciones de mediano a bajo compromiso
estructural en aeronaves grandes comerciales, y de uso extensivo en aeronaves

utilitarias y deportivas.

Hoy en dia, el uso de este tipo de materiales compuestos ha sido debatido
debido a problemas ecoldgicos, instando a los fabricantes a buscar métodos de
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reciclaje con el fin de generar un menor impacto ambiental. Los esfuerzos se han
dirigido principalmente a la busqueda de meétodos de reciclaje que resulten ser
econdmicamente atractivos, formulacion de matrices poliméricas biodegradables
y reemplazo de las fibras de vidrio por fibras naturales organicas. Todas estas
alternativas que buscan aminorar el dafio a nuestro planeta deben sustituir a los
GFRP conservando o mejorando las propiedades mecanicas originales, tarea
que motiva a diversos grupos de investigacion alrededor del mundo a realizar
investigacién basica y aplicada entorno al desarrollo de nuevos materiales
compuestos.

1.1. LOS MATERIALES COMPUESTOS

Un material compuesto es mas que un material heterogéneo, se dice que
un material compuesto es aquel en el que estan presentes dos o mas
constituyentes, en donde cada uno conserva sus propiedades fisicoquimicas,
pero se encuentran interactuando de tal forma que las propiedades del material
compuesto superan a las de los constituyentes aislados. Algunos autores se
atreven a decir que basicamente son fibras de alta resistencia inmersas en una
matriz de un material débil [1], es decir, dos componentes, una matriz y un

refuerzo fisicamente distinguibles entre si.

Los materiales compuestos existen desde antes de que el hombre hiciera
su aparicién en el planeta. Existen materiales compuestos naturales, el mejor
ejemplo es la madera, la cual combina fibras largas y resistentes de celulosa

inmersas en una matriz conglomerante de lignina amorfa y hemicelulosa [2].

Una vez que el ser humano comenzd a modificar su entorno y trabajé con
materiales de mayor complejidad, hicieron su aparicién los primeros materiales
compuestos sintéticos.

Los materiales compuestos evolucionaron conforme avanzaron las
tecnologias de manufactura. La diversidad actual permite clasificarlos de diversas
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maneras. En la figura 1.1 se muestra la clasificacion general de los materiales

compuestos.
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Figura 1.1. Clasificacion general de los materiales compuestos.

1.1.1. TIPOS DE MATRICES.

Se considera que la matriz es el elemento de mayor proporcion,
generalmente refiriéndose a cuestiones volumeétricas y/o masicas. Comunmente,
es el constituyente de menor resistencia mecanica y su principal aporte radica en
la transmisién de esfuerzos hacia las fibras de refuerzo. Las matrices, como se

puede observar en la figura 1, pueden ser ceramicas, poliméricas o metalicas.

Las matrices ceramicas generalmente se emplean cuando la temperatura
de operacion del material sera alta, siendo el carburo de silicio y arreglos
atébmicos de carbono (grafito, grafeno, etc.) los més utilizados. La principal




CAPITULO 1 INTRODUCCION

limitante de las matrices ceramicas radica en que la fibra de refuerzo debe de
tener una alta resistencia a la oxidacion a altas temperaturas, esto debido a las
microgrietas generadas en el ceramico, las cuales permiten el contacto entre las
fibras y el medio ambiente de trabajo. Ademas, debe de existir compatibilidad

quimica y compatibilidad de coeficientes de dilatacion térmica [3].

Las matrices metédlicas tienen una mayor gama de aplicacién que las
matrices ceramicas. Las aleaciones mas empleadas como matrices son las de
aluminio, titanio y aceros eutectoides orientados. Sus principales ventajas son la
capacidad de trabajar a altas temperaturas (especialmente las aleaciones de
titanio); su alta resistencia al impacto, alta resistencia a la compresion y una alta
conductividad térmica y eléctrica. Dentro de sus principales desventajas estan la
limitante tecnoldgica de manufactura, lo que las hace costosas; las tecnologias
de unién son complejas e ineficientes, y estas matrices son propensas a la fatiga
térmica y a la corrosion [3]. Estas matrices metélicas son reforzadas con fibras
de ceramicos que afaden propiedades de interés especifico, tales como

abrasivos, aislantes térmicos, etc.

Las matrices poliméricas se dividen en resinas termoplasticas
(polipropileno, polifenil sulfano, poliamidas, polietileno, etc.) y en resinas
termoestables (resinas poliéster, fendlicas, melaninas, silicones, poliuretanos,
epodxicas, etc.). Las principales ventajas de estas matrices son su capacidad de
adaptacién a geometrias complejas, su baja densidad y alta disponibilidad. Sus
limitaciones son muy variadas, ya que sus caracteristicas son muy diferentes
entre un polimero y otro, aunque todas comparten dos debilidades: la baja
temperatura de operacion y resistencia mecanica [4].
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1.1.2. TIPOS DE REFUERZOS

Los refuerzos en un material compuesto suelen pensarse comunmente
como fibras alargadas, de hecho algunos autores se limitan a tratarlos como
tales, pero la realidad es que los refuerzos pueden ser de cualquier geometria:
esféricos, hojuelas, amorfos, fibras cortas, fibras largas, etc.

Cuando se dice que la caracteristica principal de los refuerzos en un
material compuesto es que son mas resistentes, no se debe de pensar que por
esta afirmacién estos materiales son mejores en todo. Esta asunciéon hace
referencia a alguna caracteristica fisica en particular, por ejemplo, puede tener
mayor dureza que la matriz, o mayor resistencia a la tensién, o mayor resistencia

a los esfuerzos cortantes, etc.

Una clasificacion de los refuerzos puede ser la propuesta en la figura 1,
donde se dividen en 3 tipos al igual que las matrices.

De los refuerzos ceramicos, los mas empleados son las fibras de vidrio,
fibras de boro y fibras de carbono; estos refuerzos tienden a ser fragiles y tener
poca resistencia a esfuerzos cortantes, su mayor aportacion es la resistencia a
esfuerzos de tensidon direccionados paralelamente a su eje longitudinal. Una
forma de emplear esta caracteristica a favor del disenador es el hacer uso de
entramados (tejidos), en donde las propiedades resultantes sean ortotrépicas, o
en algunos otros casos, isotropicas al emplearlas con orientacion aleatoria y con

longitudes reducidas.

Los refuerzos metdlicos son empleados generalmente para brindar
elasticidad a medios rigidos, uno de los ejemplos mas ilustrativos son las varillas
de acero empleadas en el hormigén armado.

Existen propiedades que hacen atractivo el empleo de los polimeros como
agentes de refuerzo. Ejemplo de estas propiedades son su baja densidad, alta
ductilidad, gran resistencia al impacto, aislamiento térmico, aislamiento de

vibraciones mecanicas, entre otras. En la actualidad, es posible encontrar
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materiales compuestos reforzados con filamentos de PE de ultra peso molecular
o nylon (cintas adhesivas).

De igual manera que los otros tipos de refuerzo, los materiales poliméricos
se pueden trabajar en diversas configuraciones geométricas, ya sea en fibras
largas, fibras cortas, fibras alineadas, fibras con orientacion aleatoria, fibras

hiladas, fibras hiladas y tejidas, etc.

1.1.3. MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ POLIMERICA DE MAYOR USO EN EL
SECTOR AERONAUTICO

En un principio, la industria del autotransporte emple6 principalmente
madera con algunas aplicaciones metalicas. Ejemplo de esto lo vemos en las
carretas, en donde la mayor parte de la estructura era de madera y los herrajes
eran para propositos especificos y estaban fabricados de acero al igual que
algunos elementos de la suspension y las ruedas. Este fue también el caso de
los navios, en donde la estructura principal, durante siglos, estuvo constituida
principalmente de madera, con pequefas piezas de metal para uniones y puntos

de anclaje para tensores.

Con el inicio de la revolucién industrial se requirieron procesos donde la
maestria artesanal se relegd a un segundo plano y sobre todo, se requirié de una
produccién mas rapida. Debido a esto se comenz6 a desplazar a la madera por
componentes metalicos que a su vez eran unidos por otros elementos también

metdlicos. La madera pas6 a ser un elemento cosmético en estos vehiculos.

Debido a los eventos de la primera guerra mundial que generaron escasez
en los principales insumos que requeria la sociedad (madera, acero, algoddn,
etc.), y la carrera armamentista por parte de los paises avanzados, el desarrollo
de nuevos materiales se hizo una necesidad inminente, acelerando el desarrollo
de materiales basados en polimeros obtenidos de la petroquimica, entre otros.
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Como resultado de estos trabajos de investigacion y desarrollo se
obtuvieron fibras sintéticas que reemplazaron al algodon, lino, henequén, yute y
muchas mas fibras naturales. También, se comenzaron a desarrollar las primeras
resinas que mediante un proceso de polimerizacidon podian adoptar formas
determinadas con propiedades mecanicas suficientes para darles un uso civil y

militar.

Fue en los afos 30’s que la empresa Owens Corning obtuvo por accidente
un método para generar filamentos de SiOz2, o lo que hoy conocemos como fibra
de vidrio. Por ese tiempo, Du Pont avanzé en el desarrollo de resinas y plasticos,
siendo en 1936 el afio en que desarrollé una resina capaz de combinarse con la
fibra de vidrio y formar un material compuesto. Esta resina fue el primer antecesor

de la resina poliéster moderna [5-6].

Fue durante la segunda guerra mundial que se emple6 por primera vez la
fibora de vidrio inmersa en un polimero: fiberglass. Su aplicacion, como se
menciond anteriormente, fue para reemplazar el contrachapado usado en el
radomo de las aeronaves. Su primer uso civil fue también en el sector de la
transportacion, se usé para la construccién de botes y carrocerias de automéviles

deportivos.

Posterior a esto, nuevas fibras y resinas siguieron desarrollandose, siendo
las fibras de carbono inmersas en una matriz epdxica el siguiente material
compuesto de gran relevancia a usarse en el sector aeronautico. Esta nueva linea
de materiales compuestos mostré6 un desempefio muy superior que el de las
fibras de vidrio, siendo sus principales ventajas su ligereza y alta resistencia

mecanica; aunque su alto costo ha limitado la propagacién de su uso.

Resultado de estas ventajas y desventajas, la fibra de carbono inmersa en
matrices poliméricas es un material exdtico que tiene su mayor campo de
aplicacién en el sector aeroespacial, automotriz de alta gama y en algunos
articulos deportivos de gran desempefo. En la figura 1.2 se muestra el empleo
de los materiales compuestos en una aeronave de Ultima generacion.
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Figura 1.2. Empleo de materiales compuestos en un Boeing 787 de ultima

generacion.

En la actualidad, debido a las exigencias legislativas en cuanto a seguridad
en la aviacién, se busca el reemplazar materiales peligrosos como las resinas

fendlicas y fibras de vidrio, con materiales renovables, ligeros y seguros.

Las fibras vegetales actuando como refuerzo en matrices poliméricas son
una opcion atractiva para reemplazar a otras fibras sintéticas, no obstante, son
grandes los retos a vencer, entre ellos, la generacion de tecnologia que haga
viable su uso a escala industrial y por otro lado, cumplir con la normativa vigente
a nivel mundial, especificamente lo dictado por la Administracion Federal de la
Aviacién, FAA, en Estados Unidos de Norte América y la Agencia Europea de

Seguridad en la Aviacion, EASA, en la Union Europea.

Para aplicaciones en los interiores de las aeronaves, paneles decorativos
sin propédsitos estructurales por ejemplo, los estrictos requerimientos estan
ligados con la resistencia al fuego.

10
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La resistencia al fuego es evaluada y validada a través de una serie de
pruebas de acuerdo a la Regulacién Federal de Aviacion, FAR, #25, seccion
25.853 apéndice F:

¢ Inflamabilidad.
e Prueba de liberacién de energia térmica (OSU).
e Densidad de humo.

e Toxicidad de humo.

La resistencia al fuego es el mayor reto a vencer cuando se trabaja con

fibras vegetales [31].

Entre los materiales compuestos mas empleados en la industria
aeronautica estan los materiales compuestos de matriz polimérica termofija con
refuerzo de fibra de vidrio, mejor conocidos como materiales de fibra de vidrio o
en inglés “Glass Fiber Reinforced Plastic - GFRP”, son polimeros reforzados por

fibras de vidrio tejidas o aleatorias de corta longitud (mat).

Los componentes manufacturados con GFRP tienen una relacién
resistencia/peso mejor que varios materiales tradicionales que podrian
desempefiar la misma funcién. Otra ventaja que ha extendido su uso es el rapido

desarrollo de nuevos productos constituidos por GFRP.

El proceso de manufactura de las fibras de vidrio es llamado pultrusion.
Dicho proceso es llevado a cabo en grandes hornos donde arena de silice es
gradualmente fundida junto con caliza, caolinita, dolomita, fluorita y otros
compuestos. Una vez en estado liquido, la mezcla es extruida a través de dados
que tienen un orificio de salida de aproximadamente entre 5 y 25 micras.
Posteriormente, los filamentos obtenidos son recubiertos por una solucién
quimica para finalmente ser enrollados o tejidos para su uso posterior.

Las propiedades mecanicas de las fibras de vidrio dependen de la forma
en que se apliquen las cargas en ésta, teniendo su mayor resistencia a la tension

cuando las cargas se aplican a lo largo de su eje longitudinal. Las fibras son

11
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debiles a esfuerzos cortantes, y también en esfuerzos a compresién debido a su
alto alargamiento. Una forma de lidiar con esta heterogeneidad de propiedades
es el generar arreglos de fibras y mantenerlos en dichas posiciones mediante una

matriz.

Ademas de esto, se pueden sobreponer multiples capas de tejidos o
entramados, orientadas en diferentes direcciones, lo cual incrementa la rigidez y
sus propiedades pueden ser eficientemente controladas y aprovechadas. En la
tabla 1 se puede observar algunas de las propiedades de mayor interés de los
GFRP.

Tabla 1.1. Propiedades mecanicas de los GFRP y sus componentes.

] Gravedad Esfuerzo a la Esfuerzo a la
Material . .. ..
especifica tension [MPa] compresion [MPa]
Resina poliéster 1.28 55 140
Resina poliéster y
30% de fibra de vidrio 1.4 100 150
en MAT
Resina poliéster y
45% de fibra de vidrio 1.6 250 150

tejida

Respecto a las técnicas de manufactura de componentes constituidos por

GFRP, las mas usadas son las siguientes [5]:

 Aplicacion manual o “hand lay-up”. En esta técnica se debe de contar
con una superficie sobre la cual se iran depositando las capas de fibra de
vidrio, ya sea tipo mat o tejida. Primero se aplica una capa de resina ya
preparada con su catalizador, posterior a esto se coloca una capa de fibra

12



CAPITULO 1 INTRODUCCION

1.2.

de vidrio la cual es impregnada posteriormente. El proceso se repite tantas

veces como capas se deseen. Se deja polimerizar a condiciones ambiente.

» Hand Lay-up con moldeo por compresion. Esta técnica comienza de
igual manera que el “hand lay-up”, la diferencia es que una vez que se
termina de colocar e impregnar las diferentes capas de fibra de vidrio, se

procede a comprimir la geometria a temperatura ambiente.

» Técnica de prensado en caliente. Se colocan las diferentes capas de
fibra de vidrio y se van impregnando a mano, finalmente se comprime el
arreglo y se aplica calor mediante resistencias eléctricas contenidas en los
moldes compresores. Las temperaturas no son muy altas, generalmente

oscilan entre los 50 a 100°C.

* Mezcla y moldeo. Se hace una mezcla de resina con fibras cortas y
algunos materiales de relleno o “fillers”. La mezcla es posteriormente

aplicada en el molde y se deja curar a temperatura ambiente o controlada.

IMPACTO ECOLOGICO DE LOS MATERIALES COMPUESTOS

El impacto que ha tenido la actividad humana en nuestro planeta se ha

incrementado de forma exponencial de la mano con el incremento de la poblacion

y acrecentado aun mas por el consumismo desmedido que predomina en la

sociedad actual.

En vista de esto, el sector aeronautico ha sido pionero en la busqueda de

disminuir la afectacion medioambiental debido a la manufactura, operacion y

disposicion final de las aeronaves y sus equipos.

Anteriormente, empleando aleaciones de aluminio como principal

componente en la estructura de los aviones, mas del 96% en peso de las

aeronaves se podia reciclar de forma facil y econémicamente rentable. Situacion

que ha cambiado de forma radical con la implementacién de los materiales

13
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compuestos reforzados con fibras sintéticas, de ahi que surja la necesidad

imperante por desarrollar materiales amigables con el medio ambiente.

1.2.1. CONTAMINACION AMBIENTAL DERIVADA DEL USO DE MATERIALES
COMPUESTOS CON REFUERZO DE FIBRA DE VIDRIO

En la actualidad el tema de la contaminacién ambiental es un punto de
gran relevancia en las agendas de trabajo y legislacion de la mayoria de los
paises industrializados. Debido a los altos indices de contaminacion, cada vez
son mas estrictas las leyes que intentan regular el impacto del ser humano en el

medio ambiente.

Los polimeros parecian ser la respuesta para la demanda tan grande de
insumos de todo tipo por la sociedad. Se desarroll6 una inmensa variedad de
éstos; termoplasticos y termofijos, pero en un principio no se tuvo en cuenta el
impacto tan negativo que iban a tener sobre nuestro planeta, esto debido a que
no son biodegradables, y por lo general, su periodo de vida util es bajo, ya sea
por deterioro o por la filosofia de su uso desechable. El problema de la
degradacion es verdaderamente alarmante, ya que por ejemplo, una botella de
plastico de polietileno puede llegar a tardar hasta 1000 afios en degradarse
completamente. Aunado a todo esto, algunos polimeros durante su degradacion,
tienden a liberar quimicos que contaminan severamente a la tierra y mantos

acuiferos.

Existen diversos motivos que han impulsado a la industria y a grupos de
investigacion a reducir el impacto ambiental de los GFRP, ya que los residuos
generados a partir de la conformacién de piezas de este material son muchos y
a diferencia de otros materiales, por ejemplo los metales, estos desperdicios no
son reciclables y los métodos de degradacién acelerada no son econémicamente
atractivos para las empresas. Otro motivo de preocupacién es que al finalizar la
vida util de las piezas de GFRP, estas tienen la misma problematica
anteriormente descrita [8-9].

14
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Hasta hace pocos afnos, la mayoria de los residuos provenientes del uso
de GFRP eran incinerados, mientras otro tanto era simplemente enterrado. En la
actualidad, nuevas regulaciones como la directiva europea 2000/53/EC limitan a
los fabricantes de vehiculos aéreos, terrestres y maritimos a que, a partir del afo
2015, el 85% del total de peso de sus autotransportes debe de ser reciclado o
reusado al final de su vida util, el 10% debera ser usado para generacion de
energia y solamente un 5% podra ser confinado bajo tierra [10]. Esta directiva
también responsabiliza al fabricante de vehiculos a que, al final de la vida atil de

estos, se haga responsable de su disposicion conforme a la normatividad.

1.2.2. PRINCIPALES LINEAS DE INVESTIGACION PARA MINIMIZAR EL IMPACTO
ECOLOGICO PRODUCIDO POR LOS GFRP

Debido a lo anteriormente expuesto, diversas lineas de investigacion han
surgido para desarrollar tecnologias que aminoren el impacto ambiental de los
materiales compuestos, que cumplan con la normatividad internacional vigente y
a su vez, sean econdémicamente favorables para las empresas que fabrican
componentes de materiales compuestos o se dedican al reciclaje. Entre las

opciones viables que en la actualidad se estan investigando se encuentran:

a) Sustitucién de la matriz polimérica por matrices amigables con el

medio ambiente provenientes de fuentes vegetales sustentables [14, 37].

b) Sustitucidn de las fibras artificiales de refuerzo por fibras naturales
vegetales.

C) Generacion de tecnologias que degraden las cadenas poliméricas
de las resinas termoestables, de tal manera que sirvan como precursores
base para nuevos compuestos quimicos [38].

d) Desarrollo de tecnologias que permitan separar a las fibras de alto
valor (fibras de vidrio o fibras de carbono) sin ejercer dafnos fisicos
considerables a estas [39].

15
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1.2.2.1. FIBRAS VEGETALES COMO REFUERZO DE MATERIALES COMPUESTOS
Las fibras naturales vegetales han sido empleadas por el hombre desde
tiempos antiguos, se emplearon para la fabricacion de indumentaria, para la
construccién de viviendas, para la elaboracion de cuerdas y redes, para la union
de elementos ente otras muchas aplicaciones.
En la figura 1.3 se muestra una forma de clasificar a las fibras vegetales,
FV, de acuerdo a su origen.
o Li’n"o
« cafiamo

Tallos « Yute
* Ramio

* Agaves

Fibras | A Hoi | Fibras de hOja.de platano
Vegetales i3S * Fibras de pastizales
h o * Fibras de hoja de palma

* Algodon
* capoc

«  Akon

*+ Coco

Semilas

Figura 1.3. Clasificacion de las principales fibras vegetales empleadas por

el ser humano.

De las fibras expuestas en la figura 1.3, hay algunas que no se han
implementado en el reforzamiento de matrices poliméricas debido a sus
propiedades y su disponibilidad. Generalmente, se ha optado por la investigacion
de fibras con alta disponibilidad y que en ocasiones estan siendo un problema de
contaminacién en su lugar de origen. Tal es el caso de la fibra de coco en algunas
regiones del mundo, en donde su sobre explotacién genera grandes cantidades
de fibra que es manejada como desperdicio de bajo valor y por consiguiente es
simplemente abandonada, propiciando la pérdida de fertilidad de la tierra donde
es depositada. Tan solo en el afno 2000, se generaron 8.36 millones de toneladas
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de fibra de coco, las cuales en su mayoria fueron tratadas como desperdicio y
abandonadas sobre el terreno de cultivo [11].

De las fibras anteriormente mencionadas, para el presente trabajo de
investigacién, se analiz6 cada una de éstas, tomando en cuenta tres principales
parametros: disponibilidad en el mercado nacional, resistencia mecanica y

resistencia a la degradacion por humedad.

Tomando en cuenta estos parametros, se considerd que las tres fibras que
mejor se adaptaron a los requerimientos son las fibras de coco, yute y henequén.
Las tres fibras han sido empleadas durante siglos en las actividades comerciales
e industriales alrededor del mundo.

Las fibras de coco presentan una baja manejabilidad, pero una alta
resistencia mecéanica y un bajo deterioro en el medio ambiente. Su naturaleza es
tal que han evolucionado a lo largo de miles de afos para soportar el ambiente

marino, uno de los mas agresivos en el planeta.

El henequén, planta mexicana originaria de la peninsula de Yucatan, fue
responsable del florecimiento de esta regiéon durante el Porfiriato, ya que se
exportaba a lo ancho y largo del mundo, teniendo su debacle al desarrollarse
fibras artificiales que las sustituyeron de forma abrupta, dejando en la banca rota
a esta industria mexicana. Estas fibras presentan altas propiedades mecanicas,
tienen buena manejabilidad, su uso principal esta en la fabricacion de tejidos
bidireccionales 0°/90° con hilos trenzados. Con estos tejidos se han fabricado
costales para el transporte de mercancias variadas. En la época en que su uso
fue extensivo, el traslado de las mercancias contenidas en costales de fibra de
henequén se hacia por mar, probandose de sobra su resistencia a medios
himedos, salinos y exposicion a rayos ultravioleta.

La fibra de yute, obtenida de los tallos de la planta de yute, son fibras de
un didmetro de seccion transversal menor que las fibras de henequén y de coco,
su manejabilidad es mayor que la del henequén y su resistencia mecanica se ha

probado en su principal uso, las cuerdas para embarcaciones marinas. Uso en el
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cual, han sido sometidas al embate climatolégico y al mismo tiempo, a grandes
esfuerzos tensores y cortantes, pruebas que no dejan lugar a dudas de que esta
fibra deba estar entre las tres fibras vegetales a estudiar.

Las fibras vegetales estan compuestas principalmente de celulosa,
hemicelulosa, pectina y lignina. El porcentaje de cada uno de estos
constituyentes varia en cada especie, y dentro de la misma especie varia de
acuerdo a las condiciones en las que crecié la planta. La celulosa es el
componente responsable de la rigidez de las fibras naturales. La hemicelulosa es
un polisacarido totalmente amorfo de bajo peso molecular comparado con la
celulosa. La naturaleza amorfa de la hemicelulosa da como resultado una parcial
solubilidad en agua y soluciones alcalinas. La pectina, cuya funcién es mantener
a las fibras juntas, es un polisacarido como la celulosa y la hemicelulosa. La
lignina es un polimero amorfo pero a diferencia de la hemicelulosa, la lignina esta
conformada principalmente de anillos aromaticos y por lo tanto, no tiene mayor
relacion con la absorcion de humedad. En la figura 1.4 se muestran las
estructuras moleculares de los principales componentes de las fibras vegetales.

J W 5 HO\
HO I OH OH F\ 0
D I ‘| /,_:(v‘ /Ij;_<‘.
) TYL \=/
s Z 7 N \
~0” Y~ OH “ ‘] o} 0 —0 }
o o A o L
¥ 8 \T( ~ HO— OH —_
J U ZA \>~ 0 _<,{/ \
HO” Y TOH sd Nt N
. =
o \ y ‘/‘_L . 0..

Figura 1.4. Estructura molecular de la celulosa (A), hemicelulosa (B),
pectina (C) y lignina (D).
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Las ventajas mas significativas del uso de fibras naturales como refuerzo
en materiales compuestos estan en su costo, su sustentabilidad y densidad. Las
fibras naturales tienen un costo promedio de $0.50 USD/kg, y pueden crecer y
estar listas para su cosecha en unos cuantos meses. Otra ventaja es que crecen

en localidades aisladas donde pueden detonar la economia de esas regiones.

Entre algunos factores que actualmente limitan la produccién a alta escala
de materiales compuestos con refuerzo de fibras naturales se encuentra, la baja
resistencia mecéanica que presentan los materiales compuestos comparado con
los GFRP. Esto es comunmente debido a la incompatibilidad entre la fibra y la
matriz polimérica. La impregnacion de resina en las fibras naturales es realmente
pobre comparada con las fibras de vidrio y esto constituye un reto para la
manufactura a gran escala [24].

Un segundo factor limitante, es la absorciéon de humedad por parte de las
fibras naturales, las cuales tienen la capacidad de absorber agua del medio
ambiente. Esta absorcion de humedad deforma la superficie de los materiales
compuestos, lo que debilita su resistencia e incrementa su peso. Adicionalmente,
con la absorcion de agua en porcentajes de hasta 20% de su peso, la ventaja
que suponia su baja densidad se ve nulificada [30]

1.2.2.2. MODIFICACION DE FIBRAS NATURALES VEGETALES

Actualmente, el tratamiento de las fibras naturales es un campo de
investigacién que esta recibiendo especial atencion por diversos grupos de
investigacioén [2, 8, 9, 11-24, 28, 30, 33-37].

La absorcidon de agua en las fibras naturales comunmente ocurre debido a
los grupos libres de hidroxilos en la cadena polimérica de la celulosa. Con una
relacion de 3 grupos de hidroxilo por cada cadena de glucosa, la cantidad de
agua que puede absorber es de hasta 8 veces su peso. Mediante la modificacion
de estos hidroxilos, la absorcién de humedad puede ser reducida. Existen varias
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técnicas prometedoras que han sido estudiadas por varios grupos de

investigacidn. Entre estos tratamientos se encuentran:

a)

Impregnacion de fibras. Para lograr una mejor interaccién entre las fibras
naturales y la matriz polimérica, un tratamiento de impregnacién previo de
la fibra mediante una solucién polimérica de baja viscosidad puede ser
empleada. Uno de estos métodos se lleva a cabo mediante la
impregnacion de PVC. Con este tratamiento ha sido posible obtener una
buena interaccion con matrices de poliestireno [2].

Acoplamiento quimico. Es un conjunto de técnicas de modificacién de
las fibras en el que se mejora la adhesion interfacial entre la matriz
polimérica y éstas. La superficie de la fibra es tratada con compuestos que
forman uniones quimicas entre la fibra y la matriz [2].

Copolimerizacion por injerto. Es un método efectivo de modificacién
quimica. La reaccion es iniciada por radicales libres de la molécula de
celulosa. La celulosa es tratada con una solucién acuosa con iones y es
expuesta a radiacion de alta energia. Posteriormente, la molécula de
celulosa es fragmentada y se forman radicales. Después, los radicales son
tratados con una solucion con mondémeros, los cuales se seleccionan
conforme a la matriz, para que la fibra y la matriz sean compatibles [2].
Tratamientos con compuestos que contienen grupos —CH20H.
Mediante estos tratamientos, compuestos quimicos que contienen grupos
de metanol (-CH20H) forman uniones covalentes estables con las fibras
de celulosa. Estos compuestos han sido ampliamente estudiados puesto
que se han usado extensivamente en la industria textil. El tratamiento de
celulosa con compuestos de metanol-melanina disminuye la absorcion de
humedad e incrementa la resistencia final del material compuesto [2].
Tratamiento con isocianatos. Los materiales compuestos de matriz de
PVC o PS reforzados con fibras vegetales pueden ser mejorados en sus
propiedades mediante un tratamiento con una soluciéon de polimetil—
polifenil-isocianato (PMPPIC) en estado puro. EI PMPPIC es
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1.2.2.3.

quimicamente unido a la matriz de celulosa generando fuertes uniones
covalentes que serviran de enlace con la matriz de PVC o PS [2].
Agentes de acoplamiento de triazina. Los derivados de triazina generan
uniones covalentes con las fibras de celulosa. La reduccion de la absorcion
de humedad es debido a que se reduce el numero de grupos de hidroxilo,
reduciendo asi la hidrofilia de la superficie de la fibra [2].

Organosilanos como agentes de acoplamiento. Los organosilanos ya
se han empleado como agentes de acoplamiento en las fibras de vidrio y
los resultados obtenidos muestran que éstos funcionan para casi todas las
matrices poliméricas [2].

Acetilacion. Consiste en la introduccién de grupos acetil en
combinaciones organicas que contienen grupos OH-, SN- 6 NH2.
Normalmente las combinaciones para la acetilacién con 4cido acético son
calentadas en presencia de un solvente, por ejemplo el benzol. En algunos
casos la acetilacién se acelera con catalizadores [16].

Mercerizacion. La mercerizacién es un tratamiento en el cual se emplea
una solucion alcalina que modifica a las fibras vegetales. Dicho tratamiento
produce una hinchazdén de las fibras, modificando su estructura,
dimension, morfologia y propiedades mecanicas. Principalmente el
tratamiento alcalino actia sobre la hemicelulosa removiéndola, teniendo
un efecto de bajo impacto sobre la celulosa y la lignina. Adicional a la
mejora de las propiedades mecanicas debido al tratamiento alcalino, se ha
reportado mejora en la calidad del laminado de los materiales compuestos
debido a que se mejora la adhesion fibra—matriz [22].

TRATAMIENTOS QUIMICOS DE FIBRAS VEGETALES PARA SU EMPLEO EN
MATERIALES COMPUESTOS

Se han reportado trabajos en los cuales se fabricaron materiales

compuestos de diversas matrices; tales como, epoxicas, poliéster, polipropileno,

resina

como

de soya, etcétera. También se han empleado diversas fibras naturales

refuerzo, tales como fibras de planta de platano, linaza, coco, yute y
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henequén. De estas lineas de investigacion, se ha seleccionado una lista de los
principales trabajos que en la actualidad se estan llevando a cabo y que son de
relevancia como estado del arte que nos atane.

Dentro de algunos resultados sobresalientes, estan los logrados con las
fibras de yute, en las cuales se ha experimentado con su modificacién a través
de ataques con NaOH, con lo cual se ha logrado incrementar hasta un 82% la
resistencia a la tension de las fibras con tratamiento quimico, un 45% la
elongacioén al quiebre, y se ha reducido la hidrofilidad [12, 42].

También con NaOH se han tratado las fibras de henequén y coco, logrando
un aumento en la resistencia a la tensidén de un 14% en las primeras y un esfuerzo
maximo a la tension de 8.3 MPa en las segundas [13, 14, 16, 20, 21, 33, 36]. En
otros casos se han implementado tratamientos mas agresivos con el medio
ambiente, como la acetilacion, la cianoacetilacion, etc. Logrando resultados que
no justifican los costos econdémicos y ambientales del empleo de dichos
tratamientos. En la tabla 1.2 se hace un condensado de algunos trabajos de
investigacidn relacionados con las fibras vegetales y su interaccidon con matrices

poliméricas.

Tabla 1.2. Principales investigaciones relacionadas con el presente trabajo
realizadas hasta la fecha.

Tipo de Método de

Matriz Fibra fabricacién Experimentacion Ref.
------- Fibras de yute - Modificacion quimica de fibras de yute con NaOH. [12]
— Fibras de " P, ' .
Polipropileno henequén Extrusion Modificacion quimica de fibras de henequén con NaOH y yeso. [13]
. . Fibras de . Modificacion quimica asistida de esfuerzos de fibras de henequén con
Soy Protein Resin henequén Hot pressing NaOH. [14]
Epéxica v poliéster Fibras de Handlay-uphot Modificacién quimica asistida de esfuerzos de fibras de henequén con [15]
p ye henequén pressing NaOH.
- Fibras de . Modificacion quimica asistida de esfuerzos de fibras de henequén con
Epoxica henequén Hot pressing NaOH, &cido acético y tiocinato de sodio. [16]
Hand  lav-u Composites fabricados con resina epoxica reforzados con fibra de coco
Epoxica Fibras de coco AYUP gin tratamiento quimico. Se estudio la influencia de parametros de [17]
cold pressing o : -
fabricacién: FVF, tiempo de curado y presion de curado.
Epéxica Fibras de coco Hand lay-up  Composites fabricados con resina epoxica reforzados con fibra de coco [18]

cold pressing sin tratamiento quimico.
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Hand lay-up  Composites fabricados con resina epoxica reforzados con fibra de coco [19]

Epoxica Fibras de coco cold pressing sin tratamiento quimico.

_______ Fibras d Coco  commmme M9dl|f|ca0|qn_ quimica de fibras de coco con NaOH, NaClO &cido acrilico [20]
y &cido acético.

Composites fabricados con resina epoxica reforzados con fibra de coco 21]

Epoxica Fibras de coco  Hand lay-up con tratamiento quimico
. : Composites fabricados con resina epoxica reforzados con fibra de coco
Poliéster Fibras de coco  Hand lay-up con trr)atamiento quimico, NaOH 5% 'p [22]
Fland ay-up. C ites fabricad ina Bright reforzad fibra d
. . ; omposites fabricados con resina Bright reforzados con fibra de coco
Bright resin Fibras de coco  Gurado asistido  con tratamiento quimico, NaOH 5% (23]
de Vacio.

1.2.3. APLICACIONES AERONAUTICAS DE MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ
POLIMERICA REFORZADA CON FIBRAS NATURALES

Actualmente, las fibras naturales ya se estdn empleando por diversas
empresas automotrices como agente de refuerzo de matrices poliméricas debido
a las propiedades que presentan, tales como una densidad alrededor de 0.9
g/cm3, rigidez alrededor de 3000 MPa, resistencia al impacto de alrededor de 25
kJ/m?, y buenas caracteristicas de absorciéon de sonido [43]. La industria
automotriz, de la construccién, deportiva y la de construccién de mobiliario son
algunas de las industrias que mas han empleado este tipo materiales para la
manufactura de diversos componentes [44].

En la industria automotriz, el grupo conformado por Mercedes Benz —
Daimler Chrysler, ya los emplean en elementos no estructurales, sobretodo en
cubiertas, paneles y toldos. Otras empresas automotrices que ya incorporan
fibras naturales en sus componentes poliméricos son BMW, Renault y Citréen
[45]. En la figura 1.5 se pueden observar algunos de los componentes que ya se
estan fabricando con matrices poliméricas y refuerzo de fibras naturales.
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Figura 1.5. Fibras vegetales aplicadas en la industria automotriz.

Actualmente, los materiales compuestos reforzados con fibras naturales
no son usados unicamente en aplicaciones estructurales o semi-estructurales
para aplicaciones en el sector automotriz. La figura 1.6 muestra algunos ejemplos
de aplicacion que tienen estos nuevos materiales.

Figura 1.6. Ejemplo de las diversas aplicaciones de las fibras vegetales
como refuerzo en matrices poliméricas.
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En la industria de la construccién se han comenzado a emplear como
elementos no estructurales, paneles de recubrimiento y demas accesorios. Se
toma provecho de su acabado tipo natural y de ahi su valor afadido. En la
industria mobiliaria ocurre algo similar, aprovechando su acabado decorativo,

durabilidad y su economia.

Otras propiedades beneficiosas de los materiales compuestos con
refuerzo de fibras vegetales es que son buenos aislantes térmicos y acusticos,

propiedades que les dan un mayor rango de aplicacién.

Las fibras vegetales actuando como refuerzo en matrices poliméricas son
una opcion atractiva para reemplazar a otras fibras sintéticas, no obstante, son
grandes los retos a vencer, entre ellos, la generacion de tecnologia que haga
viable su uso a escala industrial y por otro lado, cumplir con la normativa vigente
a nivel mundial, especificamente lo dictado por la FAA en Estados Unidos de
Norte América y la EASA en la Unién Europea.

Una de las futuras aplicaciones de estos materiales es en los interiores de
las aeronaves [46], véase figura 1.7, paneles decorativos sin propdsitos

estructurales por ejemplo.
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Bl

Pelicula decorativa
Placas de material
compuesto y
reforzado con <

fibras vegetales

Nucleo de foam
reciclable

C)

Figura 1.7. Principal aplicacion de los materiales compuestos de matriz
polimérica con refuerzo de fibras vegetales A) Interiores de una aeronave
objetivos de ser reemplazados por estos nuevos materiales. B)
Constitucion basica de los materiales compuestos de matriz polimérica
reforzados con fibras vegetales. C) Panel lateral interno de aeronave Boeing

hecho con materiales compuestos reforzados con fibras vegetales.

Otra de las grandes dificultades al emplear fibras vegetales como refuerzo
en materiales compuestos es su alta heterogeneidad de propiedades mecanicas
y fisicoquimicas, ya que hasta la region en donde fue cultivada la planta influye

en éstas.
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Por ello, una alta normalizacién de los métodos de procesamiento de las
fibras y métodos de manufactura de los materiales compuestos es una pieza
clave para la industrializacién de estos nuevos materiales en el sector

aeroespacial.

Es por esta razon que la presente investigacion tiene como fin
realizar el estudio de los efectos que tienen los tratamientos quimicos en
fibras vegetales respecto a su desempeno como fibras de refuerzo en
matrices epoxicas. Como meétodo de manufactura se ha elegido el de
deposicion aleatoria y manual de las fibras, con un polimerizado en frio bajo
presion. Se han elegido al hidréxido de sodio, al hipoclorito de sodio y al
lauril sulfato de sodio como los agentes quimicos a emplear en el
tratamiento quimico, ya que han demostrado tener cierta efectividad al
mejorar las propiedades de los materiales compuestos en donde fungen

como fibras de refuerzo.

Especificamente, se determinara la influencia que tienen factores
como el tipo de agente quimico, la concentracion de éste, y el tiempo de
ataque en las propiedades fisicoquimicas y mecanicas de las fibras y de los
materiales compuestos elaborados con matriz epoxica y fibras vegetales

tratadas como refuerzo.
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1.3. HIPOTESIS

La modificacion superficial de fibras vegetales de coco, yute y

henequén mejorara las propiedades de los materiales compuestos de

matriz epoxica reforzados con fibras naturales.

1.4. OBJETIVOS

1.4.1. OBJETIVO GENERAL

Modificar superficialmente a las fibras de coco, yute y henequén

para que se mejoren las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas de los

materiales compuestos de matriz epédxica.

1.4.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

1)

2)

Modificar la superficie de las fibras de yute, coco y henequén
empleando como agentes modificadores NaOH, NaCIO y LSS.
Estudio de las propiedades morfoldgicas, caracteristicas
espectroscopicas por infrarrojo, estudios de degradacién masica,
estudio de propiedades hidrofilicas y de porcentaje en peso de
humedad.

Fabricar placas de material compuesto de matriz epdxica
reforzado con fibras tratadas de coco, yute o henequén.

Evaluar el desempefio mecanico en flexidn y tension de los
materiales compuestos reforzados con fibras vegetales.
Determinar la densidad y peso especificos de los materiales
compuestos

Caracterizar mediante microscopia Optica la regién de falla de los
materiales compuestos.

Evaluar la interaccion entre la resina epdxica y las fibras de coco,

yute y henequén.
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CAPITULO 2. EXPERIMENTACION

En el presente apartado se presenta la metodologia experimental seguida
para la fabricacion de los materiales compuestos de matriz polimérica reforzados
con fibras naturales propuestos en este trabajo. Los materiales fueron fabricados
con resina epdxica y fibras naturales de coco, yute y henequén, los cuales fueron

empleados como matriz polimérica y agentes de refuerzo, respectivamente.

El procedimiento comenz6 con el acondicionamiento de las fibras
vegetales, lavandolas y cortandolas a las longitudes definidas en el proyecto.
Posteriormente se caracterizaron las propiedades de las fibras con y sin
tratamiento. Se desarrollé la tecnologia requerida para llevar a cabo la
manufactura de placas por medio de deposicién manual de fibras y polimerizado
en frio de la resina. Por ultimo, se llevaron a cabo distintas técnicas de

caracterizacion que se describiran en este capitulo.
2.1. PREPARACION DE LAS FIBRAS

Inicialmente, se cortaron las fibras largas de coco sin procesar en tramos
de aproximadamente 25 mm de longitud, separando los pequenos trozos de
mesocarpio no fibroso que las acompanaban. Posteriormente, se sumergieron en
agua destilada durante 15 minutos con agitacién constante con la finalidad de
que las impurezas se desprendieran con mayor facilidad. Una vez pasado este
tiempo, se procedié a separar las fibras mediante filtracion. El proceso anterior
se repitié durante varias veces hasta que el agua destilada de lavado de las fibras
no presenté coloracion alguna y agentes extrafnos suspendidos en ella.
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Las fibras de yute y henequén se adquirieron en rollos de cuerdas tejidas
0°/90°. Por ello, se cortaron cuadrados de 30 por 30 cm. Los recortes fueron
introducidos en recipientes con agua destilada y fueron sometidos al mismo

proceso de limpieza realizado a las fibras de coco.

Subsecuentemente, las fibras fueron secadas a temperatura ambiente
cuidando que existiese la suficiente ventilacion entre las fibras para evitar
acumulamiento de humedad.

Las fibras de yute y henequén fueron finalmente cortadas en tramos de
25mm de longitud promedio.

2.1.1. TRATAMIENTO QUIMICO DE LAS FIBRAS NATURALES

El tratamiento quimico de las fibras de coco se realizé utilizando diferentes
agentes modificadores, los cuales fueron hidréxido de sodio (NaOH), lauril sulfato
de sodio (C12H2sNaO4S, LSS) e hipoclorito de sodio (NaClO). Con el objetivo de
determinar el grado de modificacién de las fibras de coco y evaluar la degradacion
en éstas, se realiz6 la exposicién de las fibras a los agentes modificadores

utilizando tres concentraciones y variando el tiempo de exposicion.

En la tabla 2.1 se muestran los niveles empleados en las variables mas
significativas para el ataque quimico de las fibras. Dicha matriz de
experimentacion fue aplicada en las fibras de coco.

Tabla 2.1. Agentes modificadores, concentraciones y tiempos de
exposicion empleados para las fibras de coco.

Agente Modificador Concentracion del agente  Tiempo de exposicion para

modificador, (% p/p) cada concentracion, (h)
Hidroxido de sodio 3,5y 10 3,6,12,24
Lauril sulfato de sodio 3,5y 10 3,6,12,24
Hipoclorito de sodio 3,5y10 3,6,12,24
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La modificacion se llevo a cabo de la siguiente manera: primero fueron
preparadas las soluciones de los agentes modificadores a tres concentraciones
diferentes, 3, 5y 10 %p/p. Para realizar el tratamiento quimico de las fibras, se
tomd una cantidad conocida de las fibras de coco cortadas y se sumergieron
completamente en las soluciones de los agentes modificadores para cada
concentracion durante diversos tiempos de exposicion. La matriz experimental
resultante fue de 12 experimentos para cada uno de los agentes modificadores
como se muestra en la tabla 2.2.

Tabla 2.2. Experimentos realizados en las fibras de coco con cada uno de
los 3 agentes modificadores empleados.

Experimento Concentracion (% p/p) Tiempo (horas)
1 3 3
2 3 6
3 3 12
4 3 24
5 5 3
6 5 6
7 5 12
8 5 24
9 10 3

10 10 6
11 10 12
12 10 24

Transcurrido el tiempo de exposicidn, las fibras de coco fueron filtradas y
lavadas varias veces con agua destilada para remover el exceso de agente
modificador en la superficie y, posteriormente fueron secadas a 80°C durante 24
h.

Con base a los resultados obtenidos de la caracterizacién realizada a las
fibras de coco tratadas con los agentes modificadores antes mencionados, se
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definieron las condiciones experimentales para las fibras de yute y henequén
para generar una modificacion superficial considerable en la fibra, sin afectar de
forma adversa sus propiedades fisicoquimicas.

Para las fibras de yute y henequén se procedi6é a efectuar tratamientos
quimicos solamente con los agentes modificadores de lauril sulfato de sodio e
hidréxido de sodio en una concentracién de 3% p/p y un tiempo de exposicién de
3 h.

2.2. ELABORACION DE MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ EPOXICA
CON REFUERZO DE FIBRAS NATURALES.

Una vez acondicionadas las fibras de coco, yute y henequén, se procedid
a manufacturar los materiales compuestos de matriz polimérica (MCME)
reforzados con fibras naturales mediante el método de prensado en frio con la

deposicién manual (hand lay-up) y orientacién aleatoria de las fibras.

En la tabla 2.3 se presenta la matriz de experimentacion llevada a cabo
para estudiar el impacto de la funcionalizaciéon de la superficie de las fibras
vegetales sobre las propiedades mecanicas de los MCME que las emplean.

32



CAPITULO 2 EXPERIMENTACION

Tabla 2.3. Matriz de experimentacion de materiales compuestos reforzados
con fibras naturales.

Orientacién Fibra Fibra porplaca  pgente Quimico

()

S/T
NaClO
NaOH
LSS
Coco ST
NaClO
NaOH
No Orientada LSS

S/T
Yute 40 NaOH
LSS
S/T
NaOH

LSS

40

50

Henequén 40

Orientada Yute 4 capas NaOH

0°/90° LSS

Con el propdésito de comparar las propiedades de los MCME reforzados con fibras
naturales, se manufacturaron probetas de MCME reforzados con fibras de vidrio

en disposicion aleatoria también.
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2.2.1. DISENO DEL MOLDE

El molde se diserié acorde a las necesidades del método de prensado en
frio, es decir, capaz de resistir esfuerzos normales. El material empleado para su
construccién fue polimetil metacrilato, ya que este material posee propiedades
tales como una transparencia cercana al 93%, una resistencia al impacto de 10
a 20 veces comparada con el vidrio, una densidad apenas por arriba de la del
agua, 1190 kg/m3, dureza similar a la del aluminio, reparacién de rayaduras por
medio de simple aplicacién de pasta para pulir, gran facilidad de maquinado y no

reacciona con la resina epdéxica [47].

Las dimensiones generales del molde se definieron para generar placas
de las cuales se pudiesen obtener probetas de acuerdo a las siguientes normas:

e ASTM D3039/D3039M-08 - “Standard Test Method for Tensile
Properties of Polymer Matrix Composite Materials”.

e ASTM D790-10 — “Standard Test Methods for Flexural Properties of
Unreinforced and Reinforced Plastics and Electrical Insulating

Materials”.

En lafigura 2.1 se observan las principales caracteristicas geométricas del
molde. Dicha configuracién permitié su preparacién previa a la manufactura de
las placas de material compuesto y de igual manera, un facil desmontaje de la
pieza final.

Fuerza
normal

4

-
. 0
i

31—

t

15

NN

I A A

350

acotacion: mm

Figura 2.1. Geometria del molde para manufactura de placas.

34



CAPITULO 2 EXPERIMENTACION

2.2.2. LIMPIEZA Y PREPARACION SUPERFICIAL DE MOLDE

Un factor de suma importancia a considerar durante el proceso de
fabricacion de los materiales compuestos, es sin lugar a duda la limpieza
superficial del molde empleado. Debido a que la presencia de elementos
contaminantes, puede conducir a la obtencion de materiales con un acabado
superficial no deseado. Con la finalidad de evitar algun tipo de contaminacion en
las muestras fabricadas, se realiz6 la limpieza del molde de polimetil metacrilato
con toallas de algodén impregnadas con etanol (Productos Quimicos Monterrey,
99%).

Una vez limpio el molde, se llevé a cabo la preparacion superficial del
mismo, la cual consistié en colocar 5 capas de desmoldante (TR Industries, High
Temp). El tiempo de secado de cada capa fue de 15 minutos. La remocion de las
capas de desmoldante se realizé con toallas de algodén.

2.2.3. POLIMERIZACION DE RESINA EPOXICA

El procedimiento seguido para la polimerizacién de la resina, consistié
inicialmente en el pesado de la resina epoxica (Axson, Epolam 2015).
Posteriormente, se pesé la cantidad de endurecedor (Axson, Epolam 2014)
correspondiente al 32% en peso de la resina utilizada. Una vez realizado lo
anterior, el endurecedor fue adicionado lentamente a la resina epdxica.
Finalmente, la mezcla resultante se mantuvo en agitacién durante 5 minutos a

temperatura ambiente y obteniendo como resultado un liquido viscoso incoloro.

2.2.4. LAMINADO MANUAL

Para fabricar el laminado de material compuesto de matriz polimérica
reforzado con fibras de coco, primeramente, se vertié una delgada capa uniforme
de resina sobre el fondo del molde, lo anterior con el propésito de favorecer la
adhesién de las fibras a la superficie y colocacion homogénea de éstas en el area

de interés. Las fibras fueron colocadas manualmente y con orientacion aleatoria.
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Posteriormente, se procedid a verter lentamente el restante de la resina epéxica
sobre éstas, comenzando por la zona central y, posteriormente hacia los

extremos de la placa. Finalmente, se colocé la tapa del molde.
2.2.5. CURADO CON PRENSADO EN FRIO

Se introdujo el molde en la prensa y lentamente se comprimid, cuidando
dar tiempo para la liberacidén de las burbujas de aire de la placa Esto se hizo
durante un tiempo aproximado de 15 minutos, hasta alcanzar una fuerza normal
sobre el molde de 5000 kg.f. Una vez prensado el molde, se dej6é curar durante

24 horas a temperatura ambiente.

Una vez transcurrido el tiempo estipulado para el curado de la pieza, se

procedid a retirar el molde de la prensa.
2.2.6. MAQUINADO Y ACABADO DE LAS PLACAS

Después de desmontar la pieza curada, se removieron los excesos de
resina y fibra mediante un proceso de maquinado, para lo cual se usaron
herramientas de corte convencionales. Finalmente, los bordes de la pieza fueron
suavizados y uniformizados mediante lijado, para lo cual fueron empleadas lijas
de alumina de grano 200.
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2.3. CARACTERIZACION

En el presente apartado se detallara la metodologia empleada para cada
una de las técnicas de caracterizacion cualitativas y cuantitativas empleadas
sobre las fibras de coco, yute y henequén, y en los materiales compuestos de

matriz epdxica (MCME) reforzados con estas fibras.

2.3.1. ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO

La caracterizacion de los grupos funcionales de los compuestos
principales de las fibras de coco, yute y henequén, se llevé a cabo mediante
espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR), empleando un
espectrometro de infrarrojo Shimadzu modelo Prestige-21.

La técnica empleada para realizar el analisis de las muestras fue la de
ATR. Los espectros obtenidos fueron medidos en el intervalo de longitud de onda

de 4000-650 cm™' con 30 barridos y la resolucién de 1 cm™.
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2.3.2. DETERMINACION DE LA ABSORCION Y DESORCION DE AGUA Y PORCENTAJE
DE HUMEDAD DE LAS FIBRAS

2.3.2.1. ABSORCION Y DESORCION DE AGUA

Con el objetivo de observar los cambios en las propiedades de absorcién
y desorcion de agua de las fibras de yute, coco y henequén después de realizar
los tratamientos quimicos, se calcul6 el porcentaje de absorcidn y desorcidén de
agua para las fibras tratadas a una concentracion de 3% p/p de cada agente
modificador con un tiempo de exposicion de 3 horas. Como estandar de
comparacién fueron utilizadas fibras de coco, yute y henequén sin tratamiento

quimico.

El procedimiento seguido consistié en pesar una cantidad determinada de
fibras lavadas y secas, las cuales posteriormente se sumergieron en 250 mL de
agua destilada y se dejaron sumergidas durante 48 horas. Después de
transcurrido este tiempo las fibras fueron retiradas del agua y se colocaron en
una malla de filtrado para favorecer el escurrimiento de la misma. Finalmente, las
fibras humedas fueron pesadas. El porcentaje de adsorcién de agua se calcul6

utilizando la siguiente ecuacion:

peso de agua sorbida
peso de la fibra

% pl/p absorcidon de agua = x 100

Donde:

e % p/p de absorcidon de agua: Es el porcentaje en peso de agua
que la fibra absorbe después de estar inmersa en agua destilada.

e Peso de agua absorbida: Es la diferencia entre el peso inicial de la
fibra contra el peso después de la inmersién en agua.

e Peso de la fibra: Es la cantidad de fibra en cuestion.

Después de realizar el pesado, las fibras hiumedas se secaron a la
intemperie. El cambio en peso de las muestras fue monitoreado cada 24 horas
hasta obtener un valor de peso constante, esto con el objetivo de calcular el
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porcentaje en peso de agua remanente en las fibras después de la desorcion de
agua con respecto al peso de la fibra humeda, el célculo se realizé mediante la

siguiente ecuacion:

peso de agua retenida
peso de agua adsorbida X

% de retencion de agua = 100

Donde:

e % de retencidon de agua: Es la relaciéon existente entre el agua
inicialmente sorbida y el agua que finalmente quedd retenida en la
estructura fibrilar.

e Peso de agua absorbida: Es la cantidad de agua que, después de
una inmersion en agua destilada y posterior escurrimiento, queda
ocluida entre las fibras.

e Peso de agua retenida: Cantidad de agua que la fibra conserva a
pesar de estar expuesta al medio ambiente.

2.3.2.2. PORCENTAJE DE HUMEDAD

Para determinar el porcentaje de humedad que presentan las fibras
estudiadas, se puso a secar una cantidad determinada de fibras a 105°C durante
2 horas. Transcurrido este tiempo, se dejaron enfriar las fibras dentro de un
desecador y, posteriormente, fueron pesadas. Estas fibras fueron calentadas
nuevamente a 105°C por 20 minutos, después se dejaron enfriando dentro de un
desecador y se pesaron, este procedimiento se repitié hasta que el peso de las
fibras vari6 1 mg o menos. El porcentaje de humedad se calcul6 mediante la
siguiente ecuacion:

peso inicial — peso final

% de humedad = 5650 inicial x 100

Donde:

e % de humedad: es la cantidad de agua que contiene la fibra.
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e Peso inicial: es el peso de la fibra en condiciones ambiente.
e Peso final: es el peso de las fibras después de haber sido
desecadas.

2.3.3. MICROSCOPIA OPTICA

Las propiedades morfoldgicas de las fibras y materiales compuestos
fueron estudiadas mediante la técnica de microscopia éptica para lo cual fue
empleado un microscopio 6ptico Carl Zeiss modelo Observer.Z1m. Las imagenes
de las muestras fueron obtenidas a diferentes magnificaciones segun el diametro

de las fibras.

Para las fibras vegetales, se observo a la misma fibra antes y después del
tratamiento quimico, para poder tener un parametro de referencia del antes y el
después de la modificacion fisicoquimica. Para su correcta observacion, se

montaron en portaobjetos de manera tensada, sin afectar con ello su integridad.

Para la observaciéon de la zona de la fractura en las probetas de MCME
reforzadas con fibras vegetales, se sujetaron en la base del microscopio y se hizo
un barrido a lo largo de la zona de falla, en busqueda de agrietamiento, fibras
desprendidas de la matriz, fibras con restos de matriz adherida y demas hallazgos

de interés para este trabajo.
2.3.4. DETERMINACION DEL PESO ESPECIFICO Y DENSIDAD ESPECIFICA

Para efectos comparativos de los materiales elaborados en el presente
trabajo con materiales existentes o en desarrollo, se procedié a hacer un
muestreo aleatorio entre las diferentes placas, de forma tal que se seccionaron,
se midieron y se pesaron multiples muestras de cada variante de los materiales

elaborados para realizar el andlisis de peso especifico y densidad especifica.

2.3.5. ENSAYOS MECANICOS
La importancia de estos ensayos estriba en que mediante ellos se pueden

obtener parametros tales como el médulo de elasticidad a la tension o a la flexion,
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mddulo de Poisson, esfuerzo maximo a la tensién, esfuerzo maximo a la flexion,
etcétera. Parametros que describen ingenieriimente a un material, y con los

cuales se puede determinar sus posibles aplicaciones en un futuro.

2.3.5.1. ENSAYO MECANICO A LA TENSION

Para la manufactura de las probetas para el ensayo a tension se empled
la norma ASTM D3039/D3039M-08, En la figura 2.2 se puede observar un
esquematico de la probeta manufacturada, la cual requirié unas dimensiones de
25 mm de ancho, 250 mm de largo y 3 mm de espesor. Debido a las
caracteristicas de nuestro material, se decidio anadir tabletas de sujecion en los
extremos de las probetas, dichas tabletas de sujecion fueron elaboradas con
aluminio 2024 y median 25 mm de ancho, 25 mm de largo y 1.59 mm de espesor.

@ 4 x tableta de
L & e
sujeccion

T

Propts &% Tenilin BaRo
T s e ASTM D3039/D3039M - 08
Waterials
_|DRmwTRG TITLE

CILIA-FIME Probeta de Ensayo de Tensidn

ST2T [CRANTNG WOMBER TV
:
Cemay |m|  parted 5

SCALE 1:1| Medicionss on milimetros

b [ A
Figura 2.2. Probeta de Ensayo de tension.

Para cortar las probetas se requirié de una cortadora de disco de diamante,
dicho corte se realizé en seco y a una velocidad promedio de 1mm*s™' para evitar

calentamiento y rupturas en el corte.
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La caracterizacion mecanica de los materiales compuestos reforzados con
fibras naturales, se llevé a cabo utilizando una maquina universal MTS, modelo
Landmark de 250 kN de capacidad maxima. La velocidad empleada en las
pruebas fue de 2 mm/min, todo esto conforme a lo establecido en la norma ASTM
D3039/ D3039M-08.

Antes de comenzar cada prueba, se midieron las probetas con un vernier
digital Mitutoyo modelo 500-196-30, para ingresar los datos exactos de ancho,
largo y espesor de cada probeta en particular en el software de la maquina

universal.

Con la finalidad de realizar un analisis estadistico de los resultados y
evaluar la reproducibilidad de los resultados obtenidos, los ensayos de las
muestras fueron realizados por triplicado.

2.3.5.2. ENSAYO A LA FLEXION DEL TIPO 3 PUNTOS.

Los ensayos a flexion combinan esfuerzos a tension y a compresion, como
se observa en la figura 2.3, de ahi la importancia de evaluar los materiales en
estas condiciones, ya que, por ejemplo, los MCME reforzados con fibra de
carbono, se sabe que no trabajan bien bajo esfuerzos cortantes de cizalla, pero

si bajo esfuerzos por momentos flectores.

4

fibras superiores a
compresién

fibras inferiores a
tension

) t

Figura 2.3. Esfuerzos a tension y compresion que tienen lugar durante un

ensayo a flexién del tipo 3 puntos.
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Para obtener el modulo de elasticidad y el esfuerzo maximo de los
materiales sometidos a esfuerzos de flexidn tipo 3 puntos se cortaron probetas
bajo los requerimientos de la norma ASTM D790M. Las cuales tenian una
longitud de 50 mm, un ancho de 25 mm y un espesor de 2 a 3.5 mm segun el tipo
de fibra a emplear. El corte de las probetas se hizo con chorro de agua. Esta
caracterizacion se llevé a cabo de acuerdo a lo establecido en la norma ASTM-
D790M.

43



CAPITULO 3 RESULTADOS Y DISCUSION

CAPITULO 3. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la
experimentacion descrita en el capitulo anterior, asi como también el andlisis de
cada uno de estos resultados, convirtiendo los datos en informacion que sea de
utilidad para evaluar la pertinencia de llevar a cabo tratamientos quimicos como
una forma de mejorar significativamente las propiedades de los materiales

compuestos en cuestion.

3.1. TRATAMIENTO QUIMICO DE LAS FIBRAS NATURALES

Primeramente, se procedié a efectuar una matriz de experimentacion en
donde se evalu6 el efecto de diferentes agentes quimicos sobre la superficie de
las fibras naturales de coco; como variables de estudio se estudié el efecto de la
concentracion de los agentes modificadores y el tiempo de exposicion de las
fibras. Por ello, se determiné la pérdida de peso de las fibras, parametro que
indirectamente proporciona informacion acerca del nivel de modificacién fisica de

las fibras.

Los agentes modificantes utilizados para el estudio fueron: lauril sulfato de
sodio (C12H2sNaO4S), hidréxido de sodio (NaOH) e hiploclorito de sodio (NaClO).
La figura 3.1 muestra la pérdida en peso obtenida para las fibras de coco después
de la exposicidbn a diversas concentraciones de los agentes modificantes y
tiempos de reaccion.
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Figura 3.1. Pérdida en peso de las fibras de coco después del tratamiento
quimico con diversos compuestos quimicos a diferentes concentraciones

y tiempo de exposicion: a) C12H2sNaO4S, b) NaOH y c¢) NaCIO.

La figura 3.1a muestra que la pérdida en peso de las fibras de coco
después de transcurridas 24 horas de exposicién en disoluciones de lauril sulfato
de sodio al 3, 5y 10 %p/p fue de 1.5, 1.9 y 2.3 %, respectivamente. Asimismo,
las curvas obtenidas revelan que no fue significativa la pérdida en peso de las

fibras de coco a tiempos cortos de exposicion (3h).

Un efecto contrario fue observado para las fibras de coco después de
transcurridas 24 horas de exposicion en las disoluciones de NaOH al 3, 5y 10
%p/p, véase figura 3.1b. Los resultados obtenidos muestran que la pérdida en
peso de las fibras fue mayor al de las fibras expuestas a las disoluciones de
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diferente concentracion de surfactante. Asimismo, revelan que la pérdida en peso
presentd una correlacion entre la concentracion utilizada de NaOH y tiempo de

exposicion.

Un comportamiento similar fue observado para las fibras de coco
expuestas durante diversos tiempos a disoluciones de diferente concentracién de
NaClO, véase figura 3.1c. Sin embargo, los porcentajes obtenidos para las fibras
después de transcurridas 24 horas de exposicidn ponen en evidencia que la
pérdida en peso de las fibras fue mucho mayor al de las fibras expuestas a NaOH.

Los tratamientos quimicos realizados a las fibras de coco revelaron que de
manera general la pérdida en peso de las fibras siguié el siguiente
comportamiento: NaCIO = NaOH = C12H2sNa04S. Ademas, los resultados ponen
en evidencia que las fibras sufrieron una menor pérdida en peso después de
transcurridas 3h de exposicidbn en disoluciones al 3%p/p de los agentes
modificadores. Dicho comportamiento puede ser asociado con el grado de
descomposicion de las fibras.

En la figura 3.2 se muestra la estructura tipica que presentan las fibras de

celulosa, asi como los principales compuestos que la conforman.
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Figura 3.2. Estructura de las fibras naturales y distribucion de los tres
constituyentes principales.

El tratamiento quimico realizado con los diversos agentes modificadores
pudo conducir a la remocion de alguno de los tres constituyentes principales de
las fibras naturales: lignina, hemicelulosa y celulosa. Lo cual provocd cambios
fisicoquimicos en las fibras, los cuales condujeron a la pérdida en peso de las

mismas.

Para el caso de los tratamientos quimicos realizados en medios acuosos
acidos de NaClO, es posible que se forme el acido hipocloroso (HCIO), con el
que pueden ocurrir reacciones de oxidacion que favorecen la formacion de CIO.
Asi, el CIO formado puede reaccionar con los constituyentes externos de las
fibras de coco, lignina y hemicelulosa y, con ello, propiciar su remocion de las
fibras [29, 40]

Mientras que para el caso de los tratamientos quimicos en los que se usé
NaOH como agente modificador, la pérdida de material puede ser asociada a
cambios ocurridos en la estructura molecular de la celulosa [13, 20, 21, 24]. Lo

cual permite que cambie la orientacion cristalina de la celulosa altamente
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compactada en la estructura interna de las fibras, formando asi, regiones de

celulosa amorfa.

Con esto es posible que haya una mayor facilidad en la penetracion de los
agentes modificadores, debido a que las moléculas de celulosa en la regidn
amorfa estan separadas a grandes distancias y los espacios son llenados por
moléculas de agua, lo cual genera que se rompa en enlace —OH de los grupos
alcalinos hidroxilo presentes entre las moléculas y éstos, posteriormente,
reaccionan con las moléculas de agua y se remueven de la fibra. En
consecuencia, las moléculas reactivas que permanecen forman enlaces fibra-
celulosa-O-Na entre las cadenas de las moléculas de celulosa, como se muestra

en la siguiente reaccidn:
Fibra-celulosa-OH + NaOH ——» Fibra-celulosa — O'Na* + H>O + impurezas - ec. 1

Es asi como los grupos hidroxilo, que son hidrofilicos, son reducidos y, por
lo tanto, se incrementa la resistencia de las fibras a la humedad. También en el
proceso se remueve una parte de hemicelulosa, lignina, pectina, cera y aceite
que se encuentran recubriendo el material [12, 24].

Para el caso del lauril sulfato de sodio, se ha reportado que con
concentraciones menores al 10% y tiempos menores a 24 horas, existe una
remocion de pectina y lignina menores que con tratamientos a base de NaOH en
las paredes de la fibra. También se ha reportado que el incremento en el esfuerzo
a la tensién es mayor que con otros tratamientos debido a que es un tratamiento
con menor pH y por consiguiente es menos agresivo. Esto también conlleva a un

aumento en la ductilidad de la superficie de las fibras [33, 35, 36].

Con base a los resultados obtenidos se determiné exponer a las fibras con
agentes a un 3% p/p de concentracion y durante un tiempo de 3 h, ya que las
curvas de pérdida de peso mostraron una clara tendencia de que la degradacion

de las fibras posterior a estos valores aumenta de manera significativa.
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3.2. ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO

La funcionalizacion y/o la modificacion superficial de las fibras de coco,
yute y henequén mediante el empleo de lauril sulfato de sodio, hidréxido de sodio
e hipoclorito de sodio, implica la reaccion de estas soluciones con los compuestos
constituyentes de las fibras, lo cual conduce a alteraciones en la estructura
molecular de las mismas. Asi que, con el propésito de estudiar dicho efecto, se
llevd a cabo el analisis molecular de las fibras expuestas a los agentes quimicos
mediante la técnica de espectroscopia de infrarrojo.

En la figura 3.3 se muestran los espectros de absorcién infrarrojo de la
serie de muestras de las fibras de coco expuestas a diversas concentraciones de
lauril sulfato de sodio y tiempos de reaccidén, asi como los de las fibras sin

exposicion.
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Figura 3.3. Espectros de IR de las fibras de coco expuestas a lauril sulfato
de sodio a diversas concentraciones: A) 3 %p/p, B) 5 %p/p y C) 10 %p/p.
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Los espectros obtenidos muestran que no existieron cambios en las
bandas de absorcidn caracteristicas de las fibras de coco después de realizar los
tratamientos. Por lo que es posible decir que la modificacion realizada con lauril
sulfato de sodio no provocd cambios sustanciales en la estructura de las

moléculas que conforman su superficie.

Por el contrario, los espectros de IR obtenidos para las muestras tratadas
con NaOH a diferentes concentraciones y tiempos de exposicion indicaron que
hubo cambios en las bandas de absorcion de las fibras con respecto a las fibras

sin tratamiento quimico, véase figura 3.4.
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Figura 3.4. Espectros de IR de las fibras de coco expuestas a hidréxido de
sodio a diversas concentraciones: A) 3 %p/p, B) 5 %p/p y C) 10 %p/p.

La banda de absorcién a 1737 cm™' presente en las fibras de coco sin tratar
y atribuida a los grupos acetil y urénico éster de la hemicelulosa y/o al grupo éster
del grupo carboxilico del acido ferulico o p-coumerico de la lignina o hemicelulosa,
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desaparecié después de realizados los tratamientos. Asi mismo, se detect6é que
las bandas de absorcién de estiramiento del enlace C=C del anillo aromatico de
la lignina, ubicadas a 1507 cm™' y 1436 cm™', no mostraron cambio alguno. Sin
embargo, la intensidad de la banda ubicada a 1240 cm™' correspondiente a la
hemicelulosa presenté una disminucion significativa después de realizados los
tratamientos quimicos con NaOH a las diversas concentraciones, lo cual indica
que existié una remocion parcial del contenido de hemicelulosa en las muestras.
Ademas, es posible observar que en las muestras tratadas un aumento en la
intensidad de la banda de absorcién a 896 cm™, correspondiente al enlace
glucosidico en la celulosa. Siendo esto atribuido a un aumento en el contenido

total de celulosa en las fibras.

En la figura 3.5 se muestran los espectros de IR de las fibras de coco

tratadas con NaClO a diversas concentraciones y tiempos de exposicion.
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Figura 3.5. Espectros de IR de las fibras de coco expuestas a hipoclorito de
sodio a diversas concentraciones: A) 3 %p/p, B) 5 %p/p y C) 10 %p/p.
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Los resultados obtenidos muestran que las fibras presentaron cambios
estructurales similares a las fibras expuestas a NaOH. Sin embargo, en este caso
la banda de absorcion de estiramiento del enlace C=C del anillo aromatico de la
lignina, ubicada a 1507 cm™, a bajas concentraciones (3 %p/p) desaparecié
después de transcurridas 12 horas de exposicidn. Mientras que las muestras
expuestas a mayores concentraciones (5 y 10 %p/p) esta banda desaparecio
después de 3 horas, por lo que queda en evidencia que el uso de concentraciones
mayores al 3 %p/p afectdé de manera significativa la estructura molecular de la

lignina.

Con base a los resultados obtenidos con los diversos tratamientos
efectuados en las fibras de coco de acuerdo a la matriz experimental de la tabla
2.1, se determin6 que el tratamiento con hipoclorito de sodio no se aplicaria en
las fibras de yute y henequén por ser un tratamiento agresivo que degradé a los
compuestos de la celulosa cristalina, la cual es de suma importancia en el

desempefio mecanico de las fibras.

Como ya se traté en el capitulo |, las fibras vegetales son conformadas por
una mezcla heterogénea de componentes, que a groso modo, se pueden definir
como un material compuesto, en donde la matriz es una mezcla suave de lignina
y hemicelulosa principalmente, y el refuerzo son cadenas rigidas de celulosa.
Cabe destacar que también se encuentran presentes algunos otros compuestos,
como las pectinas, que determinan la porosidad de las paredes de las fibras, y
ceras y aceites, que aportan en menor medida a las propiedades mecanicas de
la fibra, pero no asi sus propiedades fisicoquimicas.

Los tratamientos quimicos realizados en la presente investigacién tuvieron
un efecto de modificacidn fisicoquimica en la superficie de las fibras, removiendo
de forma total o parcial a la hemicelulosa y a la lignina en el caso de las fibras
tratadas con NaOH y NaClO. Caso contrario de las fibras tratadas con lauril
sulfato de sodio, en donde no fue posible detectar que existié una degradacion

significativa en la estructura primaria de las fibras, sino que solamente se observé
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una disminucion en la intensidad de la banda correspondiente a las ceras de las
fibras.

La estructura molecular de la hemicelulosa y la lignina, especificamente
los grupos hidroxilos que contienen sus cadenas poliméricas, son responsables
del comportamiento hidrofilico de éstas. De ahi que la degradacién de estos
componentes y la funcionalizacién, en el caso del tratamiento con NaOH, puede
propiciar un cambio en su afinidad hidrofilica, promoviendo una mejor interaccion

con la matriz epdxica de naturaleza hidrofébica.

En diversos trabajos en la literatura se ha reportado que a pesar de estas
posibles ventajas producto de la modificacion y/o funcionalizacion de la estructura
molecular de la hemicelulosa y la lignina, al desaparecer parte de estos, se esta
afectando a la “matriz’ que conjunta al material compuesto que en un todo
conforma a la fibra. Karthikeyan y colaboradores reportaron en 2012 que al ocurrir
esta degradacion en los elementos conglomerantes, la adhesién intercelular que
existe en las fibras puede verse afectada, y con ello disminuir el desempefo
mecanico de éstas [33, 36].

Thiruchitrambalam y colaboradores reportaron en 2009 que el desemperio
mecanico de los MCME reforzados con fibras vegetales depende de la resistencia
de las fibras, la resistencia de la matriz y de la adhesion entre las fibras y la matriz.
De aqui la importancia de la adhesion intercelular en las fibras, ya que si ésta se
ve deteriorada, el desempefio mecéanico de las fibras impactara en el desemperio
mecanico del material compuesto, a pesar de que la matriz tenga buena

adherencia con las fibras de refuerzo [35].

Ante esta disyuntiva de beneficios y perjuicios de la modificaciéon y/o
funcionalizacién superficial de las fibras, surge otra opcion, la del tratamiento de
las fibras con lauril sulfato de sodio, opcién que, fundamentados en el andlisis de
pérdida masica y del FTIR, se puede considerar como menos agresiva y supone
una alternativa a los tratamientos convencionales acidos y basicos que se han
empleado hasta el dia de hoy con la finalidad de mejorar la afinidad de las fibras
con matrices epoéxicas [33, 35, 36].
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3.3. DETERMINACION DE LA ADSORCION Y RETENCION DE AGUA, Y
PORCENTAJE DE HUMEDAD EN LAS FIBRAS.

La humedad presente en las fibras de refuerzo de cualquier material
compuesto de matriz epdxica impacta de forma negativa al desempeno mecanico
de éste. De ahi la importancia de conocer la humedad, la capacidad de adsorcion
y retencidn de agua de las fibras.

3.3.1. ADSORCION Y DESORCION DE AGUA

Con el proposito de evaluar las propiedades hidrofilicas de las fibras de
yute, coco y henequén, antes y después de los tratamientos quimicos, se
realizaron estudios de adsorcién y desorcibn de agua. Los porcentajes de
adsorcidn y desorcidn de agua de las fibras después de 48 h de exposicidn se
muestran en la tabla 3.1.

Tabla 3.1. Porcentaje de adsorcion y retencion de agua de las fibras
estudiadas con 48 h de exposiciéon en agua.

Fibra Tratamiento Agua adsorbida Agua no desorbida
(%) (%)
Sin tratamiento 121 0.8
NaOH 192 0.1
Coco NaClO 227 0.00
LSS 185 0.96
Sin tratamiento 528 0.34
Vute NaOH 767 0.14
NaClO 869 0.04
LSS 870 0.11
Sin tratamiento 249 1.52
NaOH 325 0.10
Henequén NaClO 234 0.19
LSS 237 0.02
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La adsorcion de agua en las fibras después de haber sido tratadas con
NaOH, NaCIO y LSS varié de forma significativa entre las fibras de coco, yute y
henequén, esto debido a su naturaleza, ya que, a pesar de que los componentes
primarios de las fibras son la hemicelulosa, lignina y celulosa, los porcentajes de
cada uno de estos constituyentes es variable, siendo el mayor porcentaje de
celulosa uno de los factores mas significativos en cuanto al incremento de
adsorcién de agua [30]. Aunado a esto, los elementos que estan presentes en
menor proporcion, tales como los aceites y las ceras, juegan un papel significativo

en la interaccion agua—fibra.

De acuerdo a los resultados conjuntados en la tabla 3.1, respecto al agua
adsorbida, se puede observar claramente que la tendencia fue que el porcentaje
en peso de agua adsorbida en todas las fibras que fueron tratadas es mayor que
el de las fibras sin tratamiento.

En la literatura ha sido reportado que existe adsorcion de agua por medio
capilar intrafibrilar, ya que la region central de las fibras vegetales, en mayor o
menor medida, es hueca y tiende a presentar dicho efecto [30]. Esto se puede
constatar con la diferencia de adsorcién de agua entre el yute y el henequén,
siendo menor la adsorcidén de agua en las fibras de henequén, las cuales tienen
una estructura mas compacta que las fibras de yute [28]. Aunado a esto, la
remocion de lignina y hemicelulosa, elementos aglutinantes de las fibrillas, puede
propiciar al incremento de cavidades en la superficie de las fibras y un incremento
del tamano de la cavidad central de las fibras, aumentando la cantidad de agua
que puede adsorber la fibra en sus intersticios.

Durante el desarrollo de la experimentacién, fue notorio un efecto de
acumulacion de agua entre las fibras, efecto debido a la tension superficial del
agua. Dicho efecto tuvo mayor presencia mientras la distancia entre una fibra y
otra fue menor, asi como también se incrementd si el diametro de la seccién
transversal de las fibras fue menor. En la figura 3.6 se presenta un esquematico
que hace alusion a este efecto que impacté de manera significativa a la cantidad
de agua que contenian las muestras después de haber sido inmersas en agua.
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Debido a esto, resulta coherente que las fibras delgadas hayan presentado
una mayor adsorcion de humedad, aunque un gran porcentaje de esta agua haya
quedado en las regiones interfibrilares, y no en las regiones intrafibrilares. La
forma en que se respalda esta conjetura es que las fibras de coco son mas
gruesas que las de henequén y estas a su vez son mas gruesas que las de yute
y en dicho orden se observd este efecto de adsorcion por cohesidon del agua,
aparte de que el impacto fue tal, que en dicho orden se present6 la adsorcion

total de agua.
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Figura 3.6. Acumulaciéon de agua interfibrilar. A) Acumulaciéon de agua en
fibras gruesas. B) Acumulacion de agua en fibras delgadas. C)
Representacion microscopica de la acumulacion de agua en fibras gruesas
por tension superficial. D) Representacion microscopica de la acumulacion
de agua en las fibras delgadas por tensién superficial.
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3.3.2. PORCENTAJE DE HUMEDAD

La adsorcidbn de agua en las fibras naturales es una propiedad
fundamental que puede limitar su empleo en la fabricacion de materiales
compuestos de matriz epdxica, ya que las resinas epoxicas tienden a interactuar

negativamente con ésta.

Con la finalidad de evaluar el efecto de los tratamientos quimicos sobre la
cantidad de agua existente en las fibras de coco, yute y henequén, se determiné

el porcentaje de humedad de las fibras, véase tabla 3.2.

Tabla 3.2. Porcentaje de humedad de las fibras de coco, yute y henequén.

Fibra Tratamiento Humedad (%)
Sin tratamiento 9.24
Coco NaOH 10.55
NaClO 10.17
LSS 9.34
Sin tratamiento 11.36
NaOH 9.06
Yute NaCIO 10.29
LSS 9.71
Sin tratamiento 11.39
] NaOH 9.00
Henequén
NaClO 10.02
LSS 9.57

En la literatura ha sido ampliamente estudiado que la humedad disminuye
la temperatura de transicion vitrea Tg de la resina epdxica, y aminora la
resistencia a los esfuerzos a la tension de los materiales compuestos que la
contienen [25, 27, 32]. El agua sorbida por las cadenas cruzadas de los polimeros
puede ser atraida hacia regiones hidrofilicas mediante la ruptura del enlace C-H
reduciendo la atraccion intersegmental [26].
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Las fibras de coco mostraron un mayor porcentaje de humedad después
de haber sido tratadas quimicamente, en un orden de un 0.78% en promedio.
Caso contrario a lo sucedido con las fibras de yute y henequén, las cuales,
después de haber sido expuestas a los tratamientos quimicos, redujeron el
porcentaje de humedad contenida en ellas, en un 1.7% y 1.9% en promedio

respectivamente.

En las fibras tratadas con hidréxido de sodio e hipoclorito de sodio, los
resultados obtenidos se pueden explicar debido a la modificacion de la cadena
molecular de la superficie de las fibras, mediante la funcionalizaciéon de grupos
—OH que tienden a interactuar con la humedad del medio ambiente [28]. En las
fibras tratadas con lauril sulfato de sodio también se observé una disminucién en
la cantidad de humedad presente en ellas, este efecto puede ser atribuido a la
eliminacidn de ceras y/o grasas en la pared de las fibras naturales, asi como a la
remocion parcial de lignina y celulosa amorfa, de acuerdo a lo reportado por
Karthikeyan y colaboradores en el 2013.

3.4. MICROSCOPIA OPTICA DE FIBRAS

El estudio de microscopia éptica llevado a cabo se realizé con el propédsito
de estudiar los cambios ocurridos en la superficie de las fibras después de los

tratamientos quimicos.

En la figura 3.7 se muestran las micrografias a 50X de las fibras de coco
antes y después de los tratamientos con NaOH, LSS y NaCIO.
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Figura 3.7. Micrografias a 50X de las fibras de coco tratadas bajo diferentes
reactivos.

El analisis de las imagenes adquiridas de las fibras de coco antes de ser
sometidas a los tratamientos quimicos muestra que las fibras presentaron un
didmetro promedio de 157.06 um. El cual resulté ser mayor que el obtenido para
las fibras tratadas, 106.75 um.
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Las imagenes obtenidas para las fibras después de ser tratadas
quimicamente revelan que la morfologia de las fibras presenté cambios en el
diametro de éstas, los cuales fueron significativos para todas las fibras tratadas
con disoluciones de NaOH, NaCIO y LSS. Estas fibras presentaron una reduccion
de diametro con respecto a los diametros iniciales de 32.6, 33.2 y 30.3%,

respectivamente.

El comportamiento observado en los diametros de las fibras puede ser
explicado en funcion de los cambios moleculares que se producen en los
componentes principales de las fibras naturales. Lo cual muestra una correlacién
con los resultados obtenidos de la caracterizacion realizada por espectroscopia
de IR, debido a que éstos demostraron que la estructura molecular de las fibras
de coco sufrié cambios a consecuencia de su exposicidn en disoluciones de
NaOH y NaCIlO. Mientras que las fibras tratadas con LSS no se observaron
cambios en su composicion molecular, el cambio en el didametro de las fibras
después del tratamiento quimico puede ser correlacionado a la pérdida de
componentes secundarios, tales como pectinas, ceras y aceites [33, 35, 36].

Otro punto a destacar es que entre las fibras de coco sin tratamiento y las
que fueron tratadas con LSS hubo un ligero cambio en la tonalidad del color café
de la superficie. El cambio de coloracion puede ser asociado a la remocion parcial
de pectina, acidos grasos y cerimenes de la superficie de las fibras [33].

Para las fibras de coco tratadas con la solucién de hidroxido de sodio al
3% p/p durante 3 horas, véase figura 3.7, se observd un incremento en la
rugosidad de la superficie de las fibras, lo cual se debe a la remocién parcial de
lignina, hemicelulosa y pectina de las paredes de la fibra que generan cavidades

y discontinuidades en esta region [20].

Diversos grupos de investigaciéon han reportado que es importante evaluar
el impacto de la remocion de lignina y hemicelulosa, ya que en altas proporciones
puede tener un efecto contrario al deseado, aminorando asi el desempefio

mecanico de éstas al trabajar como refuerzo en materiales compuestos [14, 24].
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La figura 3.7 muestra las imagenes correspondientes a las fibras de coco
tratadas con una solucion de NaClO al 3%p/p durante 3 horas. Los resultados
obtenidos revelaron que las fibras presentaron una decoloracion significativa, asi

como un cambio morfolégico en sus paredes.

El cambio de color observado en las fibras puede ser atribuido a la
oxidacién desde los grupos carbonilos (C=0) hacia los grupos carboxilos
(COOH), proceso durante el cual se libera oxigeno y también se liberan a los
grupos hidroxilos (OH) por reduccién. Como consecuencia de estas reacciones,
el grupo cromaoforo se alterd y las fibras perdieron su tonalidad original al oxidarse
mediante el oxigeno liberado, conduciendo a la decoloracion de las fibras a tonos

mas claros [29].

Los resultados observados pueden relacionarse con la pérdida de peso
que presentaron las fibras después de haber sido tratadas con hidréxido de sodio,

hipoclorito de sodio y lauril sulfato de sodio.

En la figura 3.8 se puede observar las micrografias correspondientes a las
fiboras de yute. Respecto a su morfologia, las fibras de yute empleadas
presentaron un diametro promedio de seccién transversal de 88.3 um, mientras
la reduccién promedio en diametro fue de 18, 17 y 4% para las fibras tratadas
con NaOH, NaCIO y LSS, respectivamente.

Para estas fibras, originarias de la penca de yute, los tratamientos
quimicos les indujeron efectos que siguieron los mismos patrones descritos en

las fibras de coco.
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Figura 3.8. Micrografias a 100 X de las fibras de yute tratadas bajo diferentes

reactivos.

En la figura 3.9 se muestran las micrografias obtenidas de las fibras de
henequén, las cuales revelaron que las fibras presentaron una conformacién
helicoidal a lo largo de su eje longitudinal. Diversos grupos de investigacion han
reportado que el arreglo helicoidal observado en las fibras puede impactar en las
propiedades mecanicas, ya que dicha morfologia ha demostrado determinar
generalmente dichas propiedades, a tal grado que se han generado modelos que
pueden predecir el médulo de Young a partir del angulo de la helicoidal [2].
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Figura 3.9. Micrografias a 50X de las fibras de henequén tratadas bajo

diferentes reactivos.

El diametro promedio de las fibras de henequén con las que se trabajé fue
de 239 um, mientras la reduccion promedio en diametro fue de 26, 1.7 y 1.6%
para las fibras tratadas con NaOH, NaCIO y LSS, respectivamente. Esta pérdida
de dimensiones se puede asociar a la modificacién superficial de las fibras y la

consecuente pérdida masica tratada en el primer apartado de este capitulo.

La modificacién superficial de las fibras, resultado de los diferentes
tratamientos quimicos, siguié patrones similares en las fibras de coco, yute y
henequén, solamente diferenciadas por la composicién particular de cada una de

estas fibras, la cual depende de hasta el suelo en donde fue cultivada.
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3.5. DETERMINACION DEL PESO ESPECIFICO Y DENSIDAD DE LOS
MATERIALES COMPUESTOS ELABORADOS.

Parte importante de este trabajo es la proyeccidn a futuro de las posibles
aplicaciones aeronauticas de los materiales desarrollados. De ahi que el peso

especifico y su densidad sea informacion ingenieril de alta relevancia.

Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 3.3 que corresponde a
las fibras de coco, yute y henequén.

Tabla 3.3. Peso especifico y densidad de los materiales compuestos de
matriz epdxica y refuerzo de fibra de coco, yute y henequén.

Cantidad de Tratamiento a la

Fibra fibra por placa fibra g/lem? glem®
ST 0.38 13.76

40 gramos de
o Sor placa NaOH 0.38 13.73
LSS 0.37 13.36
COCO 50 gramos de SIT 0.40 15.97
fibra por placa NaOH 0.40 14.53
LSS 0.38 13.97
40 gramos de S/T 0.36 12.09
YUTE fibra por placa NaOH 0.40 14.07
LSS 0.38 12.53
40 gramos de S/IT 0.39 14.47
HENEQUEN fibra por placa NaOH 0.40 14.33
LSS 0.38 13.42

Respecto a los resultados obtenidos con la fibra de coco, en donde se
trabaj6é con dos cantidades de fibra de refuerzo, se puede observar que aunque
la cantidad de masa de fibra se increment6 en un 25%, el peso especifico lo hizo
en un 4.4% en promedio y la densidad en un 8.8%. A partir de este resultado, se
determin6 que el reemplazo volumétrico de fibra por resina impacta de forma
positiva en la reduccion de peso. Este pardmetro no es determinante para la
eleccién de usar 40 o 50 gramos de fibra, por lo que el andlisis de esta

conveniencia se complementara con las pruebas mecéanicas posteriores.
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El analisis global de todas las placas de material compuesto que
emplearon 40 g de fibra de refuerzo muestra que la diferencia de peso especifico
y de densidad no fue significativa respecto al tratamiento quimico que se les
aplicé. Sin embargo es posible apreciar que las placas reforzadas con fibras

tratadas con hidroxido sodio presentaron la mayor densidad.

Debido al tipo de manufactura de las placas de material compuesto, en
donde el porcentaje de resina existente en la placa estaba ligado a la cantidad
de resina que podia absorber la fibra, se puede relacionar la densidad de los
materiales compuestos con la cantidad de resina absorbida por las fibras, lo cual
es un parametro positivo, ya que esta directamente ligado a la buena interaccion
entre la resina epdxica y la superficie de las fibras.

Esta reportado [12, 13, 14, 20, 21, 24] que el hidréxido de sodio tiende a
remover parcialmente la pectina en la superficie de las fibras, componente que
determina la rugosidad y porosidad en la pared de éstas. Dicha remocién de
pectina propicia que la resina penetre en el cuerpo de la fibra. Otro fendbmeno que
se presenta es que al remover en gran parte a la lignina y a la celulosa amorfa,
los huecos son ocupados por la resina, la cual tiende a desempenfar el papel
conglomerante que tenian estos dos componentes, pasando a ser un refuerzo de
la celulosa cristalina, este analisis se refrenda con los resultados obtenidos
mediante la microscopia éptica.

El mismo efecto, pero en menor proporcidén, tuvo lugar en las fibras
tratadas con lauril sulfato de sodio, tratamiento menos agresivo de acuerdo a los
resultados aqui obtenidos, de ahi que la resina encuentre cabida en la superficie
porosa donde la pectina se removidé parcialmente, pero la lignina y la
hemicelulosa contintan presentes [35, 36, 37].
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3.6. ENSAYO MECANICO A TENSION

Con el propésito de estudiar las propiedades mecanicas de los materiales
compuestos reforzados con fibras naturales fabricados por laminado manual con
prensado en frio, se realizaron ensayos mecanicos a la tension siguiendo las
especificaciones establecidas en la norma ASTM D3039/ D3039M-08.

Respecto a la manufactura del material compuesto, uno de los parametros
a evaluar fue la cantidad de fibra de refuerzo empleada. Inicialmente, se tomaron
como referencia dos niveles, uno con 40 gramos y otro con 50 gramos de fibra

de coco.

Tabla 3.4. Resultados de los ensayos a tension

Cantidad Esfuerzo

Refuerzo de fibra Tratamiento maximo a la YTﬁgUIFGdZ]
[a] tension [Mpal] g1&p
100% resina epdxica 20.10 +/-2.23 38.04 +/- 0.91
Fibra de vidrio .
tipo MAT 40 No aplica 27.21 +/-7.53 70.52 +/- 2.41
sin tratamiento 22.0 +/- 0.46 26.5 +/-0.02
50 NaOH 23.9 +/-0.89 35.6 +/- 1.31
LSS 23.4 +/-0.88 29.8 +/-0.38
_ NaClO 22.0 +/-0.77 33.2 +/-0.57
Fibra de coco sin tratamiento 21.1 +/-1.75 29.3 +/- 2.59
NaOH 22.8 +/-0.84 31.8 +/-2.17
40 LSS 24.0 +/-0.75 33.7 +/-1.98
NaClO 22.3 +/-0.35 30.5 +/-0.71
sin tratamiento 33.8 +/-0.62 51.5 +/-0.21
Fibra de Yute 40 NaOH 44 8 +/-1.37 70.0 +/-2.08
LSS 42.2 +/-1.84 64.0 +/- 1.98
Fibra de sin tratamiento 32.2 +/- 1.91 49.6 +/- 4.18
Henequén 40 NaOH 35.6 +/-2.03 57.2 +/- 4.68
9 LSS 33.0 +/- 2.61 46.2 +/- 2.67
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Las probetas constituidas por un 100% de resina epoxica se ensayaron
con la finalidad de tener valores de referencia con respecto a la matriz, dichas
probetas soportaron un esfuerzo maximo a la tensién promedio de 20.1 MPay la
relacion entre esfuerzo y deformacion fue de 38.04 GPa.

Ademas, se ensayaron probetas de material compuesto de matriz epoxica
y refuerzo con fibras de vidrio de una pulgada de largo y en disposicion aleatoria.
Dicho material fue elaborado bajo el mismo procedimiento que los materiales
compuestos reforzados con fibras naturales para llevar a cabo un cotejo objetivo.
Estas probetas soportaron un esfuerzo tensor maximo en promedio de 27.21 MPa
y el modulo de Young de 70.52 GPa. En la figura 3.10 se pueden observar las

gréaficas representativas del ensayo a tension de estas.
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Figura 3.10. Graficas representativas esfuerzo — deformacién. A) Resina

epoxica. B) Resina epoxica reforzada con 40 gramos de fibras de vidrio
cortas y aleatorias.

Durante el trabajo de experimentacién no se observé una diferencia
significativa en el desempefio mecanico entre las placas reforzadas con 40 y 50
gramos de fibra de coco, ya que el esfuerzo maximo a la tensiéon solamente se
incrementd en un 1.2 % y el médulo de Young tuvo un decremento insignificante
del 0.16 %, aunado a estos resultados el incremento de la densidad en un 8.8 %

debido al uso de 50 gramos de refuerzo de fibra de coco con respecto al empleo
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de 40 gramos, se decidi6 trabajar con 40 gramos de fibra de refuerzo en las

experimentaciones consecuentes.

Para las fibras de coco, la mayor resistencia a la tensién y médulo de
Young se obtuvo en los MCME con refuerzo de fibras de coco tratadas con LSS,
seguidas por las tratadas con NaOH. La diferencia del esfuerzo maximo
soportado fue de un 5.33 % entre LSS y NaOH, y de un 13.7 % entre las tratadas
con LSS y las que no tenian tratamiento. En la figura 3.11 se pueden observar
algunas graficas generadas en los ensayos a tensién para estos materiales.

El mejoramiento de las propiedades mecanicas de los materiales
compuestos reforzados con fibras de coco tratadas con LSS, se atribuye a la
remocion parcial de lignina y pectina, cerumen y grasas de la superficie de éstas,
obteniendo asi una mejor adhesion entre la matriz y el refuerzo, asi como también
a la remocién de la pectina en las paredes de las fibras. La pectina es la
responsable, en su mayoria, de la morfologia de la superficie de las fibras, y al
removerse, total o parcialmente, da pie a una mayor rugosidad y a la generacién
de huecos intrafibrilares, los cuales dan acceso a la resina epdxica, aumentando
la impregnacion de ésta en las fibras, dando como consecuencia el mejoramiento
de la adhesion [33, 36].

Para el caso de los materiales compuestos reforzados con fibras de coco
tratadas con hidréxido de sodio, el mejoramiento de las propiedades mecanicas
puede ser asociado a dos fendbmenos, el primero es la funcionalizacion de los
grupos hidroxilo en la superficie de las fibras, mejorando de este modo la
adhesién fibra—resina epdxica, debido a la afinidad electroquimica al tratarse de
dos elementos polares; y el segundo fenémeno se relaciona con la adhesion
mecanica, la cual se incrementa al generarse mayor rugosidad en las paredes de
las fibras [17,20,21].
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Figura 3.11. Curvas esfuerzo-deformacion de los materiales compuestos de
matriz epdxica reforzados con diferente cantidad de fibras de coco y
agentes modificadores. a) sin tratamiento y 40 g, b) sin tratamiento y 50 g,
c) NaClO y 40 g, d) NaCIO y 50 g, e) NaOH y 40 g, f) NaOH y 509, g) LSS y 40
gy h)LSSy50g.
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En los MCME reforzados con fibras de yute y henequén, el tratamiento con
hidréxido de sodio presentd los mejores resultados, por encima de las fibras
tratadas con LSS y NaClO. En aquellos que fueron reforzados con fibras de
henequén, las que tenian tratamiento con NaOH presentaron un esfuerzo
maximo a la tensién 7.9 % mayor que sus analogas tratadas con LSS, mientras
que comparadas con las fibras sin tratamiento, la mejora fue del 10.6 %. En las

figuras 3.12 y 3.13 se pueden apreciar las curvas generadas en los ensayos a
tension de estos materiales compuestos.
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Figura 3.12 Graficas representativas esfuerzo — deformacion para las fibras
de henequén. A) fibras sin tratamiento. B) fibras tratadas con hidréxido de
sodio. C) fibras tratadas con LSS.

En los MCME reforzados con fibras de yute se obtuvo una mejora del 6.6
% en el esfuerzo maximo a la tensién cuando las fibras se trataron con NAOH

con respecto a las tratadas con LSS. A su vez, la mejora de resistencia al
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esfuerzo maximo de las tratadas con NaOH con respecto a las no tratadas fue
del 32.5% en promedio.
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Figura 3.13. Graficas representativas esfuerzo — deformacion para las fibras

de yute. A) fibras sin tratamiento. B) fibras tratadas con hidroxido de sodio.
C) fibras tratadas con LSS.

Analizando lo anterior, se puede observar claramente que las fibras de
yute son las que presentaron una mayor resistencia a la tensién y un mayor
méddulo de Young cuando trabajaron como refuerzo en matrices epodxicas. Es
importante resaltar que las fibras de yute fueron las que obtuvieron una mayor
mejoria en su desempefio mecdanico al ser tratadas con NaOH, 32.5 %, y LSS,
24.8 %. Estos resultados concuerdan con los obtenidos por M.A. Pinto vy
colaboradores en el 2013, en donde obtuvieron un esfuerzo maximo a la tension
de 38 MPa con una matriz epéxica y fibras de yute tratadas con NaOH. Cabe
destacar que el tratamiento con LSS solo ha sido reportado para fibras de coco,

de ahi que la fibra de yute y las propiedades obtenidas sean de sumo interés.
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3.7. MICROSCOPIA OPTICA EN REGION DE FALLA POR ENSAYO A LA
TENSION

En el presente apartado se muestran los resultados obtenidos mediante la
microscopia éptica en la zona de ruptura de los materiales compuestos para asi
determinar si existen indicios de una mejora en la interaccion entre los materiales
compuestos reforzados con fibras virgenes y los reforzados con fibras tratadas.
Es decir, analizar la region de ruptura en busqueda de fibras extraidas completas
de la matriz, fibras fragmentadas en el mismo sitio que la matriz y fibras con
fragmentos de matriz adherida.

Una vez que se ensayaron a tension las probetas de los distintos
materiales compuestos elaborados, se procedié a observar la region de fractura.

En la figura 3.14a-b se muestran las micrografias de microscopia 6ptica
obtenidas para las materiales compuestos reforzados con fibras de coco sin
tratamiento quimico, en las cuales se observo claramente que las fibras que
refuerzan el material compuesto fueron extraidas de forma limpia y completa de
éste. Dicho comportamiento puede ser asociado a la pobre interaccion existente
entre las fibras y la matriz epoxica.

En la figura 3.14c-d se muestran las imagenes de microscopia Optica
obtenidas para los materiales compuestos reforzados con fibras de coco tratadas
con NaOH. Las imagenes revelan que las fibras en la zona de ruptura
presentaron resina adherida sobre sus paredes. Dichos resultados ponen en
evidencia que con el tratamiento quimico se mejoré la interaccion entre la resina
epodxica y las fibras de coco.

El mejoramiento de la adherencia puede ser atribuido a dos factores. El
primero de estos es debido a la adhesion mecanica, la cual se incrementé como
consecuencia de la modificacion morfolégica de la pared de las fibras, ya que
después del tratamiento quimico con hidroxido de sodio, la superficie de las fibras
se hizo méas rugosa. Dado que la solucion alcalina de NaOH disuelve
parcialmente a la lignina y a la celulosa amorfa, lo cual conlleva a la desfibrilacién
en la superficie de la fibra, lo que permite que la resina epdxica permee en las
fisuras generadas, propiciando una mejor adhesion [34].
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El segundo factor de mejoramiento de la adherencia es debido a las
propiedades electroquimicas, ya que ha sido reportado que las caracteristicas
hidrofilicas de las fibras vegetales se ven alteradas al funcionalizar las cadenas
poliméricas de su superficie con los grupos hidroxilos (-OH). Dando como
resultado que la resina de naturaleza hidrofdbica se adhiera mejor en superficies
de la misma naturaleza hidréfoba, es decir, en superficies de cadenas
hidrocarbonadas (C, H) alifaticas o aromaticas polares.

Figura 3.14. Micrografias de la zona de fractura a la tension de probeta de
material compuesto de matriz epdxica con refuerzo de fibra de coco (40
gramos). a) y b) fibras sin tratamiento. c) y d) fibras tratadas con NaOH 3%
p/p 3 horas.

En la figura 3.15a-b se muestran las imagenes de microscopia Optica
obtenidas para los materiales compuestos reforzados con fibras de coco tratadas
con hipoclorito de sodio. El analisis de la regidén de fractura por esfuerzos a la
tensién de la probeta de matriz epéxica y refuerzo de fibras de coco mostré que
la falla de los materiales sucedié sin la presencia de fibras extraidas de la matriz,

lo que sugiere que fue buena la interaccidn entre el refuerzo y la fibra.
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En la figura 3.15c-d se presentan las figuras correspondientes al material
compuesto de matriz epoxica reforzado con fibras de coco tratadas con lauril
sulfato de sodio, LSS, en las cuales se observd que tienen un comportamiento
similar a las fibras tratadas con hidréxido de sodio, en donde las fibras expuestas
después de la fractura presentan residuos de resina epdxica adherida a la
superficie de estas. Es importante resaltar que las fibras tratadas con LSS, de
acuerdo a los resultados obtenidos con FTIR, no sufrieron una funcionalizacion
en las cadenas poliméricas de las paredes de éstas, y de acuerdo a lo observado
con microscopia Optica, tampoco mostraron una modificacion morfologica
considerable. Por lo que, la buena interaccién de la resina con las fibras puede
ser consecuencia de la remocién de aceites y cerumen de las paredes de las

fibras.

Figura 3.15. Micrografia de las probetas, ensayadas a tension, de material
compuesto de matriz epoxica y fibras de coco. a) y b) corresponde a fibras
de coco tratadas con hipoclorito de sodio 3% p/p, 3h; c) y d) corresponden
a fibras de coco tratadas con lauril sulfato de sodio 3% p/p, 3h.
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En la figura 3.16 correspondiente a las probetas ensayadas que tenian
como refuerzo a las fibras de yute se pueden observar los mismos patrones de
comportamiento que el de los materiales compuestos reforzados con fibra de
coco. Las fibras sin tratamiento se arrancan de la matriz de forma limpia, sin
fracturarse en muchos de los casos. Se observa también que en estas ocurre
cierta desfibrilacion, véase figura 3.16a.

También, se puede observar que la cantidad de burbujas en la matriz
epoxica disminuyo respecto a los materiales compuestos reforzados con coco, y
las regiones de resina con poca presencia de fibras es menor que en las placas
reforzadas con coco. Esto se debe a que las fibras de yute tenian una rigidez
menor, y por lo tanto, fue posible distribuirlas de mejor forma en el molde de

manufactura.

En la figura 3.17 se presentan las micrografias de la region de falla de las
fibras de henequén. Dichas fibras en algunos casos presentaron fragmentacion
longitudinal. Dicha fragmentacion se cree es resultado de la orientacion aleatoria
de las fibras, lo que ocasiona de que algunas de estas sufran los esfuerzos de
forma perpendicular a su eje longitudinal, y debido a la adhesion de estas con la
matriz, tienden a dividirse en sus fibrilos elementales. Este fenémeno fue
altamente recurrente en la fractura de estas probetas, lo cual muestra su pobre

desempeno anisotrépico.

En general, las micrografias aqui presentadas dan una marcada tendencia
en el comportamiento de los materiales compuestos, donde en todas las fibras
sin tratar se observé un arrancamiento limpio desde la matriz. Para las fibras
tratadas con NaOH y LSS se presentaron fracturas de las fibras en el mismo
punto donde la matriz fallaba, lo cual conlleva a pensar que la falla de matriz/
refuerzo ocurre a la par, esto da una idea de que el refuerzo estda aportando

resistencia a la tensién en estos casos.

Las fibras que tuvieron menor prolongacion después de la linea de fractura
fueron las de yute, seguidas de las de henequén, y por ultimo, las de coco.
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Figura 3.16. Micrografia de las probetas ensayadas a tensiéon, de material
compuesto de matriz epoxica y fibras de yute. a) y b) corresponde a fibras
de yute sin tratamiento; c) y d) corresponden a fibras de yute tratadas con
hidroxido de sodio 3% p/p, 3h. e) y f) corresponden a las fibras de yute

tratadas con lauril sulfato de sodio 3% p/p, 3h.

76



CAPITULO 3 RESULTADOS Y DISCUSION

Figura 3.17. Micrografia de las probetas ensayadas a tension, de material
compuesto de matriz epoxica y fibras de henequén. a) y b) corresponde a
fibras de henequén sin tratamiento; c) y d) corresponden a fibras de
henequén tratadas con hidréoxido de sodio 3% p/p, 3h. e) y f) corresponden
a las fibras de henequén tratadas con lauril sulfato de sodio 3% p/p, 3h.
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3.8. RESULTADOS DE ENSAYO A LA FLEXION 3 PUNTOS

El ensayo a la flexion en tres puntos es una prueba mecéanica que sirve
para medir el comportamiento de un material sometido a esfuerzos de flexién,
que se pueden descomponer en esfuerzos cortantes en la region de la aplicacion
de la carga y en esfuerzos a tension y a compresion en las regiones inferior y
superior, respectivamente, de ahi lo complejo e importante del estudio de los

esfuerzos a flexion en un material ingenieril.

Por ello, en el presente trabajo se evalué el comportamiento de las
probetas ante tres tipos de esfuerzos; i) en la regidbn superior se evalud la
resistencia del material a compresion, zona en donde la matriz epdxica tendria
mayor relevancia, ii) en la zona inferior se puso a prueba la resistencia a la
tensién, en donde las fibras de refuerzo tendrian mayor aporte que la matriz
polimérica y iii) se estudid el esfuerzo cortante en la regién de aplicacion de la

fuerza.

En la tabla 3.5 se muestra el condensado de los datos obtenidos de las
pruebas que se efectuaron en los materiales manufacturados, los cuales fueron
MCME reforzados con fibras de coco, yute y henequén, cada una con sus
respectivos tratamientos quimicos para la modificacion fisicoquimica superficial.
Cabe senalar que se descartd efectuar el refuerzo con fibras no tratadas debido
a su pobre desempefo y a que con las pruebas anteriormente realizadas se ha

constatado la modificacion superficial de las fibras y su impacto en éstas.
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Tabla 3.5. Resultados obtenidos de la prueba a flexion en tres puntos en
materiales compuestos con fibras dispuestas aleatoriamente, de acuerdo a
la norma ASTM D790M.

Esfuerzo Modulo

Matriz Condiciones Orlggtlzc;mn Fibrade Tratamiento maximo a elastico a
de curado fibras refuerzo a la fibra la flexion la flexion

[Mpa] [GPa]

NaOH 43.1 3.24

COCO

LSS 41.1 3.09

. Presién en Aleatoria/ NaOH 77.3 6.42

Epoxica frio MAT YUTE LSS 75.7 6.14

i NaOH 67.8 5.23

HENEQUEN
Q LSS 74.7 5.00

En la tabla 3.5 se puede observar que los MCME que obtuvieron una
menor resistencia a la flexion fueron aquellos reforzados con fibras de coco, en
donde las que fueron tratadas con hidroxido de sodio presentaron un esfuerzo
maximo a la flexion mayor que las tratadas con lauril sulfato de sodio. Los
modulos elasticos en flexion fueron mucho menores que los obtenidos con los
esfuerzos a la tensidn, resultado que expresa la heterogeneidad y anisotropia del

material.

En segundo lugar respecto a su capacidad de tolerancia a los esfuerzos a
flexibn se encuentran los MCME reforzados con fibras de henequén, de los
cuales, los reforzados con fibras tratadas con LSS obtuvieron una mayor
resistencia a la flexion (10.2 %) que los fabricados con fibras tratadas con NaOH.

Los materiales compuestos reforzados con fibras de yute presentaron los
mejores resultados dado que se obtuvieron valores de casi el doble de magnitud
con respecto a los obtenidos para los MCME reforzados con fibras de coco.

En este caso, las fibras de yute tratadas con hidréxido de sodio mostraron
la mayor resistencia a la flexion, aunque tan solo fue de un 2.1 % por arriba del
esfuerzo soportado por las fibras tratadas con lauril sulfato de sodio.
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Estos resultados concuerdan con los obtenidos por R. Hossain vy
colaboradores en el 2013, en donde obtuvieron valores de esfuerzos ultimos a la
flexibn de 123.7MPa para probetas con fibras de yute orientadas
longitudinalmente y de 22.5MPa para probetas con fibras de yute orientadas
transversalmente, esto da un promedio de 73MPa. Como se puede ver, los
resultados obtenidos en este trabajo son prometedores, ya que con el tratamiento
de LSS se obtuvieron valores por arriba de los reportados en la literatura.

Por ultimo, y como un preambulo a los trabajos a futuro, en la tabla 3.6 se
presentan los resultados de las pruebas a flexidn efectuadas sobre materiales
compuestos de matriz epdxica reforzados con fibras de yute tejidas con
orientacién 0°/90°. Dichos materiales se manufacturaron y curaron con técnicas
distintas, ya que se implement6 el moldeo por vacio con presién externa
controlada y temperatura de curado controlada a 60°C. Dicha implementacion se
efectu6 para medir el impacto de una mejora en la técnica de manufactura, con
miras a la generacién de materiales ingenieriles de aplicacién en la industria

aeroespacial.

80



CAPITULO 3 RESULTADOS Y DISCUSION

Tabla 3.6. Resultados obtenidos de la prueba a flexion en tres puntos en

materiales compuestos con fibras tejidas a 0°/ 90°, de acuerdo a la norma

ASTM D790M.
. s Mddulo
. . Orientacion Condiciones de Tratamiento a Esfuerzo elastico a
Matriz  Fibra de las manufactura la fibra maximo a la la flexion
fibras flexion [Mpa] [GPa]
NaOH 70.0 5.6
Presién en frio LSS 78.2 59
Epoxica Yute Tejida 0°/90° Moldeo por Sin tratamiento 116.2 6.8
vacio/ NaOH 117.4 6.2
Temperatura de
60° C LSS 114.8 6.4

Los resultados obtenidos muestran que el uso de fibra de yute tejida 0°/90°

tratada con NaOH y LSS resultdé en una mejoria con respecto a sus analogas con

orientacién aleatoria tipo MAT de casi un 60 % en resistencia a la flexion, lo que

da una clara muestra de que las propiedades mecanicas de los materiales

pueden ser mejoradas mediante la aplicacion de diversos métodos para la

fabricacion de MCME vy tejido de las fibras.
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4. CONCLUSIONES

Se disefd una matriz de experimentacion la cual fue efectuada sobre las
fibras de coco, las cuales fueron tratadas con soluciones acuosas de hidroxido
de sodio, hipoclorito de sodio y lauril sulfato de sodio, al 3, 5 y 10%p/p, durante
un tiempo de exposicion de 3, 6, 12 y 24 horas. Los resultados obtenidos
evidenciaron que la morfologia de la superficie de las fibras, el diametro de la
seccién transversal de estas y el nivel de remocidn de celulosa cristalina, celulosa
amorfa, lignina, pectina y ceras que constituyen a las fibras, fueron modificadas
en diferentes proporciones segun el reactivo quimico, la concentracion de este y
el tiempo empleado en el tratamiento.

Se determing, con base a los estudios de pérdida masica, FTIR, absorcion
de agua, retencidn de agua, porcentaje de humedad y microscopia 6ptica, que
los tratamientos efectuados durante 3 horas y con una concentracion de 3%p/p
fueron suficientes para producir una modificacion sustancial en las fibras y a su

vez, sin afectar negativamente a los constituyentes estructurales de las fibras.

Se elaboraron placas de material compuesto de matriz ep6xica con
refuerzo de fibras de coco, yute y henequén, mediante el método de deposicion
manual aleatoria de fibras con curado en frio con compresién. Se asocia al
desempefio mecanico de estos materiales compuestos con el tipo de fibra
empleado en el refuerzo y sobre todo, al tipo de tratamiento quimico efectuado
sobre las fibras.

Los resultados obtenidos demuestran que las fibras tratadas con
hipoclorito de sodio al 3%p/p durante 3 horas no aportan mejoria en el
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desempefo fisicoquimico al trabajar como refuerzo en materiales compuestos de

matriz epdxica.

En términos generales, las fibras de yute demostraron ser una mejor
opcidn como refuerzo de matrices epoxicas, seguidas de las fibras de henequén.
Aunado a esto, las fibras que fueron tratadas con hidroxido de sodio aportaron
mas resistencia al trabajar como refuerzo, seguidas de las que fueron tratadas

con lauril sulfato de sodio.

La densidad de los materiales compuestos de matriz epédxica reforzados
con las fibras vegetales propuestas es menor que los materiales compuestos de
matriz epoxica reforzados con fibra de vidrio, lo que es un aliciente para su uso
en componentes de aeronaves no estructurales, siempre y cuando se cumpla con

el marco normativo vigente.

La falla a la tension de los materiales elaborados fue del tipo fractura fragil,
la cual asi se esperaba que fuese. lo que se pudo corroborar en el estudio
microscopico fue que en la generalidad, no hubo fragmentacién de la resina en
la regién de falla, lo que habla de una buena constitucion de la matriz. Respecto
a la evaluacion de la interaccidn matriz — refuerzo, mediante las micrografias se
pudo ver la diferencia entre la zona de fractura de las probetas con fibras tratadas
y no tratadas, donde se aprecié que mientras mejores fueron las propiedades
mecanicas, mayores residuos adheridos de resina se encontraron en las fibras,

lo cual refleja una mejor interaccidn entre el refuerzo y la resina epoxica.

A la vista de los resultados obtenidos se plantea el empleo de lauril sulfato
de sodio como un agente modificador de fibras vegetales, ya que su desempefo
mecanico al trabajar como refuerzos en matrices epdxicas resulté muy cercano
al obtenido con las fibras tratadas con hidréxido de sodio, con la ventaja de que
el lauril sulfato de sodio es menos agresivo con la lignina y la celulosa amorfa,
aparte de que su manejo en el laboratorio es menos peligroso y su impacto

ambiental es menor.
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