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Resumen

El presente trabajo evaliia el comportamiento termo-mecanico de materiales compuestos a
base de polipropileno (PP) reforzados con particulas de sargazo, procesados mediante
impresion 3D por deposicion fundida (FDM). Se elaboraron filamentos compuestos con
diferentes concentraciones de refuerzo (0.5-5.0 phr), los cuales fueron caracterizados
mediante DMA, TGA, ensayos de impacto [zod, difraccion de rayos X (DRX), espectroscopia
FTIR y microscopia SEM. Los resultados muestran que la adicion de sargazo modifica
significativamente las propiedades térmicas, mecanicas y estructurales del PP, observandose
incrementos de hasta un 35 % en el modulo de almacenamiento (E’) para concentraciones
intermedias (1.5-2.5 phr). Asimismo, se registrd un aumento de hasta 50 °C en la temperatura
de inicio de descomposicion térmica, mientras que el grado de cristalinidad y la resistencia al
impacto presentaron variaciones no lineales atribuibles a la dispersion heterogénea del
refuerzo. Las observaciones por SEM revelaron aglomeraciones y cavidades asociadas al
proceso FDM, que afectan la integridad estructural del material. Se concluye que la
incorporacion moderada de particulas de sargazo (2-3 phr) mejora la rigidez y estabilidad
térmica del PP, confirmando su viabilidad para aplicaciones sostenibles de fabricacion aditiva,

siempre que se optimicen la formulacion del filamento y los parametros de impresion.
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Abstract

This study evaluates the thermo-mechanical behavior of polypropylene (PP) composites
reinforced with Sargassum particles processed by fused deposition modeling (FDM) 3D
printing. Composite filaments containing different reinforcement concentrations (0.5-5.0 phr)
were produced and characterized using DMA, TGA, Izod impact tests, XRD, FTIR, and SEM
analyses. The incorporation of Sargassum significantly altered the thermal, mechanical, and
structural properties of PP, yielding up to a 35 % increase in storage modulus (E') at
intermediate concentrations (1.5-2.5 phr) and a 50 °C rise in the onset decomposition
temperature. Crystallinity and impact resistance varied nonlinearly, mainly due to
heterogeneous filler dispersion. SEM micrographs revealed agglomerations and voids typical
of FDM-processed composites, affecting interfacial adhesion and dimensional stability.
Moderate reinforcement levels (2-3 wt%) improved rigidity and thermal stability,
demonstrating the feasibility of Sargassum-based PP composites for sustainable additive
manufacturing, provided that filament formulation and printing parameters are properly

optimized.
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Introduccion

En el cambiante campo de la tecnologia actual, la impresion 3D se ha exhibido con una
gran fuerza e innovacion transformadora, permitiendo la materializaciéon de ideas con una
precision sin precedentes y un manejo de materiales muy amplio. Sin embargo, a medida que
esta revolucionaria tecnologia continia expandiendo sus fronteras, se hace evidente que la
calidad y la diversidad de los materiales disponibles son cruciales para maximizar su potencial.
En este contexto, la versatilidad del polipropileno (PP) ha captado la atencion, destacandose
como un material con propiedades excepcionales, pero no exento de desafios para su

procesamiento por impresion 3D.

En la actualidad ya se cuenta con filamentos del PP y reforzados con una diversidad muy amplia
de materiales, sin embargo, dado que se ha demostrado que la utilizacion del alga holopelagica
de sargazo mejora las propiedades termo-mecanicas cuando se emplea como refuerzo en
matrices poliméricas, incluyendo aquellas del PP, surge la iniciativa de evaluar si estas mejoras
se mantienen o incluso se potencian al someterse a un procesamiento del material mediante

impresion 3D.

Aunque esta investigacion se centr6 en la evaluacion de las propiedades termo-mecanicas del
compuesto del PP con sargazo al someterse a un procesamiento por impresion 3D la
versatilidad del PP y las propiedades unicas del sargazo se combinaron con el objetivo de
desarrollar un filamento innovador que no solo capitalice las caracteristicas del sargazo para

mejorar el PP, sino que también optimice la impresion 3D de este compuesto.

Ademas, con la finalidad de evaluar las propiedades termo-mecanicas del compuesto del PP
con sargazo en el contexto de la impresion 3D, se realizd una exploracion detallada de los
conceptos esenciales que permitiran sentar las bases de la metodologia utilizada para llevar a

cabo esta investigacion.




1. Antecedentes

1.1. Antecedentes de la impresion 3D y materiales compuestos

La impresion 3D, también conocida como fabricacion por adicion de material (FAM), ha
sido objeto de estudio durante mas de tres décadas. Charles W. Hull, fue pionero en este campo
y obtuvo la primera patente relacionada con la impresion 3D en 1986 con su invento "Apparatus
for Production of Three-Dimensional Objects by Stereolithography" [1]. Esta patente describe
el proceso fundamental de la impresion 3D mediante estereolitografia (SLA), que consiste en
la solidificacién selectiva de material liquido mediante radiacion laser, en este proceso, cada
capa del objeto tridimensional se forma al exponer una fina capa del material liquido a la
radiacion laser, solidificandola selectivamente, posteriormente, la plataforma se mueve hacia
abajo, sumergiendo la capa solidificada en el material liquido restante, y el proceso se repite

para cada capa hasta completar la construccion del objeto deseado.

Mas tarde, en 1996, Scott Crump, obtuvo una patente relacionada con el proceso de
fabricacion por deposicion fundida (FDM), con su invento “Apparatus and Method for Creating
Three-Dimensional Objects” [2] en la cual describe el proceso de fabricacion de piezas
tridimensionales mediante la deposicion de capas de material termoplastico fundido, en este
proceso, un filamento de material termoplastico se alimenta a través de una boquilla que se
calienta para fundir el material, la boquilla se mueve segin un patron controlado por
computadora sobre una plataforma, depositando capas de material fundido que se solidifican

rapidamente para construir el objeto tridimensional deseado.

Estas patentes marcan las primeras referencias a la FAM vy las especificaciones técnicas de
las tecnologias de estereolitografia SLA y FDM, que desde sus inicios demostraron un gran
potencial en el prototipado de piezas, estas tecnologias aceleraron el proceso y desarrollo de
productos, permitiendo una personalizacion masiva en las piezas fabricadas y una reduccion
considerable de residuos, no fue hasta 2012, con la expiracion de la patente estadounidense de
Scott Crump, que se logré un crecimiento exponencial en la tecnologia de FDM. Esto permitio
una mayor difusién y adopcion de la tecnologia de impresion 3D en una variedad de industrias

y aplicaciones.




Las primeras maquinas funcionaban de manera similar a la desarrollada por Scott Crump.
Al paso del tiempo, se le implementaron mejoras sustanciales en el proceso de deposicion de
material para aumentar la eficiencia y la calidad de impresion tal y como lo indica M. Gonzales
en su revision sobre los avances de las tecnologias de impresoras 3D comerciales a lo largo del

tiempo [3].

Una de las mejoras clave se centr6 en la precision y velocidad de impresion, se
implementaron ajustes en el disefio de la boquilla y el sistema de alimentacion del filamento
para permitir una deposicion mas precisa y rapida de material termoplastico fundido [4].
Ademas, se realizaron mejoras en el control de la temperatura y la velocidad de movimiento de

la boquilla, lo que resulté en una mayor consistencia en la calidad de las capas impresas [5].

Aunado a esto, desde sus inicios se han estado desarrollando innovaciones exponenciales
en el ambito de materiales para su procesamiento por impresion 3D, desde el primer
termoplastico implementado para la FDM, siendo este el acrilonitrilo butadieno estireno (ABS)
y siendo remplazado posteriormente por el 4cido polilactico (PLA) al ser una alternativa mas
ecologica y facil de usar en comparacion con el ABS, obteniendo una gran aceptacion y
popularidad en el mercado de materiales para su procesamiento por FDM. Sin embargo, el

PLA no supera las propiedades del ABS como la durabilidad y resistencia [6].

Buscando combinar las mejores propiedades tanto del PLA como del ABS, se introdujo el
tereftalato de polietileno glicol-modificado (PETG) a inicios del 2010, el cual cuenta con una
gran facilidad para ser procesado por FDM y sus propiedades como durabilidad y resistencia a

productos quimicos lo hacen una gran opcion para prototipado técnico.

En el mismo periodo otros materiales comenzaron a ganar relevancia en el mercado de
FDM como el nylon que a partir del 2013 destaco por sus propiedades como la alta resistencia
y durabilidad, asi como una mayor flexibilidad y resistencia al impacto en comparacion con el

PETG y PLA [6].




El auge del nylon se vio opacado por la introduccioén del poliuretano termoplastico
(TPU) en el 2015, el cual presentd una mayor flexibilidad y resistencia al impacto, mientras
que el nylon se utilizaba idealmente para aplicaciones que requieren piezas fuertes y resistentes
al desgaste, el TPU se convirtié en la opcion preferida para componentes que requieren una

mayor absorcion de impactos, como protectores y dispositivos médicos [7].

En ese mismo afio se realizaron los primeros estudios con fines de introducir el PP al
mercado del FDM, donde se apreciaron las dificultades de procesamiento que este material
presenta, en un estudio llevado a cabo por Carneiro y col., se abord6 el potencial del PP como
candidato para la técnica de FDM, evaluando toda la cadena de produccion del filamento, desde
los pellets de PP hasta la impresion de muestras de prueba, los resultados mostraron que,
aunque el PP tiene un alto coeficiente de expansion térmica que provoca distorsiones y
desprendimientos del lecho de impresion durante el enfriamiento, se obtienen piezas con un

rendimiento mecanico adecuado mediante la optimizacion de las condiciones de impresion [8].

Este desarrollo condujo posteriormente a la comercializacion del filamento de PP para
FDM por parte de marcas pioneras como Taulman 3D y Verbatim, siendo estas de las primeras
en introducirlo al mercado, sin embargo, enfrentaron grandes desafios en la materializacion de
las piezas disefiadas con estos filamentos, ya que las condiciones adecuadas para su impresion
en maquinas FDM generalizadas aun no estaban completamente desarrolladas, no fue hasta
2021 que, a través de modificaciones en el proceso de produccion, la marca Braskem logro
desarrollar un filamento de PP apto para su procesamiento en cualquier impresora FDM, esta
innovacién facilité su uso, permitiendo una mejor adhesion a la cama de impresion y

reduciendo problemas de deformacién y contraccion tipicos del PP [9].

No obstante, como ocurre en muchas de las investigaciones actuales se ha buscado el
mejorar las propiedades de los filamentos utilizados en FDM, basdndose en investigaciones
previas en las cuales se han visto mejoras en las propiedades de los materiales reforzados,
siendo estos procesados por medio de técnicas convencionales como moldeo por inyeccion,

compresion o extrusion.




Dentro de las principales investigaciones orientadas a mejorar las propiedades del PP,
se ha reportado su refuerzo con materiales sintéticos, como la fibra de vidrio (FV), mediante
modificaciones en la superficie de dicha fibra, por un lado, se han empleado agentes de
acoplamiento (silanos organofuncionales) y, por otro, se han realizado reacciones de
polimerizaciéon in situ sobre la FV previamente tratada, lo que ha resultado en mejoras
sustanciales en la adhesion interfacial, estas modificaciones han permitido incrementos en
propiedades mecanicas, como el mddulo eléstico (aproximadamente un 9 %), la resistencia a
la traccion (aproximadamente un 3 %) y la tenacidad (aproximadamente un 205 %),
concluyendo que el refuerzo con FV genera mejoras sustanciales en las propiedades mecanicas

de los compuestos [10].

Asi mismo, se han elaborado refuerzos con fibras de aramida (FA) en las que se
encontraron que las mejores proporciones de refuerzo en la matriz polimérica del PP fueron las
de 10% de FA mostrando mejoras en la resistencia a la tracciéon con un aumento del 43 %, en
la resistencia a la flexion con un aumento del 31 % y con un aumento de la energia absorbida
en pruebas de resistencia al impacto de peso caido en un 20 % [11]. De igual manera se han
visto mejoras en las propiedades de la matriz al reforzarla con fibras de carbono (FC) en las
cuales se han presentado mejoras en su resistencia a la traccion aumentando en un 95 %,
aumentando de igual manera su resistencia a la flexion en un 81 % y la resistencia al impacto

de peso caido en un 105 %, en concentraciones de refuerzo de 30 % en volumen [11].

Otro compuesto, el cual se ha desarrollado e investigado, es el refuerzo del PP con fibras
de Basalto (FB), en el cual se encontraron mejoras en las propiedades de resistencia a la
traccion, modulo de traccion, resistencia a la flexion y modulo de flexion, donde las mejores
propiedades se obtuvieron al reforzar la matriz polimérica del PP en un 30 % de contenido de
fibra, aumentando sus propiedades hasta en un 64 % en la resistencia a la traccion y hasta un

48 % en su resistencia a la flexion [12].

Todas estas investigaciones son de las principales mejoras que se han realizado al PP
en cuanto a materiales compuestos se refieren y donde estos refuerzos sean de origen sintético,

pero desde el inicio del siglo XXI se ha visto un aumento en la cantidad de publicaciones




relacionadas con el refuerzo de matrices poliméricas con materiales naturales y polimeros
biodegradables en las que se busca mejorar tanto las propiedades fisicas de los materiales como

el impacto ambiental de estos mismos.

Un ejemplo es el trabajo realizado por Vallejos y col. en 2023, en el cual realiz6é un
estudio de un material compuesto del PP- fibras de cafiamo (FCA) donde a la matriz polimérica
se le adicionaron refuerzos de fibras en concentraciones de 20, 30 y 40% y se afiadi6 diferentes
concentraciones del PP modificado con 4cido maleico (MAPP) como agente de acoplamiento,
siendo estas de 0,2,4,6 y 8% en peso. En este estudio se encontrd una variacion en las mejores
concentraciones tanto de porcentaje de refuerzo como de agente de acoplamiento mostrando
que en las pruebas de caracterizacion de resistencia al impacto se obtuvieron los mayores
valores de energia absorbida en las probetas de 20-30% de FCA con un 8% de MAPP,
obteniendo hasta 397% de aumento, mientras que en las probetas con muesca se obtuvieron los
mayores valores en las concentraciones de 40% de FCA y 4% de MAPP, aumentando la energia
absorbida hasta un 53%. Al igual que en el impacto [zod donde se obtuvo un aumento del 79%

para la misma concentracion [13].

Se han realizado investigaciones sobre el refuerzo del PP, como la llevada a cabo por
Akhtar y col. en 2016, utilizando fibras de kenaf (Hibiscus cannabinus), en dicho estudio, se
evaluaron concentraciones de refuerzo del 10, 20, 30, 40 y 50 % en peso, determinando que la
mejor concentracion fue del 40 %. Lo que permitié obtener un aumento del 18 % en la
resistencia a la traccion, un 110 % en el modulo de Young de traccidon, un 6 % en la resistencia

a la flexion y un 96 % en el modulo de Young de flexion [14].

En otro estudio realizado por Goncalves Mothé en 2016, se utilizaron fibras de residuos
de hojas de palmeras, especificamente de la especie Syagrus romanzoffiana, para reforzar la
matriz del PP reciclado (PPr), manejando proporciones de 1, 5, 10 y 15% en peso. Llegando a
la conclusion de que la mejor concentracion de refuerzo fue la de 1 y 5% en donde las
propiedades como el mdédulo de almacenamiento aumentaron en un 2% en ambas proporciones
mientras que en el modulo de perdida la proporcion que mostro un cambio mas significativo

fue la de 5% obteniendo un aumento del 28% [15].
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Por otro lado, como se ha comentado acerca de residuos de origen natural como las
hojas de palma, que se han utilizado como refuerzos en matrices poliméricas de PP, se han
hecho investigaciones sobre las propiedades del PP al reforzarlo con una gran variedad de
materiales naturales; algas verdes, algas pardas [16], bambu [17], madera, algodon, seda [18],
entre otros, pero no solo con fibras si no también con particulas de residuos naturales. Un
ejemplo de esto son los trabajos de investigacion como el de Tasdemir en 2017, donde se
elaboro el reforzamiento de una matriz del PP con particulas de polvo de hueso de aceituna y
particulas de cascara de almendra (PCA) manejando diferentes concentraciones de refuerzo de
10, 20, 30 y 40 % en peso. Encontrando que para las probetas reforzadas con 40 % del polvo
de hueso se obtuvo un aumento del modulo de elasticidad del 72 %, un aumento del 9 % en la
dureza mientras que la resistencia al impacto decrecié en un 65 % y la elongacion a la rotura
disminuyo en un 88 %, de igual manera las mejores concentraciones para las probetas
reforzadas con PCA fueron las del 40 %, presentando un aumento en su modulo de elasticidad
del 86 %, del 12 % en su dureza, mientras que la resistencia al impacto disminuyo en un 80 %

y la elongacioén a la rotura disminuyo en un 90% [19].

Salazar Cruz y col. (2022), realiz6 una investigacion donde utiliz6 la matriz del PP con
particulas de cascara de pistache (PCP), las cuales se trataron con lavados de hidroxido de sodio
(NaOH) con la finalidad de aislar la celulosa de las particulas y obtener una mejor integracion
dentro de la matriz polimérica, manejaron proporciones de PCP de 2, 4, 6, 8 y 10 partes por
cada cien de resina (PHR) obteniendo los mejores resultados en las probetas de 4 y 6 phr.
Encontrando que la cristalinidad aumento en un 9 % en las probetas de 6 phr, mientras que en
el modulo de almacenamiento se observo que se obtuvo mejores resultados con las probetas de

4 phr aumentando aproximadamente un 15 % [20].

Como se ha analizado anteriormente, existe un creciente interés en mejorar las
propiedades de los materiales con un enfoque en la sostenibilidad y el respeto al medio
ambiente. Sin embargo, es importante destacar que la contaminacion no se limita a los residuos
de origen antropogénico; también existe contaminacion derivada de residuos naturales, al

combinar las iniciativas de los Acuerdos de Paris y los objetivos de desarrollo sostenible (ODS)




con la resolucion de problemadticas de contaminacién natural, como las mareas doradas

presentadas en el Caribe Mexicano, surgen investigaciones de gran impacto.

Un ejemplo destacado es el refuerzo de matrices del PP con particulas de sargazo, que
no solo aborda el problema del sargazo invasivo, sino que también mejora las propiedades
mecanicas y sostenibles del PP, En el cual se evalu6 el refuerzo de una matriz del PP con
particulas de sargazo, utilizando proporciones de refuerzo de 2, 4, 6, 8 y 10 phr. Los resultados
mostraron que las menores concentraciones de refuerzo producian mejoras notables en las
propiedades del material. En particular, las concentraciones de 2 y 4 phr mostraron mejoras
notables en el mdédulo de almacenamiento, con la muestra de 4 phr exhibiendo un aumento del
15-20 %, ademads, la proporcion de 2 phr fue la que presentd la mayor cristalinidad, con un

incremento de aproximadamente 10-15 % [21].

A partir de los resultados obtenidos en esta investigacion y junto con el trabajo de
investigacion de Khairul Izwan y col. en 2022, en donde explica que se ha buscado mejorar las
propiedades de las piezas obtenidas por medio de FDM, mediante el refuerzo con fibras o
particulas de diversos materiales, donde el refuerzo se integra durante el proceso de extrusion
para la obtencion de los filamentos utilizados en FDM (ex situ) o modificarse el procesamiento
de FDM para depositar el refuerzo simultdneamente con las capas de polimero (in situ) [22].

Surge la iniciativa de trasladar esta propuesta al &mbito del FDM.

Los trabajos previos en donde exploraron la mejora en las propiedades de los modelos
impresos por medio de reforzar dichas piezas con materiales compuestos o desde filamentos de
material compuesto, como las investigaciones que dieron lugar a los filamentos mas
renombrados en cuestion de materiales compuestos se refiere como el de PLA con fibras de
carbono (FC), el cual es altamente comercializado en la actualidad. Pero su primera
incorporacion al mercado fue debido a investigaciones como las de Nanya Li y col. en 2016,
donde exploraron el uso de compuestos de PLA, un termoplastico ampliamente utilizado en
impresion 3D, reforzados con fibras de carbono continuas, en esta investigacion adoptaron un
enfoque in situ, innovador para la época, al modificar la boquilla de extrusion para permitir la

adicion continua de fibras de carbono durante la impresion 3D. Este enfoque mejorod




considerablemente las propiedades termo mecénicas del material, con incrementos del 13.8 %

en la resistencia a la traccién y un aumento del 164 % en la resistencia a la flexion [23].

De igual manera, el mercado de filamentos para impresion 3D ha visto la introduccion
del PP tanto de manera individual, asi como de material compuesto en las tecnologias FDM,
destacando especialmente el filamento del PP reforzado con fibra de vidrio (FV). La
investigacion con mas notoriedad para su comercializacion es la realizada por Carneiro y col.
en 2015, quien demostré que el refuerzo con FV mejora notablemente las propiedades
mecanicas del PP, haciéndolo més adecuado para aplicaciones de impresion 3D, la
incorporacion de FV no solo incrementa la resistencia y rigidez del material, sino que también
mejora su estabilidad dimensional, reduciendo problemas como el desprendimiento de la cama

de impresion durante la impresion [8].

En este contexto, al igual que se busca reforzar matrices poliméricas con materiales
biodegradables en procesos convencionales como moldeo por extrusion, inyeccidon y
compresion, han surgido investigaciones que exploran el uso de materiales elaborados con
refuerzos biodegradables en la tecnologia FDM. Un ejemplo de ello es el refuerzo del PP con
fibras de caniamo, donde se utilizaron proporciones de 10 %, 20 % y 30 % de refuerzo, en este
caso, la concentracion de 20% mostr6é el mejor rendimiento en las piezas impresas, con un

aumento del 49 % en la resistencia a la traccion y una mejor fusion entre capas [24].

Otro estudio en FDM, utilizando PP reforzado con fibras de harakeke, también empleo
proporciones de 10 %, 20 % y 30 % de refuerzo, donde la mejor concentracion se obtuvo con
un 20%. Sin embargo, en este caso, se observo una disminucion del 18 % en el mddulo de
traccion [24]. Asimismo, en una investigacion en la que se reforzé PP con céscara de arroz,
procesado mediante FDM, se emplearon proporciones de 5 % y 10 %, los resultados mostraron
mejoras evidentes en las propiedades del compuesto con una concentracion de 10%, donde la
cristalinidad aumenté del 37 % al 43 %, reduciendo el efecto de deformacion por contraccion
térmica del modelo impreso. Ademas, se observé un incremento del 204 % en la ductilidad, en
cuanto a la resistencia a la traccion, la mejor concentracion se encontrd con un 5 % de refuerzo,

logrando un aumento del 82 % [25].




Por ello, la presente investigacion propone el desarrollo de una matriz polimérica del PP
reforzada con sargazo, disefiada especificamente para ser procesada mediante la tecnologia de

FDM.

1.2. Polipropileno (PP)

Uno de los polimeros comodity con mayor rentabilidad en el mercado global es el PP el cual se
deriva del monoémero del propeno. Este polimero se obtiene por medio de reacciones de
polimerizacion catalitica, a partir del propeno, las cuales pueden ser en fase liquida o gaseosa,
utilizando catalizadores Ziegler-Natta o de Metalloceno. Dependiendo de la ruta que se tome
para la obtencion del PP, se obtienen variaciones notables de las propiedades termo-mecanicas,
siendo un factor fundamental para determinar estas mismas, la tacticidad del PP, las cuales

presentan los siguientes ordenamientos [26]:

e Polipropileno Isotactico (iPP): La forma méas comun y comercialmente utilizada,
donde los grupos metilo estan orientados en la misma direccion a lo largo de la cadena

como se muestra en la Figura 1-1.

Figura 1-1 Estructura molecular del PP en ordenamiento isotactico

e Polipropileno Sindiotactico (sPP): Tiene una disposicion alternada de los grupos

metilo, lo que le confiere propiedades diferentes como mayor flexibilidad Figura 1-2.

Figura 1-2 Estructura molecular del PP en ordenamiento sindiotactico.
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e Polipropileno Atactico (aPP): Es un subproducto del proceso de polimerizacion,

donde los grupos metilo estan desordenados, este tipo del PP no es cristalino y se utiliza

principalmente como aditivo en productos del PP o en adhesivos Figura 1-3.

?

Figura 1-3 Estructura molecular del PP en ordenamiento atactico.

Siendo el iPP el mas cominmente utilizado, es el de mayor relevancia para la mejora

de sus propiedades, las cuales por lo general tienen un rango como se muestra en la Tabla 1.1.

Tabla 1.1 Propiedades fisicas, térmicas y mecanicas del PP isotactico /26/.

Propiedades generales del polipropileno isotactico
Densidad (g/em’) 0.90-0.91
Cristalinidad (%) 50-70
Fisicas  |[Indice de fluidez  (g/10min) [ 140
Transparencia Opaco
Absorcion de agua (%) <0.02
Temperatura de fusion (°C) 160-170
Temperatura de transicion vitrea (°C) -10
Temperatura de deflexion termica bajo carga (°C)
Termicas A 0.45 Mpa 90-105
A 1.8Mpa 45-65
Indice de inflamabilidad HB (UL9%4)
Conductividad termica (W/m°K) 0.1-0.22
Modulo de elasticidad en traccion (MPa) 1200-1800
Resistencia a la traccion (MPa) 25-40
Mecanicas Resistencia al impacto sin muesca a 23°C (J/m) 50-150
Elongacion a la rotura (%) 100-700
Modulo de flexion (MPa) 1100-1600
Resistencia a la compresion (MPa) 20-25

1.3. Los materiales compuestos

Los materiales compuestos son una combinaciéon de dos o més materiales que buscan
mejorar las propiedades de los componentes individuales, generando un material con mejores

caracteristicas mecanicas, térmicas o de algin otro tipo, generalmente, los compuestos estan
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formados por una matriz continua (polimero) y un material de refuerzo que proporciona rigidez,

resistencia o estabilidad dimensional.

Dependiendo del tipo de refuerzo y de los objetivos que se requieran del material

compuesto, estos se clasifican como fibras, particulas, laminas y estructurados.

1.3.1. Fibras
En este tipo de materiales compuestos, el agente reforzante de la matriz se presenta en

forma de fibras que en esencia se trata de un filamento largo y delgado con una relacion de
aspecto alta (es decir, su longitud es mucho mayor que su didmetro), las fibras se presentan
como continuas (largas) o discontinuas (cortas) y son uno de los refuerzos mas utilizados en
materiales compuestos, las fibras se incorporan en la matriz poliméricas de manera organizada
o desorganizada como se muestra en la Figura 1-4, con la finalidad de mejorar las propiedades

mecanicas, como la resistencia a la traccion y la rigidez de una manera isotropica o anisotropica.

Figura 1-4 Esquematizacion de un material compuesto reforzado con fibras, de manera
isotropica.

1.3.2. Particulas

Por otro lado, en los materiales compuestos reforzados con particulas, el refuerzo
consiste en pequenas porciones de material, generalmente de forma irregular o esférica, con
dimensiones relativamente similares en todas las direcciones como se muestra en la Figura 1-5,
a diferencia de las fibras, las particulas no presentan una orientacion preferente, solo son
capaces de proporcionar un refuerzo isotropico, es decir, uniforme en todas las direcciones, un
ejemplo claro de este tipo de material compuesto es la mezcla de grava, cemento y arena
utilizada en la construccion, en este caso, la disposicion final de la mezcla resulta en una matriz

compuesta por cemento y arena, que es reforzada con particulas de grava.



Figura 1-5 Esquematizacion de un material compuesto reforzado con particulas, de manera
isotropica.

1.3.3. Laminas

En esta clasificacion de refuerzo la estructura del material compuesto consiste en
multiples capas de materiales que se unen, como se muestra en la Figura 1-6 para mejorar las
propiedades estructurales, como la resistencia o la rigidez, se utilizan en aplicaciones donde la

resistencia a la traccion y a la compresion es importante.

Figura 1-6 Esquematizacion de un material compuesto reforzado con laminas, de manera
anisotropica.

1.4. Procesamiento de materiales poliméricos

El procesamiento de materiales poliméricos es una etapa clave en el ciclo de vida de los
plasticos, ya que determina en gran medida su desempeilo, funcionalidad y viabilidad en

aplicaciones especificas, este proceso no solo transforma las materias primas poliméricas en
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productos finales, sino que también optimiza sus propiedades mecanicas, térmicas, quimicas y
estéticas, permitiendo satisfacer las necesidades de diversas industrias.

Un procesamiento adecuado permite adaptar los polimeros a una amplia variedad de usos,
que van desde aplicaciones cotidianas hasta soluciones de alta tecnologia, este proceso implica
la aplicacion de técnicas fisicas, quimicas y térmicas para convertir los polimeros en objetos
utiles, los materiales poliméricos destacan por propiedades tnicas como su baja densidad, alta
resistencia a la corrosion y flexibilidad, caracteristicas que los hacen ideales para aplicaciones
tan diversas como envases y dispositivos médicos, no obstante, para aprovechar al maximo su
potencial, es fundamental comprender las técnicas de procesamiento y su impacto en las

propiedades finales del material.

En el ambito industrial y cientifico, el procesamiento de polimeros no se limita a métodos
tradicionales como la extrusion o el moldeo por inyeccién y compresion, también abarca
tecnologias emergentes como la manufactura aditiva (impresion 3D) y la modificacion de
materiales mediante refuerzos naturales o sintéticos, ampliando asi las posibilidades de

aplicacidon y mejora de estos materiales.

1.4.1 Procesamiento de polimeros

1.4.1.1 Extrusion

La extrusion es un proceso continuo ampliamente utilizado en la industria para fabricar
productos de polimeros con formas definidas, como tuberias, perfiles, y filamentos para
impresion 3D, consiste en alimentar el material polimérico, generalmente en forma de granulos
o polvo, a una maquina extrusora, este material es introducido en un barril donde un tornillo
helicoidal giratorio lo transporta hacia adelante, durante este recorrido, el material se calienta
mediante resistencias externas y la friccién generada por el propio movimiento del tornillo, lo

que provoca su fusion [27].

Mientras avanza, el material fundido se homogeniza, asegurando una mezcla uniforme tanto
en temperatura como en composicion, lo cual es esencial para obtener un producto de calidad,
amedida que se acerca al extremo del barril, el disefio del tornillo genera presion suficiente para

forzar el material a pasar a través de un dado o molde, este dado define la forma del producto



final, que varian desde una abertura circular para tuberias hasta formas especificas para perfiles
o filamentos, este tipo de procesamiento tiene tanto sus ventajas como sus parametros clave que

se aprecian en la Tabla 1.2.

Una vez que el material sale del dado, atn en estado fundido, se enfria rapidamente para
solidificarlo y mantener su forma, el enfriamiento debe realizarse mediante aire, agua o rodillos
enfriados, dependiendo del disefio del producto y el tipo de polimero utilizado, finalmente, el
producto se corta en piezas de tamano especifico o, en el caso de los filamentos para impresion

3D, se enrolla en bobinas, asegurando un didmetro constante y listo para su uso [27].

Tabla 1.2 Principales ventajes y parametros clave del procesamiento de polimeros por
extrusion.

Ventajas Parametros Importantes

e Alta eficiencia en la produccion continua. e Temperatura de fusion.
e Capacidad de trabajar con una variedad de polimeros y | « Velocidad del tornillo.

aditivos. ¢ Diseifio del dado.

1.4.1.3 Impresion 3D (FDM)

La manufactura aditiva ha revolucionado la forma en que se disefian y fabrican productos
en multiples industrias y dentro de las tecnologias de impresion 3D la FDM destaca por ser una
de las técnicas mas accesibles y utilizadas debido a su simplicidad, bajo costo y capacidad para
producir piezas personalizadas con alta precision en un tiempo relativamente corto, el proceso
de FDM se basa en la deposicion capa por capa de un filamento termoplastico que se funde al
pasar por una boquilla calentada, este filamento, generalmente compuesto por polimeros como
el PP, PLA o ABS, es alimentado continuamente desde un carrete y extruido a una temperatura
controlada, la boquilla sigue un patron predeterminado segtn el disefio de la pieza, que se genera
mediante software de modelado asistido por computadora (CAD) y se convierte en instrucciones

de impresion (G-code) mediante un programa de laminado [28].

El material fundido se deposita sobre una plataforma de construccion donde se solidifica

rapidamente al enfriarse, formando una capa sélida, este proceso se repite de manera secuencial




hasta completar la pieza tridimensional, la precision del FDM depende de diversos parametros,
entre ellos la temperatura de extrusion, la velocidad de impresion, el grosor de capa, la
adherencia entre capas y las caracteristicas del material utilizado, como su indice de flujo de

fusion y su capacidad de cristalizacion [28].

Uno de los mayores beneficios del FDM es su capacidad para procesar una amplia gama
de materiales poliméricos, desde polimeros basicos hasta compuestos avanzados reforzados con
fibras naturales o sintéticas. Sin embargo, presenta limitaciones, como la necesidad de ajustar
cuidadosamente los parametros de impresion para garantizar la calidad dimensional, que se
describen en la Tabla 1.3, destacando, la resistencia mecanica y la adherencia entre capas,

especialmente en piezas fabricadas con materiales semicristalinos como el polipropileno.

En el contexto de la investigacion y el desarrollo, el FDM se ha convertido en una
herramienta clave para la experimentacién con nuevos materiales y compuestos poliméricos, en
particular, su aplicacion en la manufactura de biocompuestos y materiales sostenibles, como
matrices poliméricas reforzadas con particulas de sargazo o fibras naturales, ha abierto nuevas

oportunidades en la creacion de piezas funcionales y ecoldgicas.

Tabla 1.3 Ventajas y parametros importantes en impresion 3D FDM.

Ventajas Parametros Importantes
e Reduccion de residuos de material. o Temperatura del extrusor
e Fabricacion de geométricas complejas. e Temperatura de la cama de impresion.
« Versatilidad de materiales e Velocidad de impresion.
» Reduccion de costos. e Grosor de capa.
« Eficiencia en el tiempo. « indice de fluidez del material.
e Sostenibilidad. e Tipo de boquilla y didmetro.

1.4.2 Relevancia del procesamiento de polimeros en la industria

El procesamiento de polimeros constituye un pilar fundamental para la industria

moderna, ya que transforma materias primas en productos funcionales que responden a diversas
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necesidades industriales y comerciales, este proceso integra el disefio del producto, la seleccion
de materiales, la implementacion de métodos de transformacion y la caracterizacion de las
propiedades del material, asegurando que cada etapa contribuya al proposito de la aplicacion
final.

El desarrollo de productos con aplicaciones especificas comienza siempre con una idea
clara de su funcion o mercado objetivo, a partir de esta premisa, el enfoque se dirige hacia la
seleccion de materias primas adecuadas, evaluando sus propiedades intrinsecas y su capacidad
para ser optimizadas mediante el procesamiento, en este sentido, el analisis de las necesidades
del producto ya sea en términos de desempefio o sostenibilidad, guia la eleccion del método de
procesamiento de polimeros mas eficiente, desde la extrusion hasta tecnologias emergentes
como la impresion 3D (FDM), es ahi donde la relevancia del procesamiento de polimeros toma

una mayor relevancia.

Ademas, el proceso de caracterizacion juega un papel esencial en garantizar la calidad y
funcionalidad del material transformado, mediante técnicas como pruebas mecanicas, térmicas
y analisis estructurales, se valida el cumplimiento de las especificaciones requeridas para la
aplicacion, asegurando un producto confiable y competitivo en el mercado, el procesamiento de
materiales poliméricos ha revolucionado multiples industrias, aportando soluciones

innovadoras, sostenibles y eficientes, su relevancia se observa en sectores clave como:

e Automotriz: Desarrollo de piezas ligeras, resistentes y eficientes en consumo
energeético.

e Médico: Produccion de dispositivos desechables y biocompatibles, que garantizan
seguridad y asepsia.

» Empaque: Innovaciones en materiales reciclables y flexibles que optimizan la logistica
y minimizan el impacto ambiental.

e Tecnologia: Fabricacion de componentes electronicos precisos que integran

funcionalidad y miniaturizacion.



1.5. El polipropileno y su uso en la impresion 3D

Asi como se mencion6 anteriormente el PP es uno de los polimeros termoplasticos mas
utilizados a nivel industrial debido a su bajo costo, su resistencia quimica, su baja densidad, y
su estabilidad térmica, estas propiedades lo hacen altamente atractivo para diversas aplicaciones,
incluyendo envases, componentes automotrices, y bienes de consumo. Sin embargo, su
introduccion en la tecnologia de impresion 3D ha sido relativamente reciente en comparacion
con otros materiales como el PLA y el ABS, debido a ciertos retos inherentes a su naturaleza
fisica, uno de los principales desafios del PP en la FDM radica en su alta propension al
encogimiento y a la deformacion durante el enfriamiento, lo que afecta negativamente la
precision dimensional y la calidad superficial de las piezas impresas, este comportamiento se
debe, en gran medida, a su alto coeficiente de expansion térmica (CET), que es el grado en el

que un material se expande al aumentar su temperatura y se contrae al enfriarse [29].

En el caso del polipropileno, su CET es relativamente alto en comparacién con otros
polimeros cominmente usados en impresion 3D, como el PLA o el ABS, durante el proceso de
impresion por FDM, el material fundido es depositado capa por capa, y al enfriarse rdpidamente,
las diferencias de temperatura entre las capas generan contracciones desiguales, este fendmeno
provoca tensiones internas en la pieza, lo que da lugar a deformaciones como el "pandeo"
(desprendimiento y curvado de las esquinas de la pieza), y afecta de forma negativa tanto la

calidad superficial como la integridad dimensional del objeto final.

La alta expansion térmica del PP es un reto crucial por considerar cuando se utiliza en
impresion 3D, ya que la falta de un control adecuado de las temperaturas y los tiempos de
enfriamiento resultan en una pieza con caracteristicas mecéanicas y dimensionales inferiores, sin
embargo, investigaciones recientes sugieren que el uso de refuerzos, como fibras naturales,
conducen a mitigar estos efectos al mejorar la estabilidad dimensional del PP y reducir los

problemas asociados a su alto coeficiente de expansion térmica [24] [25].




1.5.1. Efecto del indice de fluidez en FDM

Al igual que en todos los polimeros utilizados en la industria, existe una gran variedad
de variantes con diferentes propiedades, una de las mas importantes es el indice de fluidez (MFI,
por sus siglas en inglés). E1 MFI de un polimero determina la facilidad con la que este fluye bajo
condiciones especificas de temperatura y presion, en la tecnologia FDM, este parametro es
crucial para garantizar un flujo continuo y uniforme del material a través de la boquilla, los
polimeros con un MFI alto presentan una menor viscosidad, lo que facilita su extrusion y permite
un mejor control durante la deposicion de capas finas, como lo destaca el estudio realizado en

2023 por Acierno y Patti [30].

Sin embargo, un MFI demasiado alto presenta desventajas, ya que una menor viscosidad
conlleva una reduccion en la cohesion entre capas, afectando negativamente la resistencia
mecanica de las piezas impresas, por lo tanto, es necesario ajustar este parametro
cuidadosamente para lograr un equilibrio entre la facilidad de flujo y las propiedades mecénicas
de las piezas, un MFI bajo, por ejemplo, mejora la integridad estructural de la pieza impresa,
pero complica el flujo del material, especialmente en impresoras con sistemas de extrusion

menos robustos [30].

En cuanto a la densidad del PP, aunque parezca un factor secundario, tiene un impacto
considerable en el proceso, un PP de alta densidad (en el rango de 0.9 g/cm?) tiende a ser mas
resistente y a presentar una contraccion menor durante el enfriamiento, lo que es particularmente
util para aplicaciones en las que la estabilidad dimensional es critica, como en prototipos
estructurales o piezas funcionales, no obstante, un PP de menor densidad, aunque mas facil de
procesar, requiere de mayores controles durante el enfriamiento para evitar deformaciones, ya

que tiende a tener una mayor tasa de contraccion térmica.

1.6. El sargazo

El sargazo es un género de algas pardas flotantes que pertenece al orden fucales y a la clase
Phaeophyceae, estas algas se encuentran predominantemente en el océano atlantico, en
particular en la regién conocida como el mar de los sargazos, siendo transportadas por las

corrientes maritimas hacia el caribe mexicano, este tipo de alga se caracterizan por su capacidad




para flotar en la superficie del agua debido a vesiculas llenas de gas, lo que les permite formar
grandes masas flotantes las cuales son un fendmeno natural que desempefia un papel ecoldgico
clave en los ecosistemas marinos. Sin embargo, desde el 2014, se ha observado un incremento

considerable en la acumulacion de sargazo en las costas del caribe mexicano.

Este fendmeno, causado por la proliferacion masiva de algas del género Sargassum, tiene
profundas implicaciones ecologicas, sociales y econdémicas, aunque histoéricamente ha sido
considerado un desecho costero, estudios recientes destacan su potencial para ser transformado

en un recurso valioso dentro de un marco de economia azul sostenible [31] [32].

El Sargassum, principalmente S. natans y S. fluitans, que se origina en el mar de los sargazos
tiene su representacion que se aprecia en la Figura 1-7 y se clasifican por sus caracteristicas

morfoldgicas y quimica como se mencionan a continuacion:

» Sargassum natans
o Caracteristicas morfologicas: Presenta ejes lisos, hojas lineales con bordes dentados y
vesiculas esféricas u ovaladas que le permiten flotar, es una especie peldgica sin

estructuras de fijacion, formando grandes masas flotantes.

o Distribucion y abundancia: Se encuentra ampliamente distribuido en el atlantico norte,

incluyendo el mar de los sargazos y costas del Caribe.

o Composicion quimica: El sargazo natans se compone de alginatos (~30%) y
fucoidanos (~8%), pigmentos como fucoxantina y clorofilas, y florotaninos con
propiedades antioxidantes, en sus paredes celulares predominan la celulosa,
hemicelulosa y pequefias cantidades de lignina, que contribuyen a su rigidez estructural.
asi mismo tiene la capacidad de acumular minerales como hierro y arsénico, utiles para
biorremediacion, pero con implicaciones para el consumo directo, su relacion C/N (26-
29) es ideal para compostaje, y sus lipidos tienen aplicaciones en biotecnologia y

nutricion [31].
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» Sargassum fluitans
o Caracteristicas morfolégicas: Tiene ejes espinosos, hojas ovoides y vesiculas suaves y
ovoides, estas diferencias en la estructura la hacen facilmente distinguible de otras

especies pelagicas.

e Distribucién y abundancia: Es la especie mas comtn y abundante, representando entre
el 41% y el 91% de la biomasa fresca total en las acumulaciones estudiadas, su dominio

varia segun las condiciones ambientales locales.

e Composicion quimica: Similar a S. natans, tiene una alta capacidad de acumulacion de
metales como hierro y arsénico, lo que se relaciona con la edad del tejido y su historia
nutricional, su contenido de alginato (29.8%-33.9%) es particularmente relevante para
aplicaciones industriales, asi como celulosa y hemicelulosa en sus paredes celulares, que

son clave para su rigidez estructural [32].

La proliferacion general del sargazo ha sido atribuida al aumento de nutrientes en el agua debido
a la actividad agricola, asi como al calentamiento global, que incrementa la temperatura

superficial del océano [32].

Figura 1-7 a) Sargassum Natans con acercamiento. b) Sargassum Flutains con acercamiento.
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1.6.1 Composicion del sargazo

El sargazo es una macroalga marina que destaca por contener biomoléculas de alto valor,
convirtiéndolo en un recurso atractivo para diversas aplicaciones industriales y cientificas, su
composicion quimica incluye carbohidratos en concentraciones que oscilan entre el 5.4% y el
7.2% en peso seco, lo que lo hace una fuente potencial para la produccion de biopolimeros y
bioenergia. Asimismo, presenta un contenido de proteinas considerable, que varia entre el 8.8%
y el 11.1%, lo que abre posibilidades para su uso en sectores como la alimentacioén animal o el
desarrollo de fertilizantes ricos en nitrégeno, ademas, contiene lipidos y compuestos fenolicos
totales en un rango de 0.2 a 2.3 mg GAE/g, los cuales tienen propiedades antioxidantes y se

emplean en la industria cosmética y farmacéutica [32].

El sargazo también es rico en minerales esenciales y otros elementos traza, como hierro
(16.5-45.0 ppm), fosforo (197-472 ppm) y arsénico (30.6 - 146.3 ppm), estos componentes le
otorgan un perfil quimico diverso y multifuncional, aunque el contenido de arsénico representa
un desafio en términos de manejo y seguridad ambiental, especialmente si se busca su aplicacion

en productos destinados al consumo humano o animal [32].

Desde una perspectiva estructural, el sargazo se caracteriza por su composicion
lignocelulodsica, que incluye celulosa en proporciones de hasta un 40%, hemicelulosa entre un
20% y un 25%, y lignina en un rango del 5% al 10%, estos compuestos no solo contribuyen a
su resistencia mecénica y estabilidad estructural, sino que le otorgan una estructura altamente

cristalina, lo que lo convierte en un material adecuado para su uso como refuerzo en polimeros.

La celulosa, uno de sus principales componentes, es conocida por su alta resistencia
mecanica, y por contar con una temperatura de descomposicion en un rango de 250 °C a 350
°C, asi también la hemicelulosa, al ser un polimero menos ordenado y de menor peso molecular,
presenta temperaturas de degradacion inicial mas baja, tipicamente entre 180 °C y 250 °C [33]

[32].

Mientras que el alginato, un polisacarido presente en grandes cantidades en el sargazo, es

responsable de su capacidad para interactuar favorablemente con matrices poliméricas [21], lo
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cual hace del sargazo, un recurso potencial para la elaboracion de materiales compuestos,

biocombustibles, y productos derivados como fibras naturales reforzantes para polimeros [32].

1.6.2 Impacto ambiental del sargazo

El impacto ambiental del sargazo es un tema complejo que presenta tanto desafios como
oportunidades, su llegada masiva a las costas tiene efectos significativos sobre los ecosistemas
marinos y costeros, la acumulacion de grandes voliumenes de sargazo genera zonas anoxicas al
descomponerse, lo que afecta gravemente a la biodiversidad marina, este proceso. Ademas,
libera gases toxicos como sulfuro de hidrogeno y amoniaco, que no solo resultan perjudiciales
para los ecosistemas, sino que también representan un riesgo para la salud humana debido a su
toxicidad y a los malos olores que producen [32]. Adicionalmente, el sargazo bloquea la luz
solar necesaria para la fotosintesis en los arrecifes de coral y pastos marinos, causando una
alteracion considerable en las cadenas troficas y afectando especies marinas clave, su
acumulacion en las playas también acelera la erosion costera al impedir la estabilizacion de los
sedimentos, mientras que su capacidad para absorber metales pesados, como el arsénico, plantea

riesgos de contaminacion si no se gestiona adecuadamente [32].

Sin embargo, el sargazo también presenta un potencial ambiental positivo si se maneja de
manera efectiva, su capacidad para absorber metales pesados y otros contaminantes lo convierte
en una herramienta Util para la biorremediacion de ecosistemas acuaticos, ademas, el
aprovechamiento del sargazo para la produccion de bioplasticos, fertilizantes y bioenergia
transforma este desafio en una oportunidad para fomentar una economia sostenible y circular

[32].

En resumen, el impacto ambiental del sargazo depende en gran medida de las estrategias
implementadas para su manejo, mientras que sus efectos negativos son potencialmente
devastadores si se ignoran, una gestion adecuada tiene el potencial de mitigar estos impactos y

convertir al sargazo en un recurso valioso para la sostenibilidad ambiental y econdémica.
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1.6.1 Aprovechamiento del sargazo

Una de las principales propiedades del sargazo es su biodegradabilidad, lo que lo convierte
en un recurso atractivo desde el punto de vista ambiental, ademads, es un material renovable y
abundante, caracteristicas clave que han despertado el interés en su uso como refuerzo en

materiales compuestos.

En términos de aplicaciones industriales, el sargazo ha sido investigado para mejorar las
propiedades mecanicas, térmicas y de barrera de polimeros como el PP [21], demostrando su

potencial como un aditivo de refuerzo natural.

1.7. Principales propiedades térmicas, mecdnicas y termo-mecdnicasy sus
caracterizaciones en los polimeros.
Todo material, objeto o articulo disefiado para cumplir objetivos especificos, en cuanto a
propiedades mecanicas o térmicas se refiere, debe someterse a una serie de caracterizaciones

detalladas que permitan registrar los rangos de sus propiedades finales.

Esto es aplicable tanto a materiales metalicos como a los de origen organico o polimérico,
garantizando que cada uno cumpla con los estdndares necesarios para su aplicacion, en el caso
de los materiales poliméricos, sus propiedades varian en funcion del método de procesamiento
empleado, y cada una de estas propiedades se determina mediante técnicas de caracterizacion
especificas, algunas de las técnicas de caracterizacion mas relevantes en polimeros y realizadas

en esta investigacion se citan a continuacion.

1.7.1. Andlisis mecdnico dindmico (DMA)

En la técnica de caracterizacion de DMA se somete una muestra de polimero o material
compuesto a una deformacion oscilatoria bajo la aplicacion de una fuerza alterna controlando la
temperatura de la atmosfera de la muestra. Esto con la finalidad de evaluar las propiedades
viscoelasticas de la muestra analizada, lo cual permite estudiar la respuesta del material a
diferentes frecuencias y temperaturas, determinando pardmetros como el moddulo de
almacenamiento (E’), que refleja la rigidez del material, y el médulo de pérdida (E”),

relacionado con la disipacion de energia interna.
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El DMA resulta particularmente util para caracterizar el comportamiento mecanico de
los materiales en funcidon de la temperatura y para identificar transiciones térmicas importantes,

como la temperatura de transicion vitrea (Tg) [34].

1.7.1.1. Modulo de almacenamiento

El Moédulo de Almacenamiento o E’, es un parametro fundamental en el andlisis de los
polimeros que mide la capacidad del material para almacenar energia cuando se le somete a
deformacion, esta propiedad es crucial para entender el comportamiento viscoelastico del
material, especialmente bajo condiciones de carga dindmica o ciclica, en otras palabras, se
refiere a la porcion de energia que no se disipa en forma de calor, sino que se retiene y se
recupera cuando se libera la tension aplicada, este pardmetro es especialmente relevante en
aplicaciones donde el material experimenta cargas repetitivas o fluctuantes, como en

componentes estructurales sometidos a vibraciones o fatiga [34].

En los polimeros, el E’ estd altamente influenciado por la temperatura y la frecuencia de
la deformacion aplicada, a bajas temperaturas o altas frecuencias, los polimeros tienden a
comportarse de manera mas rigida, lo que se traduce en un mayor E'. Esto se debe a que las
cadenas poliméricas no tienen suficiente movilidad para deslizarse entre si, lo que resulta en una
mayor capacidad de almacenamiento de energia, en contraste, a temperaturas mas altas o
frecuencias mas bajas, el E’ disminuye, ya que las cadenas poliméricas ganan movilidad y se
desplazan mas facilmente, lo que reduce la capacidad del material para almacenar energia de

manera elastica [34].

Ademas, en materiales compuestos, como es el caso del PP reforzado con particulas de
sargazo, la presencia de refuerzos conlleva a incrementar notablemente el E’, ya que las
particulas rigidas restringen el movimiento de las cadenas poliméricas, aumentando la rigidez

global del material.
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1.7.1.2. Médulo de pérdida

Esta propiedad al igual que la anterior, es la energia necesaria para superar el moédulo de
almacenamiento y generar una deformidad en la estructura interna y fisica del material. El
modulo de pérdida, o E', es otro pardmetro clave en el analisis termo mecanico de los
polimeros, este mide la capacidad del material para disipar energia en forma de calor cuando se
deforma, lo que esta directamente relacionado con el comportamiento viscoeldstico del
polimero. En otras palabras, el E’ refleja la friccion interna y los mecanismos de relajacion que

ocurren a nivel molecular dentro del material cuando este es sometido a cargas ciclicas.

Cuando un polimero es sometido a una fuerza, parte de la energia se almacena (E’) y
otra parte se disipa (E'’), esta tltima se debe a la resistencia interna al flujo o movimiento de las
cadenas poliméricas, asi como a las interacciones intermoleculares, a mayores valores del E"’,
mayor serd la cantidad de energia que el material disipa durante su deformacion, lo que
generalmente indica que el material es mas flexible o tiene una mayor capacidad para absorber
impactos sin sufrir dafos catastréficos [34], el E’' también estd relacionado con fendmenos
como la relajacion mecéanica y la amortiguacion, que son de gran importancia en aplicaciones
donde se busca minimizar las vibraciones o las fluctuaciones de carga, como en dispositivos de
absorcion de energia o componentes sometidos a fatiga ciclica, al igual que el E’, el E'" varia
con la temperatura y la frecuencia de carga, alcanzando su méaximo valor cerca de la temperatura
de transicion vitrea del material, donde el polimero pasa de un comportamiento rigido a uno

mas elastico y flexible.

En el caso de compuestos poliméricos como el PP reforzado con sargazo, el analisis del
E'’ ofrece informacion valiosa sobre como las particulas de refuerzo afectan la disipacion de
energia dentro de la matriz polimérica, por ejemplo, un aumento en el E’" indica que las
particulas de refuerzo estan interfiriendo con el movimiento de las cadenas poliméricas,
aumentando la friccion interna y, por lo tanto, la disipacion de energia, este tipo de
comportamiento es deseable en aplicaciones donde se requiere una mayor capacidad de
amortiguacion, como en componentes de automoviles o dispositivos de proteccion contra

impactos [34].
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1.7.1.3. Factor de amortiguamiento Tan Delta

La Tan delta, o Tan §, es la relacion entre el modulo de pérdida (E”) y el modulo de
almacenamiento (E’). Es una medida directa del comportamiento viscoelastico de los polimeros,
el valor de Tan delta proporciona informacion sobre el equilibrio entre la energia almacenada y

la energia disipada en el material durante la deformacion, matematicamente, se expresa como la

Ecuacidn 1.

Ecuacion 1 Relacion de factor de amortiguamiento, Tan delta.

rr

Tané =

£

Cuando el valor de Tan delta es bajo (generalmente menor a 1), indica que el material
tiene un comportamiento mas elastico, es decir, la mayor parte de la energia se almacena y solo
una pequefia parte se disipa, esto es tipico de materiales rigidos o duros, en cambio, cuando el
valor de Tan delta es alto (mayor a 1), significa que el material tiene un comportamiento mas
viscoso, lo que implica que una mayor cantidad de energia se disipa como calor en lugar de
almacenarse, el andlisis de Tan delta es especialmente util en la determinacion de la temperatura
de transicion vitrea (Tg) del material, ya que este valor suele alcanzar un maximo en dicha

temperatura [34].

1.7.2. Anadlisis termogravimétrico (TGA)

Otra técnica de gran relevancia es el TGA en la cual una masa especifica de muestra ya
sea de cualquier origen, en este caso, polimérica reforzada con particulas organicas, es sometida
a un calentamiento controlado y progresivo, mientras se registra la variacion de peso en funcion
de la temperatura, este analisis permite obtener informacion crucial sobre los cambios térmicos
del material, como la pérdida de masa debido a la descomposicion de componentes volatiles, la
temperatura de degradacion, y la resistencia a altas temperaturas, los datos generados a través
de TGA son particularmente utiles para identificar la composicion de los materiales, detectar
fases o componentes inestables, y evaluar la idoneidad del material para aplicaciones a

temperaturas elevadas [35].
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1.7.2.1. Estabilidad térmica

La estabilidad térmica es una propiedad clave que indica la capacidad de un material
para mantener sus caracteristicas estructurales y funcionales a elevadas temperaturas sin sufrir
degradacion o descomposicion de manera apreciable, para polimeros como el polipropileno, la
estabilidad térmica es critica en aplicaciones que involucran exposicion prolongada al calor,
como componentes automotrices o industriales, una mayor estabilidad térmica implica que el
material resiste la oxidacion, la descomposicion térmica y la pérdida de propiedades mecanicas
a temperaturas mas altas, en materiales compuestos, el tipo y la cantidad de refuerzo también
influyen en la estabilidad térmica, por ejemplo, el uso de particulas naturales, como el sargazo,
conlleva a mejorar o comprometer esta propiedad dependiendo de las interacciones entre la

matriz polimérica y el refuerzo [35].

1.7.2.2. Pérdida de peso

La pérdida de peso es un indicador clave en estudios de degradacion térmica y
estabilidad, y se refiere a la cantidad de masa que un material pierde cuando se expone a
incrementos controlados de temperatura, este fenomeno ocurre cuando las moléculas del
polimero se descomponen debido al calor, liberando productos volatiles que causan la reduccion

de masa.

En polimeros como el polipropileno, el analisis de la pérdida de peso es esencial para
determinar las temperaturas a las que comienza a descomponerse y en qué medida, un mayor
porcentaje de pérdida de peso a temperaturas bajas indica una baja estabilidad térmica, en los
materiales compuestos, la presencia de refuerzos, como las particulas de sargazo, implica afectar
la tasa de degradacién y, por ende, la pérdida de peso, dependiendo de la compatibilidad entre

la matriz polimérica y el refuerzo [35].

1.7.3. Prueba de impacto izod

Al igual que las técnicas de caracterizacion de DMA, la técnica de impacto izod es una
prueba que contribuye a la caracterizacion mecénica integral de un material, la cual se utiliza

para evaluar la tenacidad de los materiales, es decir, su capacidad para resistir impactos
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repentinos sin fracturarse, en esta técnica de caracterizacion se coloca una muestra estandarizada
en posicion vertical y golpeandola con un péndulo de energia controlada, el péndulo rompe la
muestra, y la energia absorbida en el proceso se mide para determinar la resistencia al impacto

del material.

Este ensayo es particularmente util en el desarrollo de compuestos y polimeros, ya que
permite analizar la influencia de refuerzos y aditivos en la capacidad de absorcion de energia,
proporcionando datos relevantes sobre la durabilidad y aplicabilidad del material en condiciones

de estrés [35].

1.7.3.1. Resistencia al impacto

La resistencia al impacto es una medida de la capacidad de un material para absorber
energia de choque sin fracturarse, este pardmetro es crucial para evaluar el comportamiento de

los polimeros en aplicaciones donde estan sujetos a golpes o colisiones.

En polimeros como el polipropileno, la resistencia al impacto esta directamente
relacionada con su estructura interna, nivel de cristalinidad y presencia de refuerzos, en los
materiales compuestos, la adicion de particulas de refuerzo, como el sargazo, conlleva a mejorar
o reducir la resistencia al impacto dependiendo de la compatibilidad entre el refuerzo y la matriz,
un andlisis detallado de esta propiedad es importante para asegurar que los materiales
compuestos cumplan con los requisitos de resistencia mecéanica en aplicaciones que requieren

durabilidad y seguridad [35].

1.7.4. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

En la técnica de caracterizacion por DSC, al igual que en el TGA, una muestra de
material es sometida a una calentamiento progresivo, solo que con la diferencia que este equipo
esta disefiado para registrar la variacion de energia absorbida o emitida por la muestra, en la
cual es de suma importancia tener una nocion de la temperatura de fusion promedio del material,

ya que previo a la lectura final de la muestra, es necesario realizar un reseteo de la temperatura
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de procesamiento del material por medio de un calentamiento subito de la muestra para
posteriormente registrar correctamente los datos obtenidos del andlisis, a este procedimiento se

le denomina reseteo del historial térmico [36].

Con la eliminacion del historial térmico esta técnica nos proporciona datos de las
propiedades térmicas del material como su temperatura de fusion, temperatura de transicion

vitrea y grado de cristalinidad.

1.7.4.1. Temperatura de fusion

La temperatura de fusion es la temperatura a la cual un material pasa de un estado sélido
a uno liquido, en los polimeros, esta propiedad estd relacionada con el punto en el que las
cadenas poliméricas alcanzan la energia suficiente para superar las fuerzas intermoleculares que
las mantienen en una estructura ordenada o semicristalina, para el polipropileno, la temperatura
de fusion suele estar alrededor de los 160 a 170°C, dependiendo del grado de cristalinidad del

material

En el caso de materiales compuestos, la presencia de refuerzos afecta la temperatura de
fusiodn, ya que las particulas de refuerzo alteran la estructura cristalina de la matriz, modificando
su comportamiento térmico, un estudio detallado de la temperatura de fusion es crucial para
aplicaciones de procesamiento, como la impresion 3D, donde el control de la temperatura es

esencial para la calidad del producto final [36].

1.7.4.2. Temperatura de transicion vitrea

La temperatura de transicion vitrea (Tg) es la temperatura a la cual un polimero pasa de
un estado rigido y vitreo a uno mas gomoso y flexible, es un parametro critico para materiales
termoplasticos como el polipropileno, ya que marca el limite entre el comportamiento fragil y

elastico del material.

Por debajo de Ty, las cadenas poliméricas tienen muy poca movilidad, lo que resulta en

un material rigido y, a menudo, quebradizo, por encima de Ty, las cadenas ganan movilidad,
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permitiendo que el material sea mas flexible y resistente a deformaciones, en los compuestos
poliméricos reforzados, como el PP con particulas de sargazo, la Ty es afectada por la
interaccion entre la matriz polimérica y las particulas de refuerzo, lo que altera la movilidad de

las cadenas poliméricas en ciertas condiciones [37].

1.7.5. Difraccion de rayos X (DRX)

El DRX es una técnica de caracterizacion estructural ampliamente utilizada en el estudio
de materiales solidos, especialmente en el &mbito de los polimeros, compuestos, ceramicos y
materiales cristalinos, esta técnica permite identificar la disposicion atomica y las fases

cristalinas presentes en un material mediante la interaccion de rayos X con su estructura interna.

En esta técnica un haz de rayos X incide sobre una muestra de material, donde parte de
estos rayos se difractan en distintas direcciones debido a la interaccion de los rayos X con los
planos atdomicos que constituyen el material, los cuales actiian como redes de difraccion.

La DRX se basa en la ley de Bragg, que relaciona los dngulos de difraccion con las distancias
entre los planos cristalinos, permitiendo obtener un patrén especifico que funciona como "huella

dactilar" del material analizado [38].

El patron de difraccion se representa en un difracto grama, el cual muestra picos de
intensidad en funcién del angulo de difraccion, cada pico corresponde a una distancia entre
planos atomicos particulares, lo que permite identificar las fases cristalinas presentes en el
material, la anchura y posicion de estos picos también proporcionan informacion sobre el
tamafio de los cristalitos, el grado de cristalinidad, y posibles deformaciones de la estructura

[38].

1.7.5.1. Grado de cristalinidad

La cristalinidad se refiere al grado en que las cadenas poliméricas estdn ordenadas en
estructuras cristalinas dentro del material, los polimeros semicristalinos, como el polipropileno,
tienen regiones tanto amorfas como cristalinas, lo que afecta sus propiedades mecanicas,
térmicas y Opticas, un mayor grado de cristalinidad generalmente se traduce en un material mas

rigido, con una mayor resistencia mecénica y estabilidad térmica, pero con menor flexibilidad.
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La cristalinidad es controlada durante el procesamiento del material, y en el caso de los
compuestos, la presencia de refuerzos como el sargazo implica que influye en la formacién de

estructuras cristalinas, alterando las propiedades del material.

En la técnica DSC, el grado de cristalinidad se calcula mediante la integracion del calor
de fusion registrado durante el analisis térmico, este calculo se realiza comparando la entalpia
de fusion obtenida experimentalmente para la muestra con un valor de referencia
correspondiente a la entalpia de fusion tedrica de un material completamente cristalino (100%
de cristalinidad), la relacion se expresa generalmente como un porcentaje, utilizando la

Ecuacion 2 [36].

Ecuacion 2 Calculo del grado de cristalinidad en DSC.

AH fusion
AH fusion, 100%

Grado de cristalinidad (%) = ( ) x 100

1.7.5.2. Fases cristalinas

Las fases cristalinas en un polimero representan las distintas formas en las que las
cadenas poliméricas se organizan de manera ordenada dentro de la matriz semicristalina,
influyendo directamente en las propiedades del material, en el caso del PP, estas fases
principales incluyen la fase alfa (o), beta (B) y gamma (y), cada una con caracteristicas

mecanicas, térmicas y estructurales especificas [38].

La fase alfa, con estructura monoclinica, es la mas comun y termodindmicamente
estable, ofreciendo alta rigidez y estabilidad térmica, predominando en productos comerciales
cuando el material se enfria lentamente, la fase beta, con estructura hexagonal, destaca por su
excelente resistencia al impacto y menor rigidez, formandose bajo enfriamiento répido o en
presencia de nucleantes especificos y por ultimo, la fase gamma, con estructura ortorrombica,
es menos comun, presenta propiedades intermedias y suele aparecer en copolimeros de PP o

bajo condiciones especificas de alta presion y temperatura.
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Las fases cristalinas en el PP se caracterizan y cuantificarse mediante la técnica de DRX,
que permite identificar las diferentes fases cristalinas presentes y calcular sus porcentajes
relativos en el material, el porcentaje de cada fase cristalina en el PP se determina utilizando las
intensidades de los picos de difraccion mas caracteristicos de cada fase, aplicando la Ecuacion

3 [38].

Ecuacion 3 Calculo de las fases cristalinas por DRX.

p taie d _ [fase x 100
orcentaje de fase = Y. I todas las fases

Donde:
o [ fase: Intensidad del pico de difraccion correspondiente a la fase especifica (a, f o y).

e Yltodas las fases: Suma de las intensidades de los picos de todas las fases presentes.

1.7.6. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

La técnica de caracterizacion de FTIR, es utilizada para identificar y caracterizar grupos
funcionales y enlaces quimicos presentes en un material, esta técnica es particularmente til en
el andlisis de materiales orgédnicos, polimeros, y compuestos, ya que permite obtener

informacion detallada sobre la composicion quimica y las estructuras moleculares.

El principio de funcionamiento de la FTIR se basa en la interaccion de la radiacion
infrarroja con las moléculas de una muestra, cuando un haz de luz infrarroja incide sobre el
material, ciertos enlaces quimicos vibran y absorben energia a frecuencias especificas, cada
enlace tiene una frecuencia de vibracidn unica, lo que se traduce en picos caracteristicos en el
espectro infrarrojo, conocido como espectro FTIR o espectrograma, este espectro funciona
como una "huella dactilar" molecular del material, permitiendo identificar y analizar los tipos

de enlaces y grupos funcionales presentes en la muestra.

El resultado de una prueba FTIR se presenta en forma de espectro, donde los picos de
absorcion se muestran en funcion del nimero de onda (cm™), cada pico representa una absorcion

particular asociada a un tipo de enlace molecular, como C-H, C=0, O-H, y N-H, entre otros,
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esto permite identificar los componentes quimicos del material y realizar andlisis comparativos

entre diferentes muestras [39].

1.7.6.1. Grupos funcionales

Los grupos funcionales son las estructuras quimicas especificas presentes en las cadenas
poliméricas que determinan su comportamiento y reactividad, en el caso del PP, que es un
polimero apolar y quimicamente inerte, los grupos funcionales caracteristicos son
principalmente los grupos alquilo presentes en sus cadenas de hidrocarburos, debido a su
estructura molecular simple, el PP presenta una baja cantidad de grupos funcionales reactivos,

lo que le otorga sus propiedades tipicas de resistencia quimica y estabilidad [39].

La adicion de un refuerzo, como particulas naturales o sintéticas, introduce nuevos
grupos funcionales en el material compuesto, estos nuevos grupos funcionales provienen del
refuerzo y generan una mayor diversidad de interacciones quimicas dentro de la matriz
polimérica, por ejemplo, refuerzos de origen natural, como fibras vegetales, afiaden grupos
funcionales como hidroxilos (~OH) o carbonilos (C=0), lo que altera la superficie quimica del

material compuesto.

La presencia de estos nuevos grupos funcionales influye en el resultado del
espectrograma obtenido con picos caracteristicos de los enlaces moleculares que estan presentes

dentro de la estructura del refuerzo [39].

1.7.7. Microscopia electronica de barrido (SEM)

La técnica de SEM es ampliamente utilizada para estudiar la morfologia y topografia de
superficies con alta resolucion, este instrumento emplea un haz de electrones en lugar de luz
visible para explorar la superficie de una muestra, lo que permite observar detalles estructurales
y obtener informacion sobre su composicion, su principio, se basa en la interaccion de un haz
de electrones acelerados con los atomos de la muestra, cuando los electrones del haz inciden
sobre la superficie, generan una variedad de sefales que incluyen electrones secundarios,

electrones retrodispersados y rayos X caracteristicos, estas sefiales se detectan y procesan para
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formar imagenes de alta resolucion y, en algunos casos, para realizar analisis composicionales

[40].

1.7.7.1. Tamano y dispersion de las particulas de refuerzo

El tamafo y la dispersion de las particulas de refuerzo en un material compuesto son
factores criticos que afectan directamente las propiedades finales del material, un tamafio de
particula mas pequefio, en general, ofrece una mayor superficie de contacto con la matriz
polimérica, lo que mejora la transferencia de carga y, por ende, las propiedades mecanicas del

compuesto.

La dispersion uniforme de las particulas es igualmente importante, ya que una mala
dispersion conlleva a la formacion de aglomerados que actian como puntos débiles en el
material, reduciendo su resistencia, en el caso del PP reforzado con sargazo, controlar el tamaiio
y la dispersion de las particulas de refuerzo es crucial para asegurar una mejora homogénea en

las propiedades termomecanicas del material [41].
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2. Metodologia

El proposito de este capitulo es proporcionar una estructura detallada para la obtencion,
procesamiento y analisis del filamento del PP con sargazo, esto incluye la preparacion de los
materiales, la extrusion de los filamentos, la impresion de probetas y la caracterizacion de las

propiedades del material compuesto.

2.1 Preparacion de materiales

2.1.1 Polipropileno

El primer paso en la metodologia es la preparacion de los materiales compuestos, para
esto, se utiliz6 una matriz del PP comercial, profax 6331, producida por Indelpro S.A. de C.V.,
este material presenta propiedades técnicas especificas como se muestra en la Tabla 2.1 [42],
que lo hacen adecuado para su uso generalizado y aplicaciones de fibra. El material esta
disefiado para ser procesado mediante técnicas de moldeo por inyeccion o extrusion, lo que lo

convierte en una eleccion versatil para diferentes aplicaciones industriales.

Tabla 2.1 Propiedades fisicas del Polipropileno 6331 Indelpro S.A de C.V.

Propiedades fisicas Valor especifico
Indice de fluidez (g/10min) 12
Resistencia a la tension en el punto de cadencia, MPa (PSI) 32 (4,640)
Alargamiento en el punto de cadencia % 10
Resistencia al impacto Izod con muesca a 23°C J/m (ft-1b/in) 21.3(0.4)
Moédulo de flexion MPa (PSI) 1,350 (195,750)
Densidad g/cm? 0.9
Temperatura de flexion a 0.46 MPa (66PSI), °C (°F) 100 (212)

Este material se eligidé con base a los resultados obtenidos en las investigaciones de

g
10 min

Carneiro y col. [8] y Vallejo y col. [21] donde se utilizaron PP con un MFI de 3 y 25

respectivamente, al considerar un punto medio entre ambas investigaciones, se decidio trabajar
con un material cuyo indice de fluidez se encuentre entre estos dos valores, optimizando asi las

propiedades del compuesto para su aplicacion en impresion 3D.
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2.1.2 Sargazo

El sargazo utilizado en este estudio fue recolectado exclusivamente en la playa
Miramar, ubicada en Ciudad Madero, Tamaulipas. Para garantizar la calidad del material, la
recoleccion se realizé dentro de un periodo méximo de un dia desde su encallamiento con la
finalidad de evitar su degradacion y replicar el proceso que realizan en estudios del sargazo
recolectado en la Riviera Maya, esto se debe a que en la region existe un programa de limpieza
de playas que opera diariamente para retirar cualquier material ajeno a la arena, incluyendo el
sargazo, este enfoque no solo asegura la calidad del sargazo recolectado, sino que también
contribuye a mitigar el impacto ambiental y visual que estas algas generan en las playas

turisticas [43].

El sargazo que arriba a las costas de la Riviera Maya esta constituido principalmente
por la presencia de las especies sargasumm natans y sargasumm flutains, aunque el aislamiento
de las especies es un trabajo arduo debido a su similitud, se ha observado que predomina una
mayor concentracion de Sargassum natans en comparacion con Sargassum fluitans. De igual
manera en las costas de la playa Miramar se encuentra la especie Sargassum natans
predominantemente, esta composicion tiene implicaciones importantes para su uso como
refuerzo natural en materiales poliméricos, ya que las propiedades especificas de cada especie

influyen en el desempefio del material compuesto [33] [31].

El sargazo recolectado se sometié a un proceso de lavado primario con agua potable
para eliminar los minerales o material ajeno a este proveniente de la arena y posteriormente
secado por exposicion solar por un periodo de 24 h, continuando por un lavado con agua
destilada y un secado constante en una estufa a 60°C por 12 h, posteriormente, el sargazo fue
pulverizado para obtener un polvo fino, el cual se tamiz6 mecanicamente utilizando una malla
numero 270, Este procedimiento asegurd que el tamafio de las particulas de sargazo no
excediera las 53 micras, garantizando asi una homogeneidad Optima para su uso en la

preparacion de materiales compuestos.
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2.1.3 Filamento de PVA

Para replicar esta investigacion en una amplia gama de impresoras 3D, incluidas
aquellas de bajo costo, se ha disefiado el estudio para evitar la necesidad de utilizar equipos
FDM sofisticados para imprimir el PP de manera 6ptima ya que este mismo presenta una baja
adherencia a las superficies tipicas de las impresoras 3D que suelen recomendarse en
investigaciones previas [8] y con la primicia de la compatibilidad de materiales semejantes en
la soldadura térmica de PP [29] se propuso utilizar un filamento altamente soluble que hiciese

la funcion de soporte durante la deposicion del material compuesto.

El filamento utilizado fue de polivinilo alcohol (PVA), comercializado por la marca
Plasticueva S.A. de C.V. Este PVA es completamente hidrolizado, lo que significa que su
solubilidad se activa mediante bafios en agua a temperaturas superiores a 80 °C, esta propiedad
lo convierte en un material ideal para aplicaciones que requieren solubilidad controlada en

entornos acuosos.

2.2 Equipos de Procesamiento.

2.2.1 Extrusor

El punto clave del procesamiento del material es la obtencion del filamento por medio
de extrusion, en este proyecto se utilizd un equipo de extrusion mono husillo de la marca
Beautelspacher modelo E1930, el cual cuenta con su sistema de calentamiento controlado,
compuesto por cuatro resistencias, en las cuales se configuro con un perfil de temperatura de

160-180°C como se muestra en la Figura 2-1.

A este sistema se le adjunto una banda sin fin de la marca Brabender, en la cual con
ayuda de un contrapeso se logro adaptar dicho equipo como un sistema de control de jalado
para el control del didmetro del filamento obtenido, el arreglo final del equipo de extrusion con
el sistema de jalado se observa en la Figura 2-2. Las condiciones empleadas en el extrusor
incluyeron una velocidad de 30 rpm y una temperatura inicial de 160 °C en la zona de
alimentacion, incrementandose gradualmente en 5 °C por cada seccion de calentamiento en la
zona de transporte teniendo una temperatura de 165°C y en la zona de compresion de 175°C

hasta alcanzar 180 °C en la salida del dado. Ademas, las revoluciones de la banda sin fin se
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ajustaron manualmente mediante un potenciémetro con la finalidad de controlar el diametro

del filamento obtenido manualmente.

Figura 2-2 Arreglo final del equipo de extrusion junto al sistema de jalado para la obtencion
de filamentos.

2.2.2 Extrusion de filamentos

Se propuso la pulverizacion de los pellets con el fin de mejorar la dispersion de las
particulas de refuerzo dentro de la matriz polimérica, para ello, se realizd una pulverizacion en
un molino de aspas de propela de la marca IKA, enfriando con nitrogeno liquido los pellets del
PP lo que volvié mas fragil la estructura molecular del PP y permitié una pulverizacion sin

provocar soldaduras térmicas entre los pellets, obteniendo un menor tamafio de particula.
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Esta propuesta buscaba evitar problemas en la alimentacion del extrusor debidas a la
segregacion por tamano de particula que es un efecto fisico que se presenta en mezclas de
polvos con diferentes tamafios de particulas. Sin embargo, al comparar el proceso de
alimentacion utilizando una mezcla de pellets con refuerzo frente a una mezcla de polvo del PP
con refuerzo, se encontrd que la diferencia en las caracteristicas fisicas del filamento obtenido
era minima, por esta razon, se decidio trabajar con una mezcla de pellets del PP con refuerzo,

ya que simplificaba el proceso sin comprometer la integridad del filamento obtenido.

El perfil de calentamiento se utilizdo como se menciona en la seccion 2.2.1 aunque en
contraste con la literatura de procesamiento de polimeros, en la cual se visualiza un aumento
de 30°C en comparacion al perfil utilizado [44] [45], se decidid utilizar este mismo, debido a
las temperaturas de degradacion térmica que presentan las macromoléculas presentes en las
particulas de sargazo de las cuales la celulosa, hemicelulosa y lignina son las de mayor
relevancia y sus temperaturas de degradacion se encuentran descritas en el capitulo 1-6. Todas
las corridas de filamento se realizaron en el extrusor mono husillo de Beautelspacher, utilizando

un perfil de temperatura definido con anterioridad.

2.2.3 Matriz experimental

Para realizar un andlisis amplio en cuanto a las concentraciones optimas de refuerzo, en
esta experimentacion se propuso la matriz experimental que se muestra en la Tabla 2.2, en la
cual se propuso una preparacion en total de 11 mezclas, para calcular la cantidad de masa total
necesaria se parti6 del calculo de masa aproximada que proporciona el software laminador
UltiMaker Cura, en la cual por cada probeta elaborada se utilizé un cantidad de 3 gramos de
material y aunado a las probetas necesarias para cada una de las caracterizaciones que resultan
en una cantidad total de 9 probetas para todas las pruebas, si bien la matriz experimental
requiere inicialmente 27 gramos de material, se decidio utilizar 100 gramos con el fin de
garantizar una mezcla mas homogénea, minimizar las pérdidas durante el proceso de

preparacion, y disponer de material suficiente para réplicas y analisis adicionales.
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Tabla 2.2 Disefio de matriz experimental.

TAG

Concentracion de particulas de sargazo

Masa total (gramos)

PP-0S

PP-0.5S
PP-1.0S
PP-1.5S
PP-2.0S
PP-2.5S
PP-3.0S
PP-3.5S
PP-4.0S
PP-4.5S
PP-5.0S

0 PHR
0.5 PHR
1.0 PHR
1.5 PHR
2.0 PHR
2.5 PHR
3.0 PHR
3.5 PHR
4.0 PHR
4.5 PHR
5.0 PHR

100.0
100.5
101.0
101.5
102.0
102.5
103.0
103.5
104.0
104.5
105.0

2.2.4 Impresora 3D

El equipo de FDM utilizado en esta investigacion fue una impresora 3D Creality Ender
3 V2, con sus especificaciones de fabrica. Esta impresora cuenta con un sistema de extrusion
tipo Bowden y una cama de impresion de 230 mm x 230 mm como se muestra en la Figura 2-3.
Sin embargo, se reemplazo la cama ceramica original por una placa de vidrio de 3 mm de
espesor para facilitar la limpieza de la base de impresion, este equipo es una de las impresoras
mas asequibles del mercado, contando con caracteristicas basicas y accesibles para la impresion
3D. El equipo fue elegido para demostrar que el filamento elaborado en esta investigacion es
imprimible en cualquier impresora FDM, sin necesidad de equipos con caracteristicas mas
sofisticadas y por ende un mayor costo en el mercado, asegurando asi su amplia aplicabilidad,
las condiciones generales de impresion propuestas fueron de 215°C en la boquilla de deposicion

del material y 60°C [30] en la cama de impresion haciendo mas énfasis en las condiciones del

software laminador en la seccidon 2.2.5.
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Figura 2-3 Equipo FDM Creality Ender 3 V2 con especificaciones de fabrica.

2.2.5 Condicionesy Parametros de impresion

Para la impresion de cada una de las probetas de la matriz experimental se manejaron
las siguientes condiciones definidas a partir de las condiciones recomendadas de los filamentos
comerciales de PP como el de la marca Braskem y de la investigacion de Carneiro y col. [8],
encontrando que los parametros clave para un comportamiento optimo del material en el

proceso de impresion se encontraban a una temperatura de 215 °C y una velocidad de impresion
de 60 ms—m, para el modelado de la pieza en 3D, asi también como para el disefio de la base de
adhesion propuesta. Se utilizo el programa de Autodesk Fusion 360, desarrollando el siguiente

modelo 3D que se muestra en la Figura 2-4. Asi mismo en la Figura 2-5 se muestra el modelo

de la probeta espécimen de interés.

Figura 2-4 Modelo 3D de base de adhesion para las probetas.
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Figura 2-5 Modelo 3D de probeta para los especimenes a caracterizar.

Para el proceso de impresion se utilizo el programa de laminado de Ultimaker Cura
Slicer 8, en el cual se manejaron las condiciones de impresion que se aprecian en la Figura 2-6

y Figura 2-7, resaltando los pardmetros de mayor relevancia como se explican a continuacion;

Profile standard Quality * v 5 Profile Standard Quality * v O
& i (& walls v
== Quality v o

R 5 0.8 mm
Layer Height ) 1 @ 02 mm
Wall Line Count 2
Initial Layer Height & 02 mm
Optimize Wall Printing Order v
Cinewiai) 2 0.4
Horizontal Expansion 0.0 mm
wall Line Width 0.4 mm
T Top/Bottom v
QOuter Wall Line Width 0.4 mm
Inner wall(s) Line Width 0.4 mm
Top Thickness 0.8 mm
0.4 mm
Top Layers 4
Initial Layer Line Width 4 100.0
Bottom Thickness 0.8 mm
Bottom Layers 4

Figura 2-6 Parametros de impresion utilizados en el programa Ultimaker Cura
correspondientes a la a) Calidad, b) Paredes y c) Superficie y fondo.
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Print settings X Print settings

Profile Standard Quality * 5 B Profile Standard Quality * S B
P = R =
8 1nfil (® Material

Infill Line Distance 0.4 Printing Temperature Initial Layer 215.0

8 Lines v Initial Printing Temperature 215.0

Infill Line Multiplier 1 Final Printing Temperature 215.0

Infill Overlap Percentage 30.0 Build Plate Temperature 10 CD D 60.0

Infill Layer Thickness 0.2 Build Plate Temperature Initial Layer 6—7 60

Gradual Infill Steps 0

Figura 2-7 Parametros de impresion utilizados en el programa Ultimaker Cura
correspondientes a la a) Relleno y b) Temperatura de trabajo.

1) Altura de capa: Este parametro modifica la altura de cada una de las capas a imprimir, la

cual se estableci6 en 0.2 mm, siendo clasificada por el mismo programa como una calidad
de impresion estandar, y siendo este mismo utilizado por investigaciones como la de
Carneiro [8], evitando asi un aumento en el tiempo de procesamiento del material.

2) Ancho de linea: Este pardmetro que permite ajustar el ancho de las lineas depositadas en

cada capa, se establecio en 0.4 mm, basandose en la regla general de la relacion entre el
ancho de linea y la altura de capa, la cual debe de ser de 1.2 — 2. Asi mismo, siendo esta
relacion la mayor posible, aumenta la fusion entre lineas de impresion adyacentes evitando
problemas como huecos y contribuyendo a formar una base s6lida en cada capa [46].

3) Ancho de linea de relleno: Este parametro que esta directamente relacionado con el ancho

de linea, se establecid de igual manera en 0.4 mm, con la finalidad de homogenizar los
parametros de impresion.

4) Ancho de linea de la capa inicial: Este pardmetro que esta directamente relacionado con la

base de adhesion, se propuso trabajarla con el 100 %, para homogenizar los parametros en
todo el modelo impreso.

5) Espesor de pared: Este parametro que determina la magnitud de las paredes

horizontalmente, que conforman el modelo 3D impreso, se especifico en 0.8 mm, al mismo
tiempo este parametro especifica la cantidad de trayectos de la boquilla necesarios para
completar el espesor especificado, siendo este de 0.8 mm, el nimero de trayectos que

realizar el extrusor se optimiza a 2.
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6) Espesor_de superficie v fondo: Este parametro al igual que el anterior determina la

magnitud del espesor de las capas iniciales y superiores del modelo impreso y al igual que
con las paredes, se establecidé en 8 mm, aunque estd directamente relacionado con la altura
de capay la densidad de relleno.

7) Densidad de relleno: Este parametro que determina el porcentaje de relleno de la pieza

modelada sin tomar en cuenta el espesor de las paredes o de las capas superiores y del fondo,
se defini6 en un 100% para homogenizar la estructura interna de la probeta impresa y que
sea representativa.

8) Patron de relleno: Este parametro que determina la trayectoria de deposicion del material

fundido se establecid en un patrén de lineas, que se deposita intercaladamente como se
muestra en la Figura 2-8, aunque con densidades del 100 % todos los tipos de patrones

adquieren el mismo patrén de lineas.

Figura 2-8 Esquematizacion de la deposicion del material fundido con un pardmetro de lineas
al 100% donde se visualiza el intercalado de lineas.

9) Temperatura de impresion: Este parametro que determina la temperatura a la cual se

encuentra la boquilla del extrusor, se establecio en 215 °C.

10) Temperatura de cama de impresion: Este parametro que determina la temperatura a la

cual se encuentra la cama de impresion, la cual se cambi6 por la placa de vidrio de 3 mm de

espesor, se establecié en 60 °C.

Para automatizar el proceso de cambio de material durante la impresion, se utilizaron las

herramientas del programa Ultimaker Cura, especificamente la funcion de cambio de filamento
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disponible en la seccidon de post-procesado, este proceso se configur6 a una altura de capa de 0.6
mm. Durante el cambio de filamento, se aplic6 un planchado sin deposicion de material, lo cual

permitio obtener una superficie con un acabado liso y uniforme

Este procedimiento garantizd que la probeta del PP, con o sin refuerzo, tuviera una base
completamente lisa y s6lida, asegurando que no existiera fusion entre los diferentes materiales

de la base de adhesion y el material de interés.

A continuacion, en la Tabla 2.3, se detallan los parametros de mayor relevancia utilizados
para lograr dicho acabado en la superficie de las probetas, y la mejor optimizacion en el proceso

de impresion de estas.

Tabla 2.3 Parametros de mayor relevancia utilizados en el proceso de FDM.

Parametro de Impresion Valor
Altura de Capa 0.2 mm
Ancho de linea 0.4 mm
Ancho de linea de relleno 0.4 mm
Ancho de linea de capa inicial 100%
Ancho de paredes 0.8 mm
Ancho de capas superior/inferior 0.8 mm
Densidad de relleno 100%
Patron de relleno Lineas
Temperatura de Impresion 215°C
Temperatura de cama de impresioén 60°C
Velocidad de impresion 60 mm/s
Capa de cambio de Filamento 6ta Capa
Alisado de capa 6ta Capa

2.3 Analisis dinamico mecdnico (DMA)

La técnica de caracterizacion de DMA se utiliz6 para analizar las propiedades mecanicas
de los materiales en funcion de la temperatura y el tiempo, utilizando el equipo DMA modelo
TA Instruments Q-800 como se muestra en la Figura 2-9,el cual por medio de un termograma
proporciona informacioén detallada sobre como los materiales responden a los esfuerzos

mecanicos en funcidn de la temperatura.
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El comportamiento viscoeldstico se determind en funcién de la temperatura usando una
abrazadera dual-cantiléver para una geometria rectangular como se muestra en la Figura

2-9. El estudio se realiz6 en el rango de temperatura de -40 °C hasta 150 °C con una rampa

de 5 °C/min y una frecuencia de 1 Hz.

Figura 2-9 a) Equipo DMA Modelo TA instruments Q-800 b) abrazadera dual cantilever para
geometrias rectangulares.

2.4 Andlisis termogravimétrico (TGA)

La técnica de TGA se utilizo para analizar cambios en la masa y el flujo de calor en las
muestras de materiales compuestos en funcion de la temperatura y el tiempo, la caracterizacion
se realiz6 en un equipo especializado, TGA-DSC TA-Instruments Q-600 como se muestra en
la Figura 2-10. Este equipo permitié llevar a cabo mediciones precisas bajo condiciones
controladas, para evaluar los cambios en la masa de la muestra a medida que se calienta, esto
con el fin de revelar informacion sobre la descomposicion térmica, la desorcion de gases, la

pérdida de humedad y otros procesos que afectan la masa de la muestra.
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Las condiciones de operacion a las cuales se realizaron las pruebas fueron en una atmosfera
controlada de nitrogeno, con una ambientacioén de la muestra a una temperatura de 30 °C por 2
min, y con una rampa de 10 °C/min hasta una temperatura final de 600 °C, utilizando una

cantidad de muestra de 10 mas menos 2 mg.

Figura 2-10 Equipo TGA modelo TA Instruments Q-600.

2.5 Prueba de Impacto I1ZOD

La evaluacion de la resistencia al impacto de las muestras del PP con refuerzo de particulas
de sargazo se llevo a cabo utilizando la prueba de impacto 1zod, con base en la norma ASTM
D256, las pruebas de impacto se realizaron utilizando un péndulo 1zod, modelo Tinius Olsen
IT 503 como se muestra en la Figura 2-11, que permite medir la energia absorbida por la

muestra al ser fracturada bajo condiciones controladas.

El equipo fue calibrado antes de cada sesion de prueba para asegurar la precision de los
resultados, las condiciones de operacion se establecieron a una energia inicial de 2.21 J,
conforme a los requerimientos de la norma ASTM D256, la prueba se llevd a cabo a una
temperatura ambiente de 23 = 2 °C y una humedad relativa de 50 = 5%, siguiendo las
recomendaciones de la norma para asegurar la reproducibilidad de los resultados, para cada
formulacion, se analizaron cinco réplicas, y el valor reportado corresponde al promedio de la

energia absorbida por las muestras.
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Figura 2-11 Medidor de impacto Izod, modelo Tinius Olsen IT 503.

2.6 Difraccion de rayos X

La caracterizacion de las muestras mediante difraccion de rayos X se realizo utilizando un
difractometro Empyrean de la marca Malvern-Panalytical, equipado con un detector PIXel 1D-
Medipix3, el andlisis se llevo a cabo en el intervalo de 4 a 60 ° 20, empleando la configuracion

Bragg-Brentano y la radiaciéon de CuKal con una longitud de onda de 1.5406 A.

Las condiciones de operacion del equipo fueron de 45 kV y 40mA, las muestras se
prepararon para ser analizadas en una estacion de trabajo para muestras planas, con un tamafio
y tiempo de paso de 0.0263° 20 y 96.39 s, respectivamente, la dptica del haz incidente incluy6
una rejilla soller de 0.04 rad, una mascara fija de 10 mm, rejillas fijas de divergencia de 1/2°y
rejillas antidispersion de 2°, para el haz difractado, se utiliz6 una rejilla soller de 0.04 rad y una

rejilla antidispersion de 7.5 mm.

2.7 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR).

En esta técnica, la caracterizacion de las probetas se realizo en un equipo Perkin Elmer,
modelo Spectrum One, como se muestra en la Figura 2-12, este equipo esta equipado con un
accesorio de reflectancia total atenuada (ATR), como se observa en la Figura 2-12, que permite

realizar la caracterizacion de piezas solidas, abarcando una zona puntual de una probeta
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voluminosa que seria inaccesible para otros accesorios, el agente de recepcion de sefial utilizado
es una placa de diamante/zinc seleniuro (ZnSe), lo cual garantiza una alta sensibilidad y
precision en la medicion. las condiciones de operacion que se utilizaron fue un espectro en el
rango de 4000 a 600 cm™ utilizando el factor de transmitancia con un total de 16 barridos por

muestra.

a) b)

Figura 2-12 a) Equipo FTIR Spectrum one, Perkin Elmer, b) Instrumento ATR para el equipo
FTIR Spectrum One Perkin Elmer.

2.8 Microscopia electrénica de barrido (SEM).

Para el andlisis de las morfologias de los compuestos, se emple6 microscopia SEM
utilizando un microscopio modelo TM-1000 de Hitachi como se muestra Figura 2-13,
operando a un voltaje de aceleracion de 15 kV. Las muestras que se utilizaron fueron
previamente fracturadas mediante el ensayo de impacto 1zod, montadas en soportes metalicos
y recubiertas con una fina capa de oro en vacio, utilizando un equipo de pulverizacion catodica
(Denton Vacuum VHP) Figura 2-13, este procedimiento garantiz6 la conductividad y permitio

una observacion detallada de las superficies de las muestras.
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Figura 2-13 a) Microscopio electronico SEM TM-1000 modelo Hitachi, b) Pulverizador
catodico Denton Vaccum Desk VHP.
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3. Resultados

3.1Filamentos del PP y material compuesto.

A continuacion, se presentan los filamentos obtenidos por extrusion (Figura 3-1). Los
cuales, al momento de la obtencion, las concentraciones que presentaron un mejor
comportamiento sin ningin inconveniente en el momento de su procesamiento por extrusion
fueron las del PP pristino y aquellas con contenido de refuerzo entre 0.5 y 2.5 phr, siendo esta
ultima la primera de la matriz experimental en presentar una notoria rugosidad en su
presentacion final. Por otro lado, como se aprecia en la Figura 3-2, a la salida del proceso de
extrusion, las muestras con concentraciones de refuerzo superiores a 2.5 phr también
presentaron rugosidad en su superficie, aumentando proporcionalmente con la concentracién
de refuerzo, este efecto genero, en ciertos tramos del filamento, interrupciones en el flujo de
salida y rupturas abruptas del mismo, provocadas por atascamientos con la banda de jalado.
Estas rupturas se refieren a cortes repentinos en el filamento que pudieran ser causadas por la
acumulacion de particulas de sargazo en la matriz, lo cual obstruye parcialmente el canal de
extrusion, reduciendo la continuidad del flujo, dicho comportamiento esta relacionado con las
temperaturas de procesamiento utilizadas, ya que, para evitar la degradacion térmica de los
componentes lignoceluldsicos del sargazo, como la hemicelulosa, se optd por utilizar
temperaturas por debajo del perfil tipico de procesamiento del PP pristino. Aunque diversos
estudios indican que el PP se extruye entre 170 y 180 °C en contextos experimentales como los
reportados por Hernandez y col [47]. , Taheri y col. (2014) [48] , entre otros, en aplicaciones
industriales de produccion continua se utilizan cominmente temperaturas superiores a 190 °C
para asegurar una adecuada fluidez y estabilidad del fundido como se reportan en las hojas de
sugerencia de procesamiento por productores de estas resinas como Phillips 66 (2019) [49] y
estudios como los de Yul Lim y col. (2002) [50] y Crabtree y col. (2008) [51] que buscaron

optimizar el procesamiento de PP para la obtencion de monofilamentos.

Al operar con temperaturas reducidas, la viscosidad del fundido aumenta, dificultando
su flujo por el canal del extrusor, ya que la viscosidad de los polimeros fundidos es
inversamente proporcional a la temperatura de procesamiento, como lo establece la teoria

reologica de materiales termoplasticos.
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El aumento de la viscosidad dificulto el mantenimiento de un flujo homogéneo dentro
del extrusor, lo que genero fluctuaciones en la presion interna y provocar una salida irregular
del material a través de la boquilla de extrusion, contribuyendo a la formacion de
irregularidades en la superficie del filamento. Por otro lado, el polimero extruido experimento
el fenomeno de hinchamiento del extrudado, un comportamiento normal en polimeros
viscoelasticos, donde el material tiende a expandirse tras ser sometido a esfuerzos de cizalla
dentro del dado de extrusion. Sin embargo, la presencia de particulas de sargazo dentro de la
matriz polimérica habria acentuado este efecto si su distribucion no fue homogénea, generando
zonas con expansiones descontroladas y, en consecuencia, una rugosidad no uniforme en el
filamento. Por lo mismo la presencia de rugosidad en el filamento obtenido sugiere que no se
logré una perfecta distribucion de las particulas a través de toda la seccion longitudinal del

filamento obtenido.

2.5PHR 3 PHR 3.5PHR 4 PHR 4.5PHR 5 PHR

Blanco 0.5PHR 1PHR 1.5PHR 2PHR
Figura 3-1 Filamentos del PP y material compuesto obtenidos mediante extrusion con la
propuesta planteada.

Figura 3-2 Apreciacion de la rugosidad presente en los filamentos obtenidos, ordenado del PP
puro y aumentando de 0.5 PHR conforme se desciende en la figura.
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3.2 Impresion 3D de probetas de PP y compuestos PP- sargazo.

Una vez obtenida la extrusion de todos los filamentos de la matriz experimental, se
procedi6 con el procesamiento mediante FDM, conforme a lo especificado en el capitulo 2.1.4.
Sin embargo, antes de abordar los resultados de este proceso, es fundamental presentar los
resultados obtenidos respecto a las estrategias de deposicion del espécimen sobre una base de
adhesion previamente aplicada, esto se debe a que, en los ensayos iniciales, las piezas
fabricadas con el material pristino y compuesto no lograban una deposicion completa del
modelo tridimensional debido al desprendimiento de las estructuras del PP pristino, causado

por una adhesion deficiente en la base.

Tras la determinacion de las condiciones Optimas de impresion y considerando la
tendencia del PP a desprenderse de la cama de impresion debido a su alto coeficiente de
expansion térmica (CET), se realizaron pruebas con diversas bases de adhesion. Este
comportamiento ha sido reportado por Kristiawan y col. (2021) [28], quienes sefialan que la
contraccion térmica y la deformacion dimensional en PP se deben a su elevado CET, lo cual

provoca desprendimientos y deformaciones durante el enfriamiento en la impresion FDM.

Estas pruebas se fundamentaron en la teoria de soldadura térmica del PP, segin la cual
los materiales poliméricos con propiedades similares tienden a presentar una mayor adhesion

por su compatibilidad quimica y las fuerzas de Van der Waals [29]

La primera estrategia la cual consistio en utilizar PLA como base de adhesion, aplicada
sobre la cama de la impresora 3D Creality Ender 3, cuya superficie de fabrica es de ceramica,
como se observa en la Figura 3-3, permiti6 generar una mejor adhesion en la deposicion en la
primera capa de la probeta del espécimen, lo que mejord significativamente la fijacion del PP
en las capas subsecuentes y redujo de manera considerable el desprendimiento total o parcial

de la pieza.
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Figura 3-3 Base de adhesion de PLA propuesta en primera instancia.

En las pruebas iniciales de impresion, se identificaron dificultades relacionadas con la
fusién entre las capas de distintos materiales, lo que impedia la obtencion de probetas
homogéneas compuestas exclusivamente del PP pristino, como se muestra en la Figura 3-4. Lo
anterior, comprometia la precision de las caracterizaciones, ya que las probetas resultantes no

eran representativas del comportamiento del PP pristino en estado puro.
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Figura 3-4 Apreciacion de la fusion entre el PLA y el PP en las probetas obtenidas.

Para solucionar este inconveniente, se ajustaron los parametros de impresion
mencionados en la seccion 2.2.5, logrando una separacion clara entre las capas de PLA y PP.

Lo cual permitid obtener probetas compuestas exclusivamente del PP pristino, asegurando que
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las lecturas de caracterizacion fueran precisas y representativas del material, como resultado,

se obtuvieron probetas completamente limpias del PP pristino.

Ademas, el filamento de PLA utilizado como base de adherencia fue reemplazado por
filamento de PVA, un material altamente polar debido a la presencia de numerosos grupos
hidroxilo (-OH) en su estructura. Aunque el PP es apolar, los grupos polares del PVA
interactiian con las cadenas del PP mediante fuerzas de Van der Waals o enlaces de puente de
hidrégeno débiles, lo que mejord sustancialmente la adherencia, a esta ventaja se suma la
solubilidad del PVA en agua a 80°C, permitiendo la eliminacion de cualquier fusion entre estos

materiales mediante un simple lavado con agua caliente.

Los resultados finales de la obtencion de las probetas se presentan en la Figura 3-5. En
esta imagen se observa que, a medida que aumenta la concentracion de refuerzo, el tono marron
de las probetas se intensifica, este color se atribuye al contenido de sargazo que va aumentando.
Asimismo, la textura del material en los filamentos presenta una rugosidad leve, pero

perceptible en las probetas con concentraciones de 4.0, 4.5 y 5.0 phr.

Sin embargo, todas las probetas impresas mostraron un grado considerable de pandeo
debido a la alta tendencia del PP a contraerse al enfriarse, consecuencia de su elevado CET.
Este comportamiento se debe a que las cadenas poliméricas del PP experimentan una marcada

contraccion al disminuir la temperatura, lo que afecta la estabilidad dimensional de las piezas.

Si bien la propuesta de impresion permitio fabricar con éxito estas probetas, no logro
eliminar por completo el pandeo debido a la necesidad de emplear un 100% de relleno para
obtener datos representativos del material fabricado mediante FDM. Por otra parte, se aprecio
una disminucion en el grado de pandeo de manera proporcional conforme se aumenta la

concentracion de refuerzo.

Cabe destacar que la incorporacion de las particulas de sargazo como refuerzo en el PP
contribuye a mitigar este efecto, ya que dichas particulas actian como barreras térmicas,

reduciendo las tensiones internas y limitando el crecimiento de cristales durante la
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solidificacion, esto da lugar a piezas mas estables dimensionalmente y con menor tendencia al
pandeo, especialmente cuando se optimizan pardmetros como la temperatura de impresion y el

disefio interno de la pieza [52].

Blanco 0.5 PHR 1.0PHR 1.5PHR 20PHR 25PHR 3.0PHR 35PHR 40PHR 45PHR 5.0PHR

il

Figura 3-5 Probetas del PP y material compuesto obtenidas mediante FDM.

Y

3.3 Analisis Mecdnico Dindmico (DMA)

Los resultados obtenidos mediante DMA muestran como la incorporacion de particulas
de sargazo como refuerzo afecta las propiedades termomecanicas del PP, en la Figura 3-6 se
aprecia como el médulo de almacenamiento (E') se incrementa en las concentraciones de 0.5 a
3 phr siendo la de 1.5 phr la mezcla que presento un mejor comportamiento del E' con un valor
del E' de 450 MPa a 30°C representando un aumento del 17% en comparaciéon con el PP
pristino, sugiriendo un aumento en la rigidez del material debido a la transferencia de esfuerzos
entre la matriz y el refuerzo. Sin embargo, conforme aumentan las concentraciones de refuerzo
de 3.5 a 5 PHR, se observa una disminucioén notable del E' en una tendencia no lineal,
posiblemente atribuida a la formacion de aglomeraciones que actian como puntos de falla
estructural. Este comportamiento ha sido previamente reportado por autores como George y

col. (2001) en estudios sobre biocompuestos poliméricos cargados con fibras naturales [53].

Estos hallazgos son consistentes con estudios previos sobre refuerzos naturales en
matrices poliméricas, como los de Aragén Vallejo y col. [21]. En los cuales, en el 2023, en su
estudio sobre el uso de sargazo como refuerzo del PP, procesaron los compositos por moldeo
por compresion posterior a un procesamiento por mezcla en estado fundido y observaron que
concentraciones altas suelen provocar una reduccion en las propiedades mecéanicas debido a la

heterogeneidad en la distribucion de las particulas, ya que, en su estudio, el mejor desempefio
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del E' se alcanzo6 con concentraciones bajas de sargazo llegando hasta un maximo de 1600 MPa

a una temperatura de -40°C, siendo 4 phr, el punto 6ptimo dentro de su matriz experimental.
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Figura 3-6 Termograma de Modulo de almacenamiento obtenido por DMA.

Resultados similares fueron reportados en el 2022 en el estudio de Salazar-Cruz y col.
[20], donde se utilizo particulas de cascara de pistache como refuerzo en PP. En este caso, el
(E'") mostrd un aumento trascendente debido a la buena dispersion de las particulas en la matriz,
con un punto dptimo en concentraciones de 4 phr de refuerzo, con un valor de E' de 1040 MPa
a 35°C, atribuido a la mejora de la transferencia de esfuerzos. No obstante, a partir de la
concentracion optima de refuerzo, se observo una disminucion en el E' atribuida a la formacion

de aglomeraciones y la mala dispersion del refuerzo conforme aumentaba su concentracion.

Aunque los estudios previos reportan tendencias similares, es importante considerar las
diferencias en las condiciones de procesamiento. En dichos trabajos, como los de Aragon
Vallejo y Salazar-Cruz, los materiales fueron procesados por mezcla en fundido y moldeo por
compresion, mientras que en nuestro caso, los compuestos fueron sometidos a un doble

procesamiento térmico, primero por extrusion y posteriormente por FDM, lo cual influye
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significativamente en los esfuerzos a los que el material es sometido y la dispersion del
refuerzo. Aun asi, los resultados obtenidos también indican que a bajas concentraciones
relativas de refuerzo especificamente entre 1.5 y 2.5 phr dentro de nuestra matriz experimental,
las particulas de sargazo limitan la movilidad de las cadenas del PP, favoreciendo un aumento
enel E'y, por lo tanto, una mejora en la rigidez del material. Por el contrario, a concentraciones
mas elevadas, la dispersion heterogénea de las particulas y la formacion de aglomerados
comprometen la transferencia de esfuerzos dentro de la matriz, disminuyendo la efectividad del

refuerzo.

Por otra parte, el analisis en el factor de pérdida (tan 8), permite comprender la relacién
entre rigidez, disipacion de energia y movilidad molecular en la matriz polimérica y el refuerzo,
se aprecia en la Figura 3-7 como la incorporacion de las particulas de sargazo provocan que los
picos maximos de la tan § se desplacen hacia bajas temperaturas con respecto al blanco, lo cual
se relaciona con las modificaciones en la temperatura de transicion vitrea (Tg) del material,
reflejando cambios en la movilidad molecular de las cadenas poliméricas. El desplazamiento
de la T4 hacia temperaturas de mayor magnitud indica un aumento en la rigidez del material,
atribuible a una mayor restriccion en el movimiento segmentario, en aquellas muestras en las
que se presentan este comportamiento, posiblemente causado por una buena interaccion

interfacial entre las particulas de sargazo y la matriz de PP.

Por otro lado, un desplazamiento hacia temperaturas mas bajas se atribuyen a una
dispersion deficiente o a la formacién de zonas amorfas que incrementan la flexibilidad
molecular [21] [54] [55]. Ambos comportamientos se observan en los compuestos elaborados,
debido a la introduccion del refuerzo de particulas de sargazo la Ty de los compuestos vario en
un rango de 8 a 14 °C, en comparacion con el PP pristino que present6 una T4 de 14 °C tal

como se muestra en la Tabla 3.1.

Al analizar los valores reportados en la Tabla 3.1, se observa que las temperaturas de
transicion vitrea de las distintas muestras no siguen una tendencia lineal respecto a la
concentracion del refuerzo, algunas muestras con concentraciones intermedias presentan Ty

iguales o incluso menores que aquellas con concentraciones mas bajas o altas, como es el caso
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de la muestra de 1 y 3 phr, ambas con 14 °C (igual al blanco), o la muestra de 2.5 phr, con una
Ty de 11°C, que contrasta con la muestra de 4 phr, que alcanza 10 °C pese a tener una
concentracion mayor, estos cambios no necesariamente representan una modificacion
significativa desde el punto de vista térmico, ya que en el DMA se considera que una diferencia

de al menos de 4 a 5 °C es requerida para evidenciar un cambio sustancial en la Ty del material.

Tabla 3.1 Valor puntual de temperatura de T4 calculado a partir del pico maximo de Tan J.

Variacion de Tg de la Matriz Experimental
Mezcla Tg (°C)
PP-Blanco 13
PP-0.5S 11
PP-1.0S 14
PP-1.5S 12
PP-2.0S 13
PP-2.58 11
PP-3.0S 14
PP-3.5S 12
PP-4.0S 10
PP-4.5S 13
PP-5.0S 13

Esta falta de comportamiento predecible es atribuible a la naturaleza aleatoria en la
distribucion de las particulas de sargazo dentro de la matriz, en sistemas con refuerzos
naturales. Como en este caso, no se garantiza una dispersion homogénea del material afiadido,
influenciado por el procesamiento del material compuesto [S6] y también por la variabilidad
propia de las particulas naturales en cuanto a su tamafio, forma, composicion quimica y grado
de agregacion, lo que conlleva a variaciones locales en la interaccion interfacial. Kamarudin y
col. (2022) [56], senalan esta interaccion interfacial como una zona critica que compromete las
propiedades mecénicas y térmicas del sistema, especialmente cuando no existe una
compatibilidad adecuada entre matriz y la particula, dichas variaciones influyen directamente

en la movilidad segmentaria de las cadenas de PP, afectando de manera irregular la T.

Ademas, factores como la absorcion de humedad por parte del refuerzo, su grado de
dispersion y orientacion durante el procesamiento pueden contribuir alin més a una variacion
no lineal en las propiedades térmicas y mecanicas del material. Estos efectos han sido

ampliamente discutidos en estudios sobre materiales compuestos reforzados con fibras
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naturales (NFRPC) por sus siglas en inglés, destacando la necesidad de estrategias de

compatibilizacidn o tratamientos superficiales para mejorar la homogeneidad del sistema [56].
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Figura 3-7 Termograma de factor de perdida obtenido por DMA.

De manera similar, se analiza la altura del pico de tan & como un indicador de la
cantidad de energia mecanica disipada en forma de calor durante la deformacion, en la Figura
3-7 se observa que la incorporacion de particulas de sargazo modifica la intensidad de los picos
de tan o a lo largo de toda la matriz experimental. Esta variacion, al igual que en el caso de la
Tg, no sigue una tendencia lineal con respecto a la concentracion del refuerzo, el espécimen
con 4.5 phr present6 el pico de mayor magnitud, mientras que la muestra con 0.5 phr registrd

el mas bajo.

Para comprender mejor este comportamiento es Util analizar las muestras en
subconjuntos, comenzando por la muestra de referencia (PP pristino). En la muestra de
referencia, la movilidad molecular es mayor debido a la ausencia de restricciones estructurales
adicionales, lo que tedricamente implica una menor capacidad de disipar energia en forma de

calor y como resultado, se espera un pico de tan 6 de menor magnitud en comparacion con las
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muestras reforzadas con particulas de sargazo y por lo tanto, el resultado obtenido en el

termograma muestra al PP pristino con uno de los menores valores de tan d.

En contraste, las demds muestras reforzadas, muestran picos de tan 6 superiores al del
PP pristino, lo que sugiere una mayor capacidad de disipacion de energia, esto es atribuible a
una dispersion relativamente eficiente de las particulas en la matriz, lo que favorece su

interaccion con las cadenas poliméricas, siendo la excepcion las muestras de 0.5 y 5.0 phr.

De toda la matriz experimental el caso mas notable es el de 4.5 phr, que present6 el
mayor pico de tan &, con un valor de 0.037 U.A, esta alta magnitud de tan d se explica por la
existencia de una microestructura heterogénea, donde coexisten regiones con buena dispersion
del refuerzo y otras con presencia de aglomerados, dichas configuraciones generan friccion
interna adicional, afectando la capacidad de disipacion de energia del sistema, como ha sido
sefalado en estudios sobre friccion interfacial y adhesion en compuestos poliméricos

reforzados con materiales naturales [56].

Por otro lado, el compuesto de 1.5 phr, aunque presenta el médulo de almacenamiento
mas alto (540 MPa), y debido a que la tan & es la relacion entre el modulo de perdida entre el
moddulo de almacenamiento, esto indica un comportamiento estructural mas rigido, pero con
menor disipacion relativa, posiblemente debido a una buena integracion del refuerzo sin
excesiva friccion. El caso particular de la mezcla con 0.5 phr sugiere que la baja cantidad de
refuerzo tiene un efecto minimo en la matriz, generando un comportamiento muy similar al del
PP pristino, pero con una disipacion de energia ain menor, como lo indica su bajo valor de

tan d.

En contraste, la muestra con 5.0 phr, pese a tener una mayor cantidad de refuerzo,
presenta un pico de tan 6 reducido, lo cual es atribuible a la formacion de aglomeraciones mas
grandes que interfieren negativamente con la transferencia de esfuerzos y la disipacion

energética.
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La formacion de aglomeraciones mas grandes crea zonas de baja eficiencia en la
disipacion de energia, lo que reduce la tan d. El comportamiento irregular de tan 6 y E' indica
que la introduccion de particulas de refuerzo no sigue una relacion simple de causa y efecto,
debido a que la distribucién del refuerzo en la matriz no siempre es homogénea y su interaccion
con las cadenas poliméricas varia segun la concentracion. A ciertas concentraciones, se forman
regiones con alta densidad de particulas y otras con menor carga, lo que provoca un
comportamiento mecanico inconsistente, reflejado en los picos de tan o y las curvas de E'

observados en cada termograma.

3.4 Andlisis Termogravimétrico

Los resultados obtenidos mediante el analisis termogravimétrico (TGA), utilizados para
evaluar la estabilidad térmica del PP reforzado con particulas de sargazo, se presentan en la
Figura 3-8. En dicha figura se muestra el porcentaje de pérdida de peso con respecto a la
temperatura, lo cual permite observar el comportamiento térmico de los compuestos
elaborados. En general, se aprecia que la incorporacion de particulas de sargazo afecta la
estabilidad térmica del material, un comportamiento esperado al introducir un agente externo
dentro de la matriz polimérica, aunque en algunas mezclas sea minima esta variacion, se

observan que existen variaciones en las temperaturas de inicio de descomposicion (Td).

Analizando el termograma de la Figura 3-8 se logra apreciar como en las muestras en
las cuales se empieza a introducir el refuerzo presentan una variacion en la estabilidad térmica
de forma no lineal, presentando una disminucion aproximada del 17% en el compuesto de 5
phr hasta un aumento aproximadamente del 14% en la muestra de 1.5 phr con respecto al PP
pristino, evidenciado por el porcentaje de peso, que se mantiene constante en un rango de
temperatura mas amplio que parte desde los 160 hasta los 399°C respectivamente, de las cuales
sobresale la muestra de 1.5 phr, la cual conto con la temperatura de inicio de descomposicion

mas alta, siendo esta de 399 °C mientras que la del PP pristino es de 349°C.
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esquematizadas en la Figura 3-9 se logra apreciar mejor el comportamiento de la estabilidad

térmica del material, donde se visualiza de manera grafica la estabilidad térmica aumentada o
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tasa de pérdida de masa en esa region, correspondiente a una mayor susceptibilidad a la
descomposicion térmica. Este mismo pico aparece en las muestras con refuerzo, aunque con
ligeras variaciones tanto en su altura como en la temperatura del maximo de velocidad de
pérdida de masa de este primer evento térmico leve (T,), los valores correspondientes a estas

temperaturas se encuentran detallados en la Tabla 3.2.

Aunque este pico no representa el inicio del proceso principal de descomposicion del
polimero, posiblemente es atribuible a la presencia de un agente externo, como compuestos
volatiles de bajo peso molecular, posiblemente aditivos residuales como antioxidantes o
estabilizantes térmicos incorporados durante el procesamiento del PP comercial. Esta
interpretacion se encuentra respaldada en el estudio de Elnaz Esmizadeh y col. (2020) [57]
donde se reporta que incluso en atmdsfera inerte, el PP llega a presentar fenomenos de
degradacion temprana asociados a cadenas de bajo peso molecular o residuos de aditivos, los

cuales se eliminan por volatilizacion antes del evento principal de degradacion térmica.

En las muestras reforzadas con particulas de sargazo, la temperatura del pico en la
DTGA en esta region temprana se desplaza ligeramente hacia temperaturas menores tal y como
se muestran en la Tabla 3.2. Esto sugiere que la incorporacion del material lignoceluldsico
facilita la salida de estos compuestos, presentando una variacion en la intensidad del pico de
manera no lineal, lo cual se interpreta como una mayor susceptibilidad térmica en las etapas

iniciales.

La formulacion con 4.5 phr de sargazo no presenta este pico, lo cual estd asociado a una
mejor integracion del refuerzo con la matriz polimérica o a una distribucién méas homogénea
de las particulas. Una dispersion uniforme de los refuerzos lignoceluldsicos en la matriz
polimérica limita la formacién de microcanales o vacios, dificultando la migracion y liberacion
de compuestos volatiles durante los primeros eventos térmicos. Este efecto ha sido descrito por
Barra y col. (2023), quienes sefialan que una buena dispersion del refuerzo mejora la estabilidad

térmica al dificultar la salida de productos volatiles en las etapas iniciales de degradacion [58].
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Tabla 3.2 Temperaturas registradas por DTGA de la estabilidad térmica del material en el
inicio de descomposicion (Td onset) y en la tasa maxima de descomposicion (Td)

Temperatura de Picos de DTGA

Etapa térmicainicial Etapa general de degradacion térmica

Mezela |0 ooy | 4 (WZA’) Tdonset (°C) | Td (°C) | 4 (“:Z")
PP-Blanco 160 0.02 349 456 2.84
PP-0.5S 159 0.02 365 458 2.98
PP-1.0S 159 0.04 319 455 2.54
PP-1.5S 152 0.12 399 455 3.07
PP-2.0S 153 0.05 353 458 2.97
PP-2.5S 149 0.04 367 456 3.06
PP-3.0S 151 0.05 386 455 2.92
PP-3.5S 159 0.03 332 456 2.83
PP-4.0S 157 0.03 335 455 2.96
PP-4.5S N.A 0.00 360 457 2.94
PP-5.0S 153 0.02 287 456 3.03

Por otro lado, la evaluacion de la estabilidad térmica del material compuesto debe
centrarse en la curva de pérdida de masa (TGA), especificamente en la temperatura en la que
inicia la descomposicion (Td onset), asi como en la temperatura correspondiente a la maxima
tasa de degradacion (Td), que se identifica en la DTGA. Esta informacion del termograma se
reporta en la Tabla 3.2. Se observa que la introduccion de particulas de sargazo produce una
tendencia al aumento de la Td onset, es decir, a una mejora en la estabilidad térmica. Por
ejemplo, el PP pristino comienza a degradarse a 349 °C, mientras que el compuesto con 1.5 phr

de refuerzo lo hace a 399 °C.

Este aumento en la temperatura de degradacion esté relacionado con un efecto barrera térmica
proporcionado por el refuerzo, que limita la transferencia de calor y la movilidad de los
radicales libres responsables de la descomposicion. Este comportamiento dual (de incremento
en la susceptibilidad inicial y mejora en la estabilidad térmica global) sugiere que la
incorporacion del sargazo afecta tanto las etapas tempranas (por los compuestos volatiles) como

el umbral térmico global del sistema.
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Este fendmeno ha sido reportado por Monteiro y col. (2012), quienes destacan que, aunque las
fibras lignocelulosicas aceleran la degradacion inicial por sus componentes como hemicelulosa
o lignina, también contribuyen a una elevacion en la temperatura del evento principal de

degradacion al mejorar la interaccion matriz-refuerzo [59].

Finalmente, si bien estos efectos tempranos sugieren una ligera disminuciéon en la
estabilidad térmica en las etapas iniciales, la incorporacion del sargazo también desplaza hacia
temperaturas mas altas el evento principal de degradacion, lo que confirma una mejora general
en la estabilidad térmica del sistema. Este comportamiento, como reportan Monteiro y col. [59]
(2012), refleja la capacidad de las fibras lignoceluldsicas para dificultar la movilidad de las
cadenas macromoleculares y actuar como barreras a la transferencia de calor, contribuyendo

asi a una mayor resistencia térmica global.

3.5 Prueba de impacto izod

Los resultados obtenidos mediante las pruebas de impacto izod constituyen un
parametro adicional de analisis que permieten interpretar el efecto de la incorporacion de las
particulas de sargazo en la matriz polimerica, se observa una tendencia de variacion en la
resistencia al impacto que disminuye de manera no uniforme al incorporar las particulas de
sargazo dentro de la matriz polimerica. En la Figura 3-10, se presenta, de forma visual, el
promedio de los resultados obtenidos a partir de un analisis estadistico aplicado a dicha matriz

experimental.
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Figura 3-10 Resultados de Resistencia al impacto izod de la matriz experimental.

En la Figura 3-10 se observa que la probeta de PP pristino presenta la mayor resistencia

. . K .
al impacto, con un valor promedio de 6.47 m—lz, este resultado es considerablemente menor al

reportado en la literatura especializada sobre las propiedades del PP pristino en cuanto a su

resistencia al impacto, como los reportados en la ficha tecnica del material proporcionado por
Indelpro S.A de C.V., en la cual se reporta una magnitud de 21.3 # equivalente a 6.65 % en

probetas obtenidas por moldeo por inyeccion, si bien esta magnitud no constituye un valor
estandar, sino un promedio derivado de un analisis estadistico, sirve como punto de referencia
para establecer el comportamiento del PP pristino en términos de absorcion de energia durante

ensayos de impacto con forme a la norma ASTM D256 [42].

Se evidencia que el procesamiento del polimero mediante FDM conlleva una
disminucion aproximada del 3 % en la resistencia al impacto, a pesar de utilizar una densidad
de relleno del 100 % durante la impresion de las probetas por FDM. Diversos estudios han
demostrado que esta condicidon no garantiza la obtencidon de piezas completamente s6lidas ni

homogéneas. Segin Tao y col. (2021), existen multiples mecanismos de formacion de vacios
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internos en piezas fabricadas por FDM, tales como vacios entre lineas de deposicion (raster gap
voids), vacios por crecimiento parcial del cuello (partial neck growth voids) y vacios intra-
filamento (intra-bead voids), siendo estos ultimos especialmente frecuentes en filamentos

compuestos con refuerzos naturales o inorganicos [60].

La tendencia no lineal observada en la disminucién de la energia absorbida por unidad
de area en las probetas reforzadas, mostrada en la Figura 3.10, esta relacionada con la falta de
uniformidad estructural en el material compuesto. Durante el proceso de fabricacion, es
probable que se generen zonas con distribucion heterogénea del refuerzo, en las que el
entrelazado con la matriz polimérica no sea eficiente, lo cual compromete su capacidad para
absorber energia de manera Optima ante un impacto. Este comportamiento sugiere que la
respuesta mecanica del material no depende unicamente de la cantidad de refuerzo anadido,
sino también de factores como la morfologia, orientacion y grado de integracion del mismo
dentro de la matriz, tal y como lo discute Kamarudin y col. (2022) [56]. Asi, en lugar de una
relacion directa entre contenido de refuerzo y mejora en el desempefio mecanico, se evidencia
una respuesta compleja e incluso contradictoria en algunos puntos de la matriz experimental,
lo cual se atribuye a fendmenos locales como microdefectos, interfaces débiles o
acumulaciones no deseadas de particulas, que modifican la resistencia global de cada muestra

[56].

Incluso bajo condiciones 6ptimas de impresion, la dinamica de enfriamiento rapido, la
viscosidad del fundido y las caracteristicas reoldgicas del material dan lugar a porosidad
interna. En particular, al emplear materiales compuestos como el polipropileno reforzado con
particulas de sargazo, la presencia de rellenos afecta la movilidad de las cadenas poliméricas,
la difusion interfacial y la cristalinidad, lo cual promueve la formacion de vacios mas grandes
y desiguales entre capas, tal como lo documentan los autores en su revision (Tao et al., 2021)

[60].

Esta disminucion también se atribuye a la falta de sinergia entre la matriz polimérica y

las particulas de sargazo, lo que da lugar a un comportamiento mas fragil del material debido a
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la presencia de interfaces débiles que actuan como sitios de concentracion de esfuerzos como
lo discueten en el articulo de Vallejo y col. (2023) [21].

Resulta interesante observar que el compuesto de 2.5 phr presentd una resistencia al
impacto cercana al PP pristino, con un valor de 6.297 KJ/m?. Este resultado sugiere que, dentro
de nuestro analisis, en dicha proporcion, existe un equilibrio favorable entre la rigidez inducida
por las particulas de sargazo y la capacidad del PP para absorber energia, tal efecto esta
relacionado con una mejor dispersion del refuerzo y una compatibilidad interfacial mas
eficiente [21], lo cual ha sido sefialado como un factor determinante en el desempefio de

materiales compuestos.

3.6 Difraccion de rayos X

El andlisis de difraccion de rayos X (DRX) permitié obtener informacion clave sobre la
organizacion interna del PP, tanto en su estado pristino como en las formulaciones reforzadas
con particulas de sargazo, esta técnica revela la disposicion cristalografica de las cadenas
poliméricas, proporcionando evidencia sobre la presencia, tipo y grado de ordenamiento de las

fases cristalinas presentes en el material.

En la Figura 3-11 se muestran los difractogramas correspondientes a los compuestos de
1,2, 3,4y 5 phr, donde se identifica una estructura tipica del PP isotactico en base a bibliografia
[21], el patron del PP pristino exhibe picos de difraccion caracteristicos que corresponden

principalmente a la fase cristalina a.
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A partir de los valores de los angulos 26, se determinaron los indices de Miller asociados a

cada plano cristalino del PP pristino, como se describe a continuacion:

e Picoen 13.63°: Corresponde al plano (110), caracteristico de la fase a del PP isotactico,
este plano es uno de los mas intensos en el patron de difraccion y es indicativo de una
estructura cristalina bien ordenada [61].

e Pico en 15.67°: Asociado al plano (120), también perteneciente a la fase a, la presencia
de este plano refuerza la evidencia de una cristalinidad moderada (29%) en la muestra
[61].

e Pico en 16.41°: Corresponde al plano (021) de la fase a, este plano es menos comun,
pero su presencia indica una orientacion especifica de las cadenas poliméricas [61].

e Pico en 18.12°: Relacionado con el plano (130) de la fase a, este pico se ve influenciado
por la interaccion entre el PP isotactico y componentes externos, como el sargazo,

sugiriendo posibles modificaciones en la estructura cristalina [61].
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e Pico en 20.63° : Asociado al plano (101), también de la fase a, la aparicion de este pico
indica la presencia de fases adicionales o modificaciones estructurales inducidas por
aditivos o refuerzos [61].

e Pico en 21.35°: Identificado con el plano (111) de la fase a, este plano es indicativo de
una orientacion especifica y refleja modificaciones estructurales provocadas por la

incorporacion de refuerzos biologicos como el sargazo [61] [62] [63].

Estos picos permiten identificar las fases presentes en el material y evaluar como se ve
afectada su estructura cristalina por la adicion del refuerzo comparandose con los picos
caracteristicos del PP pristino, en los difractogramas de las mezclas reforzadas se observa una
modificacién en la intensidad de estos picos, disminuyendo en la misma, particularmente en
las formulaciones con 2, 3 y 5 phr de sargazo, esto sugiere cambios en el grado de cristalinidad

del material.

Para cuantificar estos cambios, se integro el area bajo la curva de los picos caracteristicos
del PP pristino, permitiendo asi calcular la cristalinidad relativa. Los resultados obtenidos
muestran una cristalinidad del 29.10% para el PP pristino y al incorporar el refuerzo de sargazo,
se observo una tendencia variable en la disminucion del grado de cristalinidad, la muestra con
2 phr alcanzé el valor mas bajo de cristalinidad con 27.37%, mientras que la formulacion con

5 phr fue la unica que presentd un ligero aumento (29.38%) con respecto al PP pristino.

Este comportamiento no lineal sugiere que la adicidon de particulas de sargazo no genera un
efecto directo o proporcional sobre la organizacion cristalina del PP, si bien en ciertos casos se
observa un decremento en la cristalinidad, como en la mezcla con 2 phr, esta tendencia no se

mantiene de manera uniforme en toda la matriz experimental.

Este fenomeno se atribuyen a varios factores morfoldgicos y de procesamiento que afectan
la cristalizacion, tales como:

e Dispersion heterogénea del refuerzo.

e Formacion de aglomerados.

e Interferencia en la movilidad de las cadenas poliméricas.
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e Calidad de la interfase entre matriz y refuerzo.

Estudios previos respaldan estas observaciones como lo es el trabajo de George y col. en el
2021, quienes realizaron el estudio de la incorporacion de particulas de cascara de coco
carbonizada (CSB) en PP, el cual mostr6 una disminucion en la cristalinidad con el incremento
del contenido de cascara de coco carbonizada dentro de la matriz polimerica del 48.17 % a
38.86 %, en su estudio utilizaron un tamafio de particula promedio de 19 um y observaron que
a partir del 10 % de refuerzo se empezaban a presentar formaciones de aglomeraciones lo que
genero zonas de menos interaccion efectiva con la matriz, el volumen del mayor aglomerado
paso de 98,423 um? (5% CSB) a 12,524,400 um? (20% CSB), un incremento de mas de 125

veces, lo cual confirma una mala dispersion a altas cargas [64].

De forma similar, Aragdn-Vallejo et al. (2023) evaluaron la incorporacion de particulas de
sargazo sin tratamiento quimico en PP mediante el proceso de mezclado en fundido,
encontrando que el grado de cristalinidad presentd un comportamiento no lineal respecto al
contenido de refuerzo: inicialmente se incremento6 de 26.13% para el PP pristino hasta 29.92%
con 2 phr de sargazo, seguido de una disminucion progresiva hasta alcanzar 20.72% con 10
phr. Los autores atribuyeron este resultado a una pobre interaccion interfacial y la formacion
de microagregados, derivados de la incompatibilidad entre la matriz de PP hidrofobica y las
particulas de sargazo de naturaleza hidrofilica, lo cual afecta negativamente el ordenamiento

de las cadenas poliméricas a mayores concentraciones de refuerzo [21].

Por otro lado, otros estudios han reportado el efecto opuesto en que la adicidén de particulas
naturales actuan como agentes nucleantes, promoviendo la formacion de regiones cristalinas
en la matriz de PP. Por ejemplo, Nassar y col. (2022) reportaron un incremento significativo de
la cristalinidad del PP al incorporar particulas tratadas de polvo de palma datilera (DPP),
alcanzando hasta un 54.2% de cristalinidad con un 30% de contenido en peso de DPP cuando
se usaron compatibilizantes funcionales, este aumento fue atribuido por lo autores a dos
factores principales: primero, la eliminacién de componentes amorfos como ceras, lignina y
hemicelulosadurante el procesamiento del refuerzo, lo que deja expuesta una mayor proporcion
de regiones celulosicas con estructura semicristalina, y segundo, la formacion de enlaces

quimicos entre el refuerzo tratado y la matriz polimérica funcionalizada, lo cual favorece el
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ordenamiento de las cadenas de PP y actia como centro de nucleacion para el crecimiento de

cristales [65].

En este contexto, es evidente que la cristalinidad del PP reforzado no depende
exclusivamente de la cantidad de particulas afiadidas, sino también de su dispersion,
compatibilidad superficial y de la eficiencia en la transferencia de esfuerzo en la interfase, asi,
el comportamiento observado en la Figura 3-11 no responde a una relacion causa-efecto lineal,

sino a un fendmeno multifactorial, condicionado por variables estructurales locales.

Finalmente, si bien el céalculo de cristalinidad relativa mediante la integracion de los picos
de DRX no representa la técnica mas precisa para determinar la cristalinidad absoluta,
constituye una herramienta util para establecer tendencias comparativas dentro de una misma

matriz experimental y bajo condiciones de andlisis controladas [66].

3.7 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

Los resultados obtenidos mediante el analisis FTIR permitieron realizar una
caracterizacion cualitativa de los grupos funcionales presentes en las muestras, este analisis,
complementado con informacion bibliografica de estudios previos sobre materiales similares,
facilito la identificacion e interpretacion de las bandas caracteristicas asociadas a cada grupo

funcional, permitiendo su correlacion con las moléculas presentes en la matriz experimental.

En la Figura 3-12 se presentan los espectros infrarrojos correspondientes al PP pristino
y a las mezclas con refuerzo de sargazo en concentraciones de 0.5 a 2.5 phr, mientras que en la
Figura 3-13 se muestran los espectros del PP pristino y de las formulaciones con

concentraciones de 3 a 5 phr.
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Figura 3-12 Espectrograma FTIR de muestras de blanco y de 1-5phr.
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Figura 3-13Espectrograma FTIR de muestras de blanco y de 3-5 phr.
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En estos espectros se identificaron las bandas caracteristicas del PP pristino, descritas
en la Tabla 3.3, estas bandas permanecen presentes con intensidades similares en las muestras
reforzadas, lo que sugiere que la incorporacion del sargazo no altera significativamente la
estructura molecular del PP en las concentraciones evaluadas, esto concuerda con lo reportado
por Vallejo y col. (2023) [21]. En la investigacion concluyen que la incorporacion de sargazo
sin agentes de compatibilizacion no modifica la arquitectura polimérica del PP, dado que
predomina una interaccion fisica entre fases. Cabe destacar que las particulas de sargazo
utilizadas no fueron sometidas a tratamientos quimicos o morfoldgicos, por lo que se esperaba
una interaccion mayormente fisica con la matriz polimérica, sin evidencia de reacciones
quimicas que alteraran la estructura del PP. No obstante, en los espectros de las muestras
reforzadas se identificaron nuevas bandas, ausentes en el espectro del PP pristino, las cuales se
destacan en las regiones coloreadas de las figuras. Estas sefiales adicionales corresponden a
grupos funcionales presentes en los componentes organicos del sargazo, tales como celulosa,
hemicelulosa, lignina, acidos orgéanicos y polisacaridos sulfatados, lo que evidencia su
incorporacion en el sistema compuesto. La asignacion de dichas bandas se presenta en la Tabla
3.3.

Tabla 3.3 Picos presentes y zonas caracteristicas del sargazo

Numero de onda . . Grupo funcional Fase a la que
(cm'l) Asignacion correspondiente corresponede
[ 3267 [BstiramienwO-H  [Hidroxiles | Sargazo |
2950 Estiramiento asimetrico C-H -CH, PP
2917 Estiramiento asimetrico C-H -CH, PP
2867 Estiramiento asimetrico C-H -CH; PP
2839 Estiramiento asimetrico C-H -CH, PP
| 1601 |Estiramiento C~Caromatico o C=O conjug Aromaticos / Grupos carboni] ~ Sargazo |
1453 Deformacion de C-H -CH, PP
1404 Deformacion de O-H Acidos carboxilicos Sargazo
1376 Deformacion simetrica de CH; -CH;4 PP
1167 Vibracion C-C o C-CH;4 Esqueleto de PP / Polisacarid| PP/Sargazo
1078 Estiramiento S=O Fucoidano Sargazo
1042 Estiramiento C-O-C Alginato / Celulosa PP/Sargazo
| 1020 |EstiramientoCNoC-0  |Aminoacidos | Sargazo |
997 Vibracion de esqueleto de C-C/ C-CH; |Esqueleto de PP PP
972 Vibracion de C-H (Orden isotactico ) PP isotactico PP
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Entre las sefiales mas relevantes se encuentra una banda ancha alrededor de los 3267
cm™, vibraciones de estiramiento de enlaces O—H presentes en grupos hidroxilo (O-H),
tipicamente presentes en polisacaridos como celulosa, hemicelulosa y 4acidos urénicos.
Hernandez et al. (2021) reportan que esta es una de las bandas més prominentes en el espectro
FTIR del sargazo recolectado en distintas estaciones del aflo, sefialando su relacion con la
abundancia de carbohidratos y aminas primarias, asi como con la composicion tipica de las

algas pardas, donde el alginato representa hasta el 40% del peso seco [32].

Asimismo, se identificd una banda en 1601 cm™, atribuida a estiramientos de enlaces
dobles conjugados C=C o carbonilos conjugados C=0O, comuinmente asociados a las
vibraciones del anillo aromatico de la lignina, esta sefial ha sido relacionada con la presencia
de compuestos aromaticos y carbonilicos propios de materiales lignocelulésicos, como lo
confirma también el estudio de Hernandez y col (2021), quienes indican que estos compuestos
estan presentes en el sargazo debido a su estructura vegetal y a procesos de degradacion parcial

tras su arribo a la costa [32].

Complementariamente, la banda observada a 1404 cm™! se relaciona con deformaciones
del enlace O—H en grupos carboxilicos, lo cual refuerza la hipdtesis de que los acidos organicos
presentes en la biomasa algal han quedado parcialmente integrados dentro de la matriz

polimérica tal y como lo mencionan Delfin y col. (2021) en su estudio [33].

Una de las evidencias mas relevantes sobre la preservacion de la complejidad quimica
del sargazo se encuentra en la sefial en 1078 cm™, atribuida al estiramiento de enlaces S=0,
indicativo de grupos sulfato presentes en fucoidano, este polisacérido sulfatado ha sido
identificado como uno de los componentes bioactivos mas representativos del sargazo, tal y
como lo define Hernandez y col.(2021) [32], su deteccion en el espectro FTIR permite
confirmar que, a pesar de la ausencia de tratamiento quimico previo, parte de su estructura

bioquimica se mantiene dentro del sistema compuesto.

En cuanto al PP pristino, se observa un pico nitido en 1042 cm™, correspondiente al

estiramiento de enlaces C—C y C—CHj, tipico de la estructura semicristalina del polipropileno
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isotactico. Esta sefial es caracteristica de la vibracion del esqueleto carbonado en cadenas
alifaticas no funcionalizadas (Stuart, 2004) [39], sin embargo, en las formulaciones reforzadas
con sargazo, este pico disminuye notablemente en intensidad, dando lugar a una banda mas
ancha y desplazada hacia frecuencias mas bajas (~1020 cm™). Este fendémeno se atribuye al
enmascaramiento o solapamiento espectral por la presencia de compuestos oxigenados y
nitrogenados del sargazo, en particular por vibraciones C—O y C-N de polisacaridos y
aminoacidos presentes en su matriz organica (Hernandez et al., 2021) [32].

El caracter amplio y poco definido de esta nueva banda sugiere que multiples grupos
funcionales estan contribuyendo simultaneamente a la absorcion, lo cual es coherente con la
composicion heterogénea del sargazo, que incluye ésteres, alcoholes, aminas y anillos de azticar
[39].

Finalmente, la presencia de una sefial en 872 cm™, correspondiente a vibraciones de
flexion C-H de unidades 1,3-disustituidas, indica la presencia de azucares simples como
glucosa, constituyentes basicos de las paredes celulares de las algas pardas, esta banda,
frecuentemente atribuida a polisacaridos estructurales, refuerza la confirmacion

espectroscopica de residuos con carbohidratos en el compuesto Hernandez y col. (2021) [32].

3.8 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Tras realizar la prueba de fractura por impacto izod, se examind en detalle la zona de
fractura de las probetas para evaluar la eficiencia del procesamiento y la influencia de los

parametros.

La Figura 3-14 muestra la zona de fractura de la probeta del PP pristino, se observa una
cohesion deficiente entre las capas depositadas durante la deposicion de material, lo que resulto
en una fractura predominantemente fragil, caracterizada por una superficie irregular, presencia
de astillas y alta porosidad interlaminar. Estos defectos se atribuyen a una pobre adhesion inter
e intralaminar asociada a una coalescencia deficiente entre filamentos, proceso critico en FDM
que depende del entrelazamiento molecular y de las condiciones térmicas locales durante la

deposicion [22].
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PP0008 202412111 D9.2 x30 2mm

Figura 3-14 Microscopia SEM de la zona de fractura de una probeta del PP pristino.

La Figura 3-15 correspondiente a la muestra PP-1.0S muestra una mejora leve en la
uniformidad de la fractura, con presencia de cavidades semiesféricas asociadas potencialmente
a la aglomeracion de particulas de sargazo. Estas cavidades se consideran vacios del tipo intra-
filamento, tipicos en materiales compuestos impresos por FDM, donde la inclusion de refuerzo
natural genera discontinuidades locales por falta de humectacion o dispersion deficiente como
se demuestra en el trabajo de Ismail y col. (2022) [22]. Este tipo de vacios no solo actian como
concentradores de esfuerzos, sino que también interfieren con la continuidad estructural del
filamento depositado, debilitando los enlaces intralaminares que son criticos para la resistencia

al impacto.

Ademas, parte de estas cavidades se atribuyen a la formacion de huecos de crecimiento
parcial del cuello, fenémeno caracteristico en procesos de FDM, que se refieren a vacios que

aparecen debido a una coalescencia incompleta entre filamentos adyacentes.

En el caso del compuesto 1 phr, la presencia del refuerzo de sargazo, sumada a las
limitaciones inherentes del PP para lograr una humectacion adecuada, parece haber exacerbado
este fendmeno, como reporta Wickramasinghe y col. (2020), la dispersion no uniforme de
refuerzos en FDM promueve la generacion de sitios de pobre contacto interfilamento,
favoreciendo tanto la formacién de huecos parciales de crecimiento del cuello como la

nucleacion de defectos que se propagan bajo carga mecénica [7].
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1PM0014 2024112111 D78 x30 2mm 1PM0019 202411211 D6.2 x258k 30um

Figura 3-15 Microscopia SEM de la zona de fractura de la probeta PP-1 phr

Al aumentar la concentracion de refuerzo (PP-2 phr y PP-3 phr, Figuras 3.16 y 3.17),
se observd una mayor heterogeneidad en la zona de fractura, caracterizada por cavidades mas
pronunciadas y una distribucion irregular. Ismail y col.(2022) [22] atribuyen este
comportamiento al incremento en el contenido de vacios estructurales, como los 'huecos de
crecimiento parcial del cuello en FDM!', los cuales corresponden a espacios vacios que se
forman cuando la coalescencia entre filamentos adyacentes es incompleta, o bien a
microcavidades generadas por el encapsulamiento de aire durante el enfriamiento rapido del

filamento fundido.

Las cavidades que se identificaron presentaron una morfologia esférica o eliptica, las
cuales, en algunos casos, se encontraron vacias, sugiriendo que contenian previamente
aglomeraciones de particulas de sargazo que se desprendieron durante la fractura generada en

la prueba de impacto Izod.

Este fendmeno también ha sido descrito por Yee Ai Tan y col. (2023) [67], quien asocia
la formacion de cavidades similares a las caracteristicas propias del proceso de manufactura

por FDM.

80



2PM0020 2024112111 D57 x30 2mm 2PM0022 2024112111 D5.7 x250 300 2PM0024 2024112111 D57 x1.0k 100 um

Figura 3-16 Microscopia SEM de la zona de fractura de la probeta PP-2 phr.

3PM0026 2024/12/11 D41 x30 2mm  3PM0027 2024/12/11 D41 x100 1 mm 3PMO0030 2024112111 D37 x1.0k 100 um

Figura 3-17 Microscopia SEM de la zona de fractura de la probeta PP-3 phr.

En el compuesto de 4 phr (Figura 3-18), se aprecia una ligera mejora en la cohesion
entre capas, manifestada en una reduccion del tamafio de las cavidades, esta morfologia indica
una mejora particular en la dispersion del refuerzo o una alineacion favorable del flujo de
deposicion. No obstante, no se descarta la formacion de zonas ricas en matriz o en refuerzo, lo
cual ha sido documentado como un mecanismo comun en la generacion de porosidad en FDM,
especialmente en filamentos compuestos con particulas de origen natural como lo reportado

por Wickramasinghe y col. (2020) [7].

4PM0033 2024/1211 D36 x30 2mm 4PM0034 202412111 D4.7 x100 1mm 4PM0038 20241211 D50 x25k 30um

Figura 3-18 Microscopia SEM de la zona de fractura de la probeta PP-4 phr.
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La morfologia observada en el compuesto de 5 phr (Figura 3-19) evidencia un patrén
mas homogéneo, con cavidades mas dispersas y menor cantidad, lo cual se asocia a una mejor
impregnacion o compatibilidad entre fases, sin embargo, en estudios previos como el trabajo
de Wickramasinghe y col. (2020) [7], se ha documentado que la mejora visual en la
microestructura no necesariamente se traduce en una mejora mecénica, ya que existen zonas
ricas en refuerzo mal anclado, lo que genera fendmenos como el desanclaje o desprendimiento

del refuerzo (pull-out) y la propagacion prematura de grietas bajo carga.

A (8 8 _ 0 S
5PM0001 2024112111 D39 x30 2mm 5PM0002 2024/12111 D39 x100 1mm 5PMO000S 2024/12111 D39 x1.0k 100um

Figura 3-19 Microscopia SEM de la zona de fractura de la probeta PP-5 phr.

Finalmente, la Figura 3.20 resume los cambios en la morfologia de fractura conforme
se incrementa la concentracion de sargazo, la observacion sistematica de cavidades asociadas
a huecos de estrangulamiento deficientes, falta de impregnacion y aglomerados confirma que
la eficiencia del procesamiento por FDM de compuestos PP-sargazo estd fuertemente
influenciada por la dispersion del refuerzo y por el control térmico del proceso.

La presencia de micro cavidades ha sido identificada como uno de los principales factores
responsables de la debilidad mecanica en piezas FDM, afectando no solo las propiedades
estructurales, sino también la funcionalidad de sellado en aplicaciones donde se requiere

estanqueidad Wickramasinghe y col. (2020) [7].
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2024/12/11 D7.7 x1.0k 100um 1PM0018 2024/1211 D6.1  x1.0k 100 um

2PM0024 , 7 2024/12/11 D3.7 x1.0k 100 um
1 &

Figura 3-20 Identificacion de las partiéulés de sargazo, en las probetaé de a) Blanco, b) PP-
1.0S, ¢) PP-2.0S, d) PP-3.0S, e) PP-4.0S, f) PP-5.0S.
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4 Conclusiones

Los resultados obtenidos confirman que la incorporacion de las particulas de sargazo en
filamentos de PP modifica las propiedades térmicas, mecanicas y estructurales de los
compositos, sin embargo, estos efectos no siguen un patron lineal y presentan una alta
variabilidad. En cuanto al proceso de impresion por FDM, se enfrentaron desafios inherentes a
la naturaleza del PP, como su elevada contraccion térmica y el pandeo de las piezas,
particularmente bajo condiciones de relleno al 100%, aunque las estrategias de adhesion
mitigaron parcialmente estos efectos, el fendmeno de pandeo persistid, especialmente en las
muestras de PP pristino, la incorporacion de particulas de sargazo actué como una barrera

térmica, disminuyendo este defecto en concentraciones intermedias.

La mejora en la estabilidad dimensional y en las propiedades mecanicas de las piezas
impresas requiere la optimizacién conjunta de la formulacion del compuesto y de los
parametros de impresion, tales como la temperatura de cama, la velocidad de extrusion y la

densidad de relleno.

La adicion de particulas de sargazo impact6 significativamente las propiedades mecanicas
y térmicas del PP, el DMA revel6 que, a bajas concentraciones (1.5-2.5 phr), el mdodulo de
almacenamiento (E') se incrementd hasta en un 35% respecto al PP pristino, indicando una
mejora en la rigidez del material, sin embargo, a concentraciones mayores, la formacion de
aglomerados provocd una disminucion en las propiedades mecanicas, confirmando una

relacioén no proporcional entre el contenido de refuerzo y el comportamiento del compuesto.

Por otra parte, los resultados de TGA demostraron que la adicion de sargazo modifico la
estabilidad térmica del material. Se observd un aumento en la temperatura de inicio de
descomposicion en ciertas formulaciones, destacando un incremento de 50°C en la
concentracion de 1.5 phr. Sin embargo, los efectos no fueron proporcionales a la cantidad de
refuerzo afiadido, lo que indica que factores como la interaccion matriz-refuerzo y la dispersion

heterogénea juegan un papel determinante.
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En cuanto a la estructura cristalina, se confirmé la presencia predominante de la fase o
tipica del PP isotactico. No obstante, el grado de cristalinidad varié de forma irregular con el
aumento en la concentracion del refuerzo: se registré una disminucion de hasta un 6 % en la
formulacion con 2 phr y un ligero incremento del 1 % en la de 5 phr. Estos cambios se atribuyen

a la interferencia de las particulas de sargazo en el ordenamiento de las cadenas poliméricas.

Las observaciones realizadas mediante microscopia electronica de barrido (SEM)
evidenciaron la formacioén de cavidades estructurales asociadas a aglomeraciones por una

dispersion no homogénea del refuerzo y a la naturaleza del proceso FDM.

En conjunto, los resultados de esta investigacion destacan la viabilidad de incorporar
particulas de sargazo en matrices de PP para aplicaciones de fabricacion aditiva, siempre que
se mantengan concentraciones de refuerzo moderadas (2—3% en peso) y se optimicen tanto la
formulacion del filamento como las condiciones de procesamiento, para futuros desarrollos, se
recomienda explorar el uso de agentes compatibilizantes, tratamientos superficiales del
sargazo, o el ajuste de perfiles térmicos controlados que favorezcan una degradacion parcial de
la hemicelulosa, preservando la lignina y la celulosa para mejorar la compatibilidad interfacial

sin afectar la procesabilidad.

Finalmente, es importante sefalar que las propiedades finales de las piezas impresas por
FDM, tanto en este estudio como en cualquier sistema basado en filamentos reforzados,
dependen de multiples factores que son dificiles de controlar plenamente, variables como la
dispersion del refuerzo durante la extrusion del filamento, la distribucion del material durante
la impresion y la interaccion interfacial matriz-particula influyen de manera significativa en el

desempeio del material compuesto.

Por lo tanto, los valores reportados deben interpretarse como el resultado de un analisis
estadistico dentro de la matriz experimental propuesta, y no como parametros absolutos. La
obtencion de propiedades especificas y reproducibles en materiales compuestos impresos por

FDM requiere una optimizacion integral de la formulacion del filamento y de las condiciones
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de impresion, orientada a mejorar la homogeneidad de la dispersion del refuerzo y el control

del proceso de manufactura.
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