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Resumen

El proposito de este trabajo fue desarrollar materiales compuestos de bajo costo,
utilizando como refuerzo microfibras de carbono recicladas, fibras estabilizadas a partir de
residuos y fibras de bagazo de agave tequilana weber azul usando como matriz resina
epoxica, el objetivo principal fue determinar la influencia de dichos materiales en las
propiedades mecanicas, ademas de establecer una metodologia para la incorporaciéon y
distribucion de microfibras de carbono recicladas entre las fases. Se evaluo la eficiencia de
los tratamientos aplicados a las fibras estabilizadas, ofreciendo una mejor resistencia al corte
interfacial (IFSS) al tratamiento con acido nitrico, por el contrario, el recubrimiento con sol-
gel de SiO; disminuy¢ el IFSS hasta en un 65% para las fibras r-OPAN, las microfibras de
carbono recicladas ofrecieron un incremento en la resistencia a la tracciéon con una
incorporacion hasta del 1% en peso de resina. Los tratamientos con HNO3 y acido nitrico
fueron eficaces al momento de eliminar ceras y lignina superficial, sin embargo, la fibra de
bagazo de agave cocida presentd mejores propiedades mecanicas lo cual se evidencid en los
materiales compuestos fabricados en el disefio de experimentos. Los compuestos fabricados
con matriz de resina epdxica en relacion 1:1 con el endurecedor, indicaron pobres
propiedades mecanicas sobre todo aquellos compuestos reforzados con fibras de agave, a
pesar de que en las micrografias SEM se observo un buen anclaje con la matriz, la deficiencia
en el entrecruzamiento causoé un evidente deterioro de la resistencia a la traccion y a la

deformacion.
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Introduccion 1

Capitulo 1. Introduccion

1.1 Antecedentes

En la actualidad, existe una creciente necesidad de desarrollar y disefiar materiales
novedosos que cumplan con propiedades especificas, particularmente para su aplicacién en
sectores estratégicos como la industria aeroespacial y del transporte (Ateeq, 2023). Entre los
materiales ampliamente investigados se encuentran los materiales compuestos, destacando
aquellos con matriz polimérica debido a su baja densidad y elevada relacion resistencia-peso
(Hsissou et al., 2021). Estas matrices suelen ser reforzadas con fibras sintéticas como
carbono, vidrio, nylon, aramida, entre otros (Gogoi et al., 2022). Adicionalmente, diversos
estudios han explorado el uso de fibras naturales como alternativas a las fibras sintéticas,
debido a ventajas asociadas a su caracter renovable, alta disponibilidad y baja toxicidad
(Moriyama et al., 2019); entre ellas se encuentran fibras provenientes de hoja de pifia, coco,
bamb, yute, lino, algodon y agave, entre otros (Mulenga et al., 2025).

Los materiales compuestos estan constituidos principalmente por dos fases: una fase
continua denominada matriz y una fase dispersa conocida como refuerzo (Bhong et al.,
2023). Para mejorar las propiedades fisicas y mecanicas de estos materiales, se ha investigado
ampliamente el uso de diferentes tipos de agentes de refuerzo, tanto de origen sintético como
natural (Selvaraj et al., 2025). Mientras que las fibras naturales se obtienen a partir de
recursos renovables o residuos agroindustriales, las fibras sintéticas, como las de vidrio,
poliéster y carbono, se producen a partir de precursores que, en su mayoria, no son
biodegradables (Aravinth et al., 2023).

Los materiales de alto rendimiento como aleaciones de acero y de titanio han sido
ampliamente utilizados por la industria automovilistica, espacial, naval, civil, industrial
militar, entre otras menos exigentes. Desde hace casi 50 afios los materiales compuestos
reforzados con fibras de carbono han remplazado los materiales convencionales como
metales, ceramicos y polimeros debido a su baja densidad y resistencia mecanica
relativamente superior (F. Khan et al., 2024). Actualmente los materiales compuestos

reforzados con fibra de carbono se encuentran desarrollados para alcanzar los requisitos



Introduccion 2

mecanicos mas exigentes en cuanto a resistencia, rigidez y tenacidad (Shama Rao et al.,
2018).

Los materiales compuestos combinan propiedades fisicas, quimicas y mecanicas. Los
compuestos de alto rendimiento, como aquellos con fibras de vidrio o de carbono, suelen
tener una matriz polimérica de resina epoxica (Selvaraj et al., 2025), el cual es un polimero
termoestable que proporciona una buena relacion entre resistencia y peso. Sin embargo, para
mejorar la resistencia mecanica, es necesario incluir materiales de refuerzo, lo que hace que
estos compuestos sean ideales para aplicaciones en la industria automotriz (Cruz &
Fangueiro, 2016; Seid & Adimass, 2024).

Existe una relacion directa entre el grado de pureza de las fibras de carbono y el costo de
las mismas, esto se debe principalmente a los procesos necesarios para alcanzar cierto nivel
de pureza (H. Chen et al., 2025), el costo de las fibras dependen principalmente de factores
como la materia prima como el poliacrilonitrilo PAN que es elegido como principal precursor
debido a sus propiedades resultantes, otro factor determinante del costo son los tratamientos
térmicos, ya que es necesario llevar a la fibra a temperaturas superiores a los 1000°C para
obtener las caracteristicas deseadas (Mahmud et al., 2026; S. M. Yang et al., 2025).

El incremento de la demanda y la produccion de fibra de carbono ha causado una
disminucién del valor comercial de materiales fibroreforzados, sin embargo, aun es
considerada relativamente costosa, ya que factores como la pureza, proceso de produccion e
incremento del valor de las materias primas no contribuyen a la disminucion rapida de su
precio de venta (Arcos-Alomia et al., 2020). Por otra parte, las fibras naturales tienen un
impacto comercial mayor, la abundancia de fibras y sus caracteristicas hacen de estas un
material que ha sido incorporado en nuevos materiales durante las tiltimas décadas. Disponer
de fibras naturales que son consideradas residuo de procesos agroindustriales hacen de estos,
materiales llamativos ademas de tener un costo bajo (Reddy et al., 2020). Las microfibras de
carbono, al tener un costo menor en comparacion con los nanotubos y nanofibras de carbono,
se presentan como un material atractivo para su implementacién en diferentes matrices
poliméricas. No obstante, una de las limitaciones de estos materiales, al igual que algunas
fibras naturales, es la poca interaccion entre las fases de matriz (polimero) y refuerzo (fibra).
Esta limitacion se debe a una dificultad de anclaje y fijacion, lo que conlleva concentraciones

de esfuerzos de tension internos que reducen las propiedades mecénicas del compuesto. La
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resistencia interfacial es fundamental para la transferencia de cargas, al igual que la
orientacion de las fibras, para evitar la introduccion de propiedades anisotropicas. Mejorar la
interaccion entre la matriz y el refuerzo asegura una mejor distribucion de las tensiones y
optimiza el rendimiento mecanico del material compuesto (Brunner et al., 2020)

El rendimiento de los materiales compuestos van relacionados con la interfaz que se
genera entre la matriz y la fibra, existe evidencia que la funcionalizacion de la fibra mejora
esta interfaz ya que este tipo de fibras presentan una limitada adhesion interfacial (Verschatse
etal., 2025), de lo contrario este material puede presentar fallas por deslizamiento entre fases
y por lo tanto deficientes propiedades mecanicas. (Bourdeau et al., 2024; Zeng et al., 2021).
Por otra parte, algunas fibras naturales como fibra de coco, yute, bagazo de cafia, platano,
agave, entre otras presentan diferentes interacciones y propiedades de refuerzo con las
matrices poliméricas. Sin embargo, para este tipo de fibras es necesario realizar
modificaciones en la superficie, de esta forma es posible eliminar ceras y otras moléculas
presentes en la fibra que aumentan la rugosidad y por lo tanto una mejor interaccion con la
matriz (Arunachalam et al., 2024). Las fibras de carbono también requieren tratamientos
superficiales para mejorar las propiedades del compuesto (Huerta-Cardoso et al., 2020).
Muchos de los procedimientos enfocados en el acondicionamiento de la superficie de las
fibras demandan instrumentacion especializada y costosa. Como alternativa, se estan
desarrollando métodos de modificacion superficial mediante el uso de nanomateriales que se
adhieren a la superficie de la fibra (Aravinth et al., 2022; Zeng et al., 2021).

Con el fin de mejorar la interaccion de las fases se han realizado varios estudios en los
que se propone incorporar grupos moleculares en la superficie de la fibra los cuales pueden
mejorar la rugosidad de la fibra y aumentar el modulo local de la interfase (X. L. Wang et
al., 2021). Otros autores proponen la incorporacion de nanomateriales funcionalizados cuya
funcion sea mejorar la interaccion entre las laminas de la fibra y 1a matriz polimérica (Arcos-
Alomia et al., 2024). Bajo esta perspectiva se pretende contribuir a mejorar la compatibilidad
entre las fases evaluando una funcionalizacion adecuada.

Dentro de la ciencia y la ingeniera de materiales, los materiales compuestos se han
consolidado como los materiales mas usados por su rendimiento y versatilidad. No obstante,
este avance tecnoldgico ha traido nuevos desafios, como la creciente generacion de desechos

de este material y las limitaciones que se presentan para su reciclabilidad (Krauklis et al.,
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2021). Actualmente se reunen cerca de 60,000 toneladas cada afio de residuos plasticos
reforzados con fibra de carbono, por lo que recientemente se investiga distintas maneras de
recuperar dicha fibra de carbono sin sacrificar sus propiedades en el proceso (W. Yang et al.,
2026; Y. Zhang et al., 2023). En la presente investigacion se realizo la funcionalizacion de
fibras estabilizadas de bajo costo y fibras de agave, al mismo tiempo en el que se incorporo
microfibras de carbono recicladas a diferentes materiales compuestos, evaluando Ia

interaccion entre las superficies y su impacto en las propiedades mecanicas del material.

1.2 Objetivos

Objetivo general
Desarrollar materiales compuestos, usando microfibras de carbono recicladas, fibras

estabilizadas funcionalizadas, fibras de agave modificadas y una matriz de resina epoxica.

Objetivos especificos

1. Desarrollar y aplicar un tratamiento térmico oxidativo a fibras acrilicas
precursoras y de grado textil

2. Evaluar y realizar un método de funcionalizacion aplicando técnicas de
recubrimiento y el uso micromateriales a las fibras estabilizadas.

3. Modificar superficialmente las fibras de Agave Tequilana mediante un
tratamiento quimico.

4. Evaluar la interaccion fibra-matriz de los materiales obtenidos.

5. Caracterizar las propiedades fisicoquimicas de las fibras, asi como las

propiedades mecanicas del material compuesto resultante.

1.3 Justificacion

La busqueda de nuevos materiales es fundamental para el desarrollo tecnologico e
industrial en los sectores productivos clave de cada pais, y el incremento en la produccion de
materiales de refuerzo es esencial para alcanzar este objetivo. Para 2024, se proyecta un
aumento del 10% en la produccion de fibra de carbono en comparacion con 2022 (Amin et
al.,, 2024). En la industria aeroespacial, la fibra de carbono representa casi el 50% del

volumen de los materiales utilizados, lo que convierte el desarrollo y la fabricacion de
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materiales reforzados con fibra de carbono en un campo de estudio amplio y de gran
aplicabilidad industrial y productiva (Shehab et al., 2021).

Ademas de la fibra de carbono, las fibras naturales han sido utilizadas desde el siglo XVII
para la fabricacién de materiales mas resistentes y con propiedades mejoradas. Actualmente,
estas fibras estdn ganando terreno en nuevas aplicaciones, ya que sus propiedades pueden
llegar a ser comparables a las de las fibras sintéticas (Elfaleh et al., 2023). Para alcanzar este
potencial, es fundamental realizar estudios enfocados en la modificacion de sus
caracteristicas morfoldgicas y su composicion quimica, lo que permitiria optimizar su
desempefio en materiales compuestos y ampliar su aplicabilidad industrial (F. Khan et al.,
2024).

En México, cada afio se producen cerca de 300,000 toneladas de fibras de agave como
desecho de la produccion de tequila, muchos de estos residuos no son aprovechados ya que
el bagazo de agave no tiene un uso considerable para la para industria agropecuaria (Rubio
Rosas et al., 2025). Es por estos motivos que desarrollar materiales fibroreforzados y
modificar las caracteristicas de las fibras de agave se consideran como estudios importantes
para el aprovechamiento de residuos y la formulacién de nuevos materiales (Huerta-Cardoso
et al., 2020)

Si bien es cierto que se han desarrollado estudios acerca de materiales compuestos usando
fibras naturales, existe una gran necesidad en reducir el costo de estos, con el fin de asi ser
ampliamente usados comercialmente y aprovechar las excelentes propiedades que otorga este
tipo de materiales. En otro punto de vista, mejorar ciertas caracteristicas de las fibras de
carbono y fibras de agave se convierte en uno de los mayores retos, ya que una excelente
interfaz es crucial para lograr una maxima transferencia de carga y por lo tanto un
rendimiento mecanico elevado frente a otros materiales cominmente utilizados (Motta de
Castro et al., 2024).

Por lo tanto, en este trabajo se realizd la evaluacion de fibras estabilizadas y fibras
naturales funcionalizadas con diferentes reactivos, obteniendo excelentes propiedades
mecanicas y finalmente se caracterizé los materiales compuestos con el objetivo de analizar

su factibilidad en cuanto al costo y comparar con otros materiales comerciales.
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Capitulo 2. Marco teorico

2.1 Precursores de fibra de carbono y procesos térmicos

La fibra de carbono es el material de mayor preferencia para estructuras con alto
rendimiento y excelente relacion entre la rigidez y el peso (Nguyen, Creighton, et al., 2024),
algunos autores aseguran que la fibra de carbono ofrece diez veces mas resistencia especifica
que el aluminio o el acero estructural, lo que hace que de este, el material mas favorable para
la industria aeroespacial, automovilistica y deportiva (J. Zhang et al., 2023). Existen
diferentes materiales precursores de fibra de carbono, entre los mas comunes se encuentran
celulosa sintética (rayon), brea de petréleo y el poliacrilonitrilo PAN, este ultimo representa
el 90% de la materia prima precursora de fibra de carbono, convirtiéndose en el material
predilecto debido a sus propiedades superiores en comparacion a las demas materias primas
(Trogen et al., 2025). Sin embargo, el principal problema de esta materia prima es su costo,
es por eso que desde hace una década (Frank et al., 2014) realizé un estudio acerca del coste
y la justificacién de produccion de fibra de carbono basada en PAN. La industria textil
produce fibras acrilicas las cuales contienen generalmente un maximo de 85% de acrilonitrilo
y 15% de comonomeros, la fibra de grado precursor, contiene un minimo 95% de acrilonitrilo
y el restante 5% de otros monomeros (Choi et al., 2019).

El proceso productivo de la fibra de carbono usando como materia prima PAN, comienza
con la hilatura, posterior estabilizacion, carbonizacidon y finalmente la grafitizacion (Y. Wu

et al., 2022).

2.1.1 Hilatura de poliacrilonitrilo

El proceso de hilatura del PAN puede llevarse a cabo mediante extrusion en humedo,
extrusion en seco y humedo o electro hilado, dichas técnicas consisten en preparar una
solucion polimérica con una concentracion establecida de PAN, dicha solucion se hace pasar
por una boquilla o esprea calibradas a un diametro especifico, mediante coagulacion o
corriente eléctrica (J. Chen et al., 2006; H.-S. Yang et al., 2020), el polimero toma forma a
la salida de la esprea obteniendo hilos de manera continua, estas fibras son sometidas a
lavados posteriores para el caso de la hilatura en himedo con el fin de retirar el exceso de

solvente (Y. M. Kim et al., 2025), posteriormente se secan y estiran hasta alcanzar diametros
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y propiedades especificas (Y. M. Kim et al., 2025). La incorporacion de nanomateriales,
particulas antibacteriales o elementos de refuerzo es una de las ventajas principales de este
método, fabricando diferentes fibras para diferentes aplicaciones.( Jun Xu et al., 2021). Con
el fin de mejorar su comportamiento mecanico, se han realizado investigaciones
incorporando nanotubos de carbono, disueltos en la solucion polimérica de PAN (H. Kim et
al., 2021), ademas de esto incrementando la conductividad de las fibras haciendo de estas un
posible medio capaz de medir diferentes sensores enfocados en el cuidado y la salud humana

(Zhuang et al., 2025).

2.1.2 Estabilizacion térmica de fibras acrilicas

El proceso de estabilizacion termica de fibras basadas en PAN, es uno de los procesos
mas importantes durante la fabricacion de fibra de carbono, ya que de este depende la
formacion y el rendimiento de carbono presente en la fibra (Konstantopoulos et al., 2020).
Este proceso se lleva a cabo calentando la fibra precursora en una atmdsfera con oxigeno
desde 180°C hasta 200-300 °C bajo tension constante (Nguyen, Creighton, et al., 2024), este
proceso térmico debe de realizarse a velocidades de calentamiento lentas para favorecer el
cierre del anillo y la deshidrogenacion (X. Jin et al., 2021). Luego de este tratamiento se
obtiene una fibra oxidada o estabilizada, la cual puede calentarse a temperaturas superiores
en atmosferas inertes. Varios estudios se han enfocado en el proceso de estabilizacion usando
copolimeros que favorezcan esta conversion ademads de disminuir los tiempos lentos durante
el proceso térmico (Moskowitz & Wiggins, 2016). La copolimerizacion del acrilonitrilo con
mondmeros como acido itaconico, metil-metacrilato, vinil acetato y acrilato de metilo, son
los mas cominmente usados, debido a que cambian el mecanismo de reaccion, pasando de
una ciclizacion de radicales libres a una ciclizaciéon anidnica. (Park et al., 2018), el
mecanismo de reaccion durante la estabilizacion en presencia de oxigeno se representa en la
Figura 2.1, donde el calentamiento paulatino genera la deshidrogenacion para el posterior
cierre del anillo con grupos oxigenados enlazados en la mayoria de su estructura (Khayyam

et al., 2020; T. Wang & Luo, 2018).
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Figura 2.1 Mecanismo de reaccion durante la estabilizacion de PAN copolimero

Otra caracteristica que favorece la oxidacion de las fibras precursoras es la presencia de
carbono pirolitico en la estructura, lo cual hace referencia a carbono elemental con una
estructura desordenada similar a la del grafito (Lamouroux et al., 1993). Se ha determinado
que la traccidon constante ejercida durante el tratamiento térmico y la duracion de dicho
tratamiento son variables que afectan las propiedades mecénicas resultantes de la fibra
estabilizada y por lo tanto de la fibra de carbono (Nguyen, Maghe, et al., 2024), ademas de
otras variables como la humedad y el flujo de oxigeno (Le Thao Nguyen et al., 2025).

Zoli et al (2023) realiz6 una investigacion para mejorar la resistencia en traccion de las
fibras estabilizadas controlando la tension durante el tratamiento mediante rodillos
mecanicos, en este se concluyd la importancia en la tension ejercida y como esta influye en

las propiedades mecénicas y en el cambio de densidad lineal (Zoli et al., 2023).

2.1.3 Carbonizacion de fibras estabilizadas

Esta etapa ocurre en atmosfera inerte para evitar que la fibra contintie oxidandose, es
comunmente llevada a temperaturas entre 1000 y 1500°C, a estas temperaturas se eliminan

las moléculas no carbonosas restantes, ocurre un crecimiento de planos lo que conlleva a una
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reorganizacion de laminas grafiticas formando hexagonos que se empaquetan formando una
red cristalina densa y resistente llamada grafeno, es por ello que las temperaturas alcanzadas
definen dicha orientacién y por lo tanto sus propiedades finales (Shi et al., 2018), para este
punto el porcentaje de carbono elemental es entre 93 y 95% (Li et al., 2024), ver Figura 2.2
Recientes estudios se han enfocado en la fabricacion de fibras de carbono a través de
polimeros naturales como lignina o hemicelulosa debido a su alto contenido de carbono, valor
comercial y abundancia en la naturaleza (Unterweger et al., 2024). Para obtener mas pureza

en las fibras, es necesario realizar el tratamiento de grafitizacion, elevando la temperatura

hasta 2000°C obteniendo un 99% de carbono, de esta forma se obtienen las fibras de carbono

de alto modulo elastico entre 350 y 480 GPa (Peng et al., 2024).

oH H HO

H3C

Figura 2.2 Mecanismo de reaccion de carbonizacion de fibras estabilizadas
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2.2 Materiales compuestos reforzados con fibras estabilizadas y fibras de

carbono.

2.2.1 Matriz de resina epoxica

Los polimeros termoestables de tipo epoxi han sido ampliamente utilizados en la
conformacion de piezas reforzadas con fibras naturales y sintéticas, reconocida por su buena
resistencia térmica, a la corrosion, resistencia especifica y facilidad para moldeo, ha sido
utilizada en materiales compuestos, recubrimientos, acabados y estructuras en el sector
industrial (Hao et al., 2025). La resina epoxica comunmente utilizada es la de tipo bisfenol
A debido a su buen comportamiento mecanico y resistencia en ambientes acidos, Gu et al.
(2026) estudié como agente entrecruzamiento, endurecedor o catalizador, los compuestos
4,4'-diaminodifenilsulfona (DDS), 4,4'-diaminodifenilmetano (DDM) y m-fenilendiamina
(MPD), otorgando una mayor estabilidad térmica en la resina epoxica aromatica con respecto
a la alifatica (Gu et al., 2026). El rendimiento de la resina epdxica depende principalmente
del peso molecular (la unidad repetitiva n) y el entrecruzamiento entre las cadenas
poliméricas, es por ello que se han realizado estudios moleculares del mecanismo de
entrecruzamiento usando agentes de curado aminicas (X. Liu et al., 2024).

El mecanismo de entrecruzamiento de la resina epoxica tipo bisfenol A y el endurecedor
con grupos funcionales amina se presenta en la Figura 2.3, los electrones del atomo de
nitrégeno, se combinan con el atomo de carbono del grupo epoxi, de esta forma se conecta
las aminas primarias con el enlace, formando una reaccion nucleofilica por adicion,
posteriormente el enlace C-O del grupo epoxi se rompe por la influencia de los enlaces C-N
y finalmente se rompe el enlace N-H presente en la amina primaria y este se une al atomo de
oxigeno para formar el grupo hidroxilo, posteriormente la amina secundaria residual continua

reaccionando de manera similar (He et al., 2022; X. Liu et al., 2025).
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Figura 2.3. Mecanismo de reaccion de resina epoxica con endurecedor tipo amina

2.2.2 Compuestos con fibras de carbono y resina epoxica

Los compuestos poliméricos reforzados CFRP (por sus siglas en inglés) muestran
excelentes comportamientos mecanicos, entre estos destaca aquellos reforzados con fibra de
carbono, debido a su resistencia y altos modulos elésticos, Gogoi et al. (2022) realizo
investigaciones de materiales compuestos reforzados con matrices de poliolefinas
termoplasticas, preparando los compuestos mediante un extrusor de doble tornillo (Savas et
al.,, 2016), se usaron fibras de carbono grado comercial cortadas a 5 mm de longitud,
evaluando el comportamiento mecanico, térmico y tribologico de los materiales resultantes,
obteniendo como resultados propiedades variables que varian principalmente de la matriz
usada, en algunas ocasiones el porcentaje de fibra afiadido provoco una pérdida de resistencia
lo que asegura la importancia de mantener una interfaz adecuada (Gogoi et al., 2022).

Dentro de los procesos de preparacion de estos materiales comtinmente usados son, el
moldeo por transferencia, en el que la fibra seca se posiciona en un molde y la resina se
inyecta a presion llenando el molde correspondiente (Sato et al., 2025); Moldeo de
preimpregnadas, se prepara con laminas de fibra de carbono impregnadas con resina sin

curar, se otorga la forma con un molde y mediante compresion y curado simultaneo se obtiene
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la pieza (Yin et al., 2021); el moldeo por vaciado, se vierte resina sin curar a un molde con
fibras de carbono previamente agregadas; enrollado de filamento, fibras continuas
previamente impregnadas se enrollan en un mandril giratorio con una adecuada tension
(Fitzka et al., 2026) .

La Tabla 2.1, indica algunos estudios en los que han evaluado la resistencia a la traccioén
y flexion de materiales compuestos reforzados con fibras de carbono o fibras estabilizadas
por distintos métodos de moldeo, existe una estrecha relacion entre la resistencia del material,

el porcentaje de refuerzo y el tipo de refuerzo que se incorpora en este tipo de materiales.

Tabla 2.1. Propiedades mecanicas de compuestos reforzados con fibras estabilizadas y de
carbono reportados en la literatura

% Resistencia
Matriz Refuerzo Método Referencia
refuerzo (MPa)
Resina (Ebrahimnezhad-
) Fibra Moldeo por . .
epoxica 48 61,01 Khaljiri & Eslami-
estabilizada transferencia
Bisfenol F Farsani, 2017)
Resina Fibra Moldeo por (Patel &
40 52,05
Fenolica estabilizada vaciado Manocha, 2013)
. Fibra de
Resina Moldeo de capas (S. Zhang et al.,
. carbono 50 640,30
Epoxica en vacio 2026)
T300/3K
Resina Fibra de
‘ Moldeo de .
epoxica carbono 75 2900 (Lim et al., 2024)
remolque (cable)
YD114 T700
Resina Fibra de
_ Moldeo de (C.Maetal,
epoxica carbono 61 968
preimpregnadas 2025)
H1655 T700/12K
Resina Fibra de
_ Moldeo de capas )
epoxica carbono B 61 973 (Li et al., 2025)
en vacio
YBO1 T300/12K
Fibra de (Dickson et al.,
Nylon Impresion 3D - 216

carbono corta 2017)
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Fibra de (T. Yuetal.,
Nylon Impresion 3D - 270
carbono 2019)
Resina Fibra de Moldeo de capas 45 370 (Ramana &
epoxica carbono en vacio Ramprasad, 2017)
. Fibra de
Resina Molde de capas (J. Zhang et al.,
. carbono 45 420
epoxica en vacio 2012)
T300/3K

2.2.3 Nanomateriales en compuestos poliméricos reforzados

El uso de nanomateriales como nanoplaquetas de grafeno, nanotubos de carbono o
nanoparticulas de grafeno han sido estudiados en la incorporacidon de materiales compuestos
desde su descubrimiento, se ha encontrado que estos materiales son capaces de conferir
mayor resistencia y adherencia entre las fases, los nanomateriales dispersos en la matriz
controlan el crecimiento de las grietas ya que actian como elementos disipadores de energia
(Yim et al., 2025). La Figura 2.4 muestra como se encuentran dispersos los nanotubos de
carbono (CNTs) en una matriz polimérica, ademas de como interactiia con diferentes rellenos

y con fibras de carbono continuas (Ramachandrarao et al., 2025).

CNTs Rellenos hibridos CNTs

N TS TP s B < AN

‘i\éif \r//‘J /LV\«E/’I/P// > /C/V/’L &z
</, 7~ /

Q\}:\&,j\' AN \ N\&\j\(\ e

Polimeros / CNTs Rellenos hibridos/ Polimeros CNTs / Fibras / Polimeros

Figura 2.4. Representacion de materiales compuestos hibridos con CNTs

Srivastava et al. (2019) valoraron la aplicacion de recubrimientos de nanoplaquetas de
grafeno en fibras de carbono utilizadas como refuerzo en una matriz de resina epoxica. Las
nanoplaquetas de grafeno, con una pureza del 99%, se emplearon como agentes funcionales
para las propiedades interfaciales del compuesto. Las fibras de carbono, obtenidas a partir de

filamentos de poliacrilonitrilo, fueron recubiertas con las nanoplaquetas a fin de mejorar su
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compatibilidad y adhesion con la matriz polimérica. Buscando asi, mejorar las propiedades
mecénicas y estructurales del material compuesto. En este sentido, llevaron a cabo un
pretratamiento de las fibras de carbono mediante ultrasonido, seguido de un lavado con 4cido
nitrico y acido sulfurico. Para el recubrimiento de las fibras, emplearon un aerégrafo con el
cual se aplicaron las nanoplaquetas de grafeno en distintas concentraciones en peso ente 0.2%
y 0.4%. Los laminados compuestos se fabricaron utilizando la técnica de moldeo por
transferencia de resina asistida por vacio (Srivastava et al., 2019).

Las propiedades de flexion de los laminados fueron evaluadas, con microscopia
electronica de barrido y analisis elemental para caracterizar la distribucion de las
nanoplaquetas en la matriz. Los resultados indicaron que el recubrimiento con nanoplaquetas
de grafeno incrementd significativamente la rigidez de los compuestos. Este efecto fue
atribuido a una mejora en la interfase entre la matriz y las fibras, resultado del aumento en la
superficie de contacto del compuesto (Karger-Kocsis et al., 2015; Srivastava et al., 2019)

Hiremath et al. (2020), realizaron un estudio de compuestos de resina epoxica reforzados
con fibras de carbono de grado textil y grado comercial para aplicaciones automovilisticas y
de energia, ambas de uso no aeroespacial, se fabricaron compuestos con resina epoxica
mediante infusion al vacio. Los resultados del estudio indican que las fibras grado textil son
una opcion viable para aplicaciones automotrices, segun los analisis de rayos X, estos indican
propiedades mecanicas similares en comparacion de las fibras comerciales, los resultados
mecanicos indicaron propiedades inferiores a la fibra comercial, y esto se debe a la resistencia
de la fibra como tal. Y en cuento la resistencia al cizallamiento estos compuestos presentan
propiedades similares. (Hiremath et al., 2020).

En 2024, se han propuesto diversos materiales adicionales para mejorar las interfaces
entre la fibra y la matriz en compuestos avanzados. Koutroumanis et al. (2024) investigaron
las propiedades interfaciales y el rendimiento mecénico de compuestos hibridos formados
por fibra de carbono y polvo de grafeno, estas fibras fueron sintetizadas de poliacrilonitrilo
y polvo de grafeno con un espesor de particula entre 5 y 7 capas con un tamafio promedio de
5 um; las muestras se prepararon adicionando el polvo de grafeno a la resina epoxica, seguido
de la incorporacion del endurecedor y su mezcla con fibra de carbono, utilizando la técnica

de embolsado al vacio (Koutroumanis et al., 2024)
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La microestructura de los compuestos se caracterizé mediante microscopia electronica
de barrido y espectroscopia Raman, evaluando los resultados en funcién del contenido de
grafeno; el estudio concluy6 que, aunque la adicion de particulas de grafeno no modifica
significativamente las propiedades mecanicas de la resina, si mejora sustancialmente la
interaccion con la fibra de carbono, aumentando sus propiedades mecanicas y alcanzando un
incremento de hasta un 35% en su resistencia maxima con una adicioén del 2% de polvo de

grafeno (Koutroumanis et al., 2024).

2.3 Reciclado de materiales compuestos fibroreforzados

Los materiales compuestos poliméricos reforzados con fibra (FRPC) se han introducido
en nuestra vida diaria debido a su excelente relacion resistencia-peso y su larga vida util, es
por esto y su alta demanda que la produccion ha incrementado drasticamente desde los afios
2000 y a su vez el desperdicio generado por dicha industria (Khurshid et al., 2019). Es por
esto que reutilizar estos materiales es un tema que llama la atencion por la comunidad
cientifica, los sobrantes de recortes de fibras secas son cortadas en fracciones mas pequenias
para asi tener un control de dispersion al momento de conformar la pieza, Kogoglu et al.
(2022) realiz6 laminados hibridos con fibras cortas de carbono y fibras recicladas de vidrio,
agregando un agente de acople de tipo silano para mejorar la interaccion con la matriz de
resina epoxica, se realizaron probetas con variacion en la composicion de fibra de carbono
reciclada entre 10 y 30%, dichos laminados alcanzaron resistencias hasta de 567 MPa en
traccion (Kogoglu et al., 2022).

Los tratamientos térmicos en atmosfera de oxigeno o inerte y los tratamientos quimicos
con acidos altamente concentrados son los métodos mas comunes para recuperar las fibras
de carbono que fueron previamente impregnadas con resina, esto con el fin de eliminar la
resina epdxica presente en las laminas y recuperar la fibra sin degradarla drasticamente, otros
autores han propuesto métodos capaces de despolimerizar la resina permitiendo recuperar los
tejidos y el monomero residual (Z. Yu et al., 2026). Hanaoka et al. (2022) realiz6 un estudio
de la recuperacion de preimpregnados de fibra de carbono ya curados, para ellos uso acido
nitrico, ya que a diferencia de la pirolisis, este requiere menos temperatura para eliminar la
matriz presente (Witik et al., 2013). Para ello us6 telas de fibra de carbono T800

preimpregnadas y se introdujo a un reactor con una solucion de HNOs3 al 7.5M durante 30
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minutos a temperaturas entre 60 y 80°C, realizd materiales compuestos con las fibras
recuperadas y no obtuvo perdidas en cuanto a la resistencia a la traccion con respecto a los
compuestos con fibras virgenes (Hanaoka et al., 2022).

La fibra de carbono reciclada principalmente es cortada en pequeiios fragmentos debido
a su dificil recuperacion, esta se incorpora en resinas termoestables, Wongkhuenkaew et al
(2026) reutiliz6 compuestos de fibras de carbono proveniente de piezas de vehiculos e
industrias privadas productoras de FRPC, las fibras de carbono fueron recuperadas mediante
un tratamiento térmico a temperaturas entre 500 a 600°C, y se incorporaron en una matriz de
polipropileno reciclado en una proporcion de 5 a 10% en peso. Mediante un analisis
termogravimétrico TGA, se determiné que la temperatura de descomposicion inicial de los
preimpregnados de carbono se encuentra a partir de 350°C y finaliza en 446°Cen atmosfera
inerte, sin embargo en presencia de oxigeno la descomposicion inicial comienza a 172°C
(Wongkhuenkaew et al., 2026) , entre 200 y 350°C ocurre la descomposicion oxidativa de la
resina y una segunda reduccion a temperaturas entre 350 y 450°C, a temperaturas cercanas a
los 600°C la masa perdida corresponde a la oxidacion severa de la resina y las fibras de
carbono (Xian et al., 2024). Los ensayos mecénicos indicaron una resistencia a la traccion
entre 20 y 30 MPa y una reduccion significativa de la resistencia al impacto (Ghanbari et al.,

2022).

2.4 Tratamientos superficiales a fibras de carbono

Una de las principales desventajas de los materiales compuestos con matriz epoxica y
reforzados con fibra de carbono, es la débil interaccion entre las fases, esto se debe
principalmente a la polaridad de las fibras, ademas de esto las fibras de carbono presentan
altas tensiones superficiales y una baja rugosidad o porosidad lo que disminuye el anclaje
mecanico y las interacciones fisicas y quimicas con matrices poliméricas. En la Figura 2.5,
se identifica las técnicas mas usadas para modificar la superficie de las fibras de carbono y
que el material compuesto encuentre una mayor sinergia entre sus fases (Sanjay et al., 2018)

(Ansari et al., 2023).
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Figura 2.5. Técnicas de modificacion superficial a fibras de carbono

Principalmente las técnicas de modificacion superficial tienen como funcion principal
mejorar la interaccion entre el refuerzo y la matriz, mejorando el anclaje mecanico o quimico
entre las fases, estos se consiguen aumentando la rugosidad, creando poros o disminuyendo
tensiones superficiales, se han reportado hasta un incremento de rugosidad en un 70%
mediante un tratamiento superficial con plasma (Xiao et al., 2022). La funcionalizacién de
las fibras mejora de igual manera dicha interfaz, creando grupos funcionales en la superficie
que generan enlaces débiles o fuertes con la matriz, Wu et al. (2017) demostré que la
incorporacion de grupos silano Si-O en la superficie de una fibra de carbono incremento la
fuerza de interfaz en un 40% y Chen et al. (2020) logro un aumento del 104% con la adicién
de nanotubos de carbono, reduciendo el angulo de contacto entre un tejido de fibras y resina
epoxica (Q. Chen et al., 2020; G. Wu et al., 2017).

La Tabla 2.2 indica algunos estudios en los cuales se realiz6 distintos tratamientos
superficiales a fibras de carbono con varias matrices poliméricas, se incluye el incremento
de la fuerza de adhesion con respecto al material sin tratamiento, algunos de los estudios
demuestran combinaciones de uno o mas tratamientos, modificando la matriz para mejorar

la interaccion con el refuerzo.
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Tabla 2.2 Tratamientos superficiales aplicados a fibras de carbono en materiales

compuestos
Incremento de fuerza
Fases Técnica Referencia
de adherencia (%)
Resina epoxica/fibra Recubrimiento
434 (Q. Wu et al., 2020)
de carbono Dapsona
Plasma +
Nylon 6/fibra de Recubrimiento (ZnO) 108.6 (B.-J. Kim et al.,
carbono + Nanotubos de ’ 2018)
carbono
Nylon 12/Fibra de ) _
Injerto Nylon 6 30,7 (Hui et al., 2018)
carbono
Recubrimiento con
Nylon 6 y
. escamas grafeno +
tetrahidrofurano /fibra ) ) 42,5 (Y.Maetal., 2018)
tratamiento quimico
de carbono
con HNO3
Resina epdxica/fibra  Oxidativo con H,O, + .
66,6 (Qin et al., 2020)

de carbono

Nanotubos de carbono

2.4.1 Tratamiento superficial con dcidos fuertes

El tratamiento a fibras de carbono con acido sulfurico H>SOs o0 acido nitrico HNOs es

usado principalmente para modificar la superficie de las fibras de carbono, otorgandole mas

rugosidad mientras se funcionaliza con grupos oxigenados como COOH, C-O u OH

(Tokonami et al., 2022). En algunos casos se han realizado tratamientos mediante una

solucion de ambos acidos en diferentes proporciones, usando impregnaciones con ayuda de

calor y ultrasonido (Gallyamova et al., 2023), a este tratamiento se lo conoce como oxidacién

superficial y también puede realizarse mediante gases oxidativos como perdxido de

hidrogeno o gas ionizado (D.-K. Kim et al., 2016).
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G. Kim et al. (2023) realiz6 una investigacion a fibras de carbono recicladas en las que
tratd superficialmente con &cido nitrico en una concentracion de 65% v/v, realiz6 diferentes
ensayos modificando el tiempo del tratamiento a dichas fibras, mediante FTIR obtuvo
incrementos en las bandas caracteristicas de los grupos C-O, O-H y C=0, mejorando asi la
tension superficial, esto lo corrobord midiendo el angulo de contacto y calculando la tensién
superficial favoreciendo a las fibras tratadas en comparacion con las no tratadas (G. Kim et

al., 2023).

2.4.2 Tratamiento sol-gel de oxidos metdlicos

Los 6xidos metalicos son materiales ceramicos que aplicados mediante la técnica de sol-
gel, forman una capa delgada con particulas de diferentes tamafios sobre la superficie del
sustrato, esta técnica consiste crear una solucion coloidal con particulas de tamafos
micrométricos y nanométricos suspendidas en un liquido, posteriormente se forma un gel
cuando las especias reaccionan a través de condensacion creando una red tridimensional del
oxido metalico, cuando este material se seca a temperaturas elevadas, forma un sélido denso
anclado al sustrato mediante fuerzas de Van Der Walls (Pandey & Mishra, 2011). Esta capa
puede ser tan gruesa o delgada dependiendo del sol-gel que se prepare, de esta forma los
oxidos metélicos con una estabilidad quimica y térmica elevada son capaces de aumentar la
barrera de eficiencia de difusion, lo que impediria el desplazamiento de la fibra con la matriz
(Gadiou et al., 2008).

Gallyamova et al. (2019) recubri6 fibras de carbono T300/12K con la técnica de sol-gel
con particulas de didéxido de silicio, mediante el precursor TEOS, recubriendo durante
tiempos entre 15 segundos y 5 minutos y posterior un tratamiento a 500°C durante 30
minutos (Gallyamova et al., 2019). Se realizaron estudios de estabilidad en atmosfera
oxidante a 600°C durante 6 horas, se determiné la eficacia de este tratamiento incluyo a
tiempos bajos de impregnado. Por otra parte D. Yang et al. (2022) determin6 mediante dicha
técnica la influencia en la densidad del tratamiento y como este afecta la resistencia a la
compresion del material compuesto, ademas determino la importancia del secado y del
tratamiento térmico final, ya que de este depende la distribucion de la capa en la superficie,
ademas demostr6 que segun el tratamiento se puede o no mejorar las propiedades mecanicas

y térmicas del material recubierto (D. Yang et al., 2022).
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2.5 Materiales compuestos reforzados con fibras naturales

Estudios acerca de la incorporacion de fibras naturales en compuestos poliméricos han
demostrado propiedades mecanicas llamativas para ser aplicadas en diferentes tecnologias y
productos de alto valor. Estas fibras son una propuesta resistente, ligera y relativamente
econdmica ante las fibras sintéticas de alta pureza, sin embargo, presentan defectos como
son: impurezas, diametros irregulares, composiciones microestructurales diferentes, que
pueden afectar la homogeneidad estructural de un material compuesto. Por ello desde hace
varios afos se han realizado estudios acerca de modificaciones de tipo fisica y quimica que
mejoran y aumentan su potencial mecénico (Balasubramanian et al., 2024)

Sakuri et al. (2020) estudiaron las propiedades mecéanicas de un compuesto con una
matriz polimérica de poliéster insaturado adicionando fibras de agave cantala var.
modificadas mediante un tratamiento alcalino con hidréxido de sodio, para ello se tomo la
fibra de agave cantala var. debido a que esta especie tiene una composicion de 65% de
hemicelulosa, este grupo de polisacaridos presente en la célula vegetal le aportan rigidez a la
estructura. Estudios previos han demostrado que tratar este tipo de fibras con una solucién
de 5% hidroxido de sodio, mejora la superficie de la fibra aumentando la resistencia a la
flexién de hasta un 31%, ademas de mejorar las propiedades a la traccion y al impacto. Se
realizaron analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier, difraccion de
rayos X, andlisis termogravimétrico, MEB, medicion de angulo de contacto.

Como resultado se concluye que las fibras de agave son hidrofobas y tiene un nivel de
polaridad relativamente bajo, el tratamiento con hidréxido de sodio aument6 la rugosidad de
la superficie de la fibra mostrando un valor de union interfacial superior en comparacion a la
fibra sin tratar, el analisis termogravimétrico indico un leve aumento de la estabilidad térmica
después del tratamiento alcalino y la difraccion de rayos X mostré un contenido amorfo
ademas de un amento en el indice de cristalinidad (Sakuri et al., 2020).

En el 2023 se realizaron estudios para determinar la influencia de la modificacion de
superficie de la fibra de agave lechuguilla en las propiedades de impacto de un material
compuesto con matriz polimérica.

Majhi et al. (2023) usaron fibras de agave lechuguilla con una longitud de 10 mm y resina
epoxica comercial. Las fibras discontinuas se sumergieron en una solucion de hidréxido de

sodio al 5% durante 6 h, para evaluar el efecto del hidroxido de sodio se realizd analisis



Marco teorico 21

elemental de la superficie, microscopia electrénica de barrido, y resistencia al impacto
Charpy, se fabricaron materiales compuestos mediante laminado convencional variando el
porcentaje de adicion de fibra de 10 a 40% en peso, los moldes se sometieron a presion
constante, para completar el curado. Como resultado se obtuvo que el tratamiento alcalino a
la fibra incrementa las propiedades de impacto ademas de que la adicion de 30% en fibras
incrementa significativamente la resistencia al impacto del compuesto. Las micrografias
mostraron que las fibras tratadas presentan una mayor interaccion con la matriz polimérica

(Majhi et al., 2023).

2.6 Tratamientos superficiales a fibras naturales

Las fibras naturales pueden ser sometidas a diferentes tratamientos fisicos y quimicos,
esto con el fin de mejorar la adhesion con matrices poliméricas, de esta forma tener un uso
eficiente como refuerzo para materiales compuestos. Los tratamientos quimicos son usados
principalmente para crear grupos funcionales en la superficie, eliminar ciertos componentes
que desfavorecen en comportamiento mecdnico ayudando a mejorar la zona interfacial del
material compuesto (Vignesh et al., 2024).

Dentro de los tratamientos quimicos mas utilizados se encuentran el tratamiento alcalino,
en el cual se sumergen las fibras en soluciones con hidroxido de sodio (NaOH) o de potasio
(KOH), este tratamiento tiene como finalidad eliminar la lignina presente en la superficie, en
este se puede varia concentraciones, tiempo y temperatura de impregnado para conseguir
superficies especificas para diferentes aplicaciones (Khalid et al., 2021). Ramakrishnan et al
(2023) demostro6 que el tratamiento con NaOH disminuye el didmetro aparente de las fibras
de agave tequilana a medida que aumenta la concentracion de hidroxido, la resistencia a la
traccion también incrementa, sin embargo, a concentraciones muy altas la resistencia no
aumenta de manera significativa (Ramakrishnan et al., 2023).

El tratamiento de acetilacion es un procedimiento quimico que consiste en agregar grupos
acetilo -COCHj3 interactuando con los grupos hidroxilo presentes, para ello se usa acido
acético y anhidrido acético, para ello cominmente se usa temperaturas superiores al ambiente
para favorecer el intercambio de los grupos funcionales mediante tiempos entre 1 y 3 horas
(Gholampour & Ozbakkaloglu, 2020). Ezeamaku et al. (2023) evalu6 el efecto de la

acetilacion en fibras de pifia en una matriz de almidon de yuca, se observé que la resistencia
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a la traccion de la fibra aumentaba a medida que se trataba la fibra durante mas tiempo, este
comportamiento también se observo en los materiales compuestos conformados (Ezeamaku

etal., 2023).

2.7 Resistencia al corte interfacial (IFSS)

La calidad de la interfaz es una propiedad clave para el desempefio de un material
compuesto, debido a que en esta se controla la transferencia de esfuerzos mecanicos, la
caracterizacion de dicha interfaz se considera un desafio (Drzal & Herrera-Franco, 2002), ya
que se necesitan técnicas para medir propiedades micromecanicas. Existen diferentes
métodos experimentales para determinar la IFSS, los ensayos “push in y push out” son las
mejores opciones para encontrar este esfuerzo (Ding et al., 2021), para estos ensayos se
requieren una preparacion de muestra, realizando un corte delgado mediante un cortador de
alambre diamantado, con el fin de ubicar las fibras de manera perpendicular al corte,
posteriormente con un nanoidentador entre 3 y 5 pm se empuja la fibra, registrando el
esfuerzo requerido, posteriormente se analiza el desplazamiento de la microfibra,
determinando asi la carga critica y posterior la IFSS (Zhen et al., 2025).

Otros métodos para caracterizar la interfaz en un material compuesto es la técnica de
microgota y “pull out”, en la que se embebe un solo filamento en la matriz o se afiade una
microgota de la matriz en un filamento tensado, por su tension superficial la gota recubrird
la superficie de la fibra, la técnica consiste en realizar un ensayo de traccion bajo la norma
ASTM D-638 tipo 5 en la que, sobre un soporte, se fija la gota y se somete a traccion el
monofilamento, es importante medir la longitud embebida y el didmetro de la fibra a ensayar,
la IFSS se obtienen mediante una curva donde se observa el desplazamiento de la fibray la

ruptura de la misma (Lee et al., 2024).

Existe otra técnica que no requiere equipos con alta sensibilidad como es la técnica de
fragmentacion de monofilamento, sin embargo, para ello se debe cumplir ciertas
caracteristicas entre los materiales compuestos, la matriz debe ser traslucida y tener una
capacidad de deformacion 4 veces superior a la de la fibra, la longitud promedio de cada

fragmento representara la longitud critica, mediante la ecuacion de Kelly-Tyson se calcula
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IFSS (Kelly, A. and Tyson, 1965; Romero et al., 2025). La representacion grafica de los

ensayos para encontrar la IFSS se muestran en la Figura 2.6.

Figura 2.6. Ensayos para calcular IFSS, a) Push out; b) Push in; c) Pull out,; d)
Microgota, e) fragmentacion de fibra
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Capitulo 3. Metodologia

En este capitulo se presenta la metodologia empleada para la elaboracion de materiales
compuestos hibridos reforzados con fibras y microfibras en una matriz de resina epoxica. Se
llevo a cabo la funcionalizacion de fibras sintéticas mediante tratamiento con una solucién
de acido nitrico al 65% p/p e impregnacion sol-gel con didxido de silicio (SiO2,), mientras
que las fibras naturales fueron sometidas a tratamientos con acido acético e hidroxido de
sodio. Para la fabricacion de los materiales compuestos, se establecieron parametros como el
tiempo de dispersion y porcentaje de aditivos, el tipo de fibra estabilizada, y la relacion de

mezcla entre la resina y el catalizador.

3.1 Preparacion de fibras de refuerzo

Se utilizaron dos fibras de refuerzo estabilizadas: i) una fibra de naturaleza precursora
OPAN obtenida bajo condiciones optimizadas mediante un disefio de experimentos de
extrusion, hilado y estabilizacion de un polimero precursor no comercial y ii) fibra de grado
textil r-OPAN obtenida a partir de la extrusion, hilado y tratamiento térmico usando como
materia prima un residuo de una industria textil local (empresa Grupo textil de

Aguascalientes S.A.)

3.1.1 Fibra precursora OPAN

La fibra precursora de fibra de carbono estabilizada hasta 240 °C provenientes de un
proceso industrial de la empresa Cydsa S.A. de C.V en adelante denominada OPAN. Dicha
fibra se obtuvo a partir de un copolimero precursor basado en los monémeros, acrilonitrilo y

vinil acetato (Nguyen, Creighton, et al., 2024).

3.1.2 Residuo textil acrilico r-OPAN

Se utilizo fibra acrilica residual grado textil producida en los diferentes procesos dentro
de la empresa Grupo textil de Aguascalientes S.A., como polimero precursor de fibras
sintéticas continuas a través de un sistema de extrusion e hilado especial desarrollado en el
grupo de investigacion de polimeros localizado en el instituto tecnologico de Aguascalientes,
en adelante denominada r-OPAN. Esta fibra fue sometida a un proceso de estabilizacion

térmica en una mufla precalentada a 190 °C, en la que se incremento la temperatura 10 °C
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cada 30 minutos hasta llegar a los 220 °C. Esta fibra es de grado textil; por lo tanto, la materia
prima que lo conforma es un copolimero con mondémeros acrilonitrilo y acrilato de metilo,
en una menor proporcion de acrilonitrilo comparado con OPAN, lo que hace que este material

tenga un menor costo en relacion con una fibra precursora (Le Thao Nguyen et al., 2025).

3.2 Tratamiento sol-gel de SiO: a fibras de refuerzo

El recubrimiento sol-gel de SiO» se prepard a partir del precursor tetraetil ortosilicato
(TEOS), empleando etanol como solvente ¢ hidroxido de amonio como catalizador basico.
Inicialmente, el precursor TEOS se mezcld con etanol en una relacion de volumen 1:3
(solucién A), considerando una concentracién de silice de 0,4 mol L™, la solucién se agitd
durante 10 minutos a temperatura ambiente. En un recipiente separado (solucion B), se
prepar6 una solucion catalitica de hidréxido de amonio a una concentracion de 0,2 M, con
agua destilada en relacion molar 10:1 respecto al precursor TEOS y etanol al 8 M.
Posteriormente, se mezclo las soluciones A y B bajo agitacion constante durante 60 min a
55°C. Finalmente la solucién se deja en reposo durante 24 h para posterior impregnacion a
las fibras (Ludena, 2021)

Se impregnaron 6 gramos de las fibras OPAN y r-OPAN en recipientes por separado
durante 30 minutos a temperatura ambiente. Posteriormente, las fibras se retiraron de la

solucion y se secaron en un horno convencional a 65°C durante 24 horas (Gul et al., 2021).

3.3 Tratamiento con dcido nitrico a fibras de refuerzo

Se llevo a cabo un tratamiento superficial oxidativo mediante la inmersion de 4 gramos
de las fibras OPAN y r-OPAN en una solucion con 4cido nitrico (HNO3) al 65% en peso,
empleando un bafio de ultrasonido de marca Emerson Branson 1800 a una temperatura de
40°C y una frecuencia nominal de 40 kHz durante 30 minutos. Posteriormente, las fibras
fueron lavadas con agua desionizada repetidas veces hasta conseguir un pH neutro. Después,
las fibras fueron estiradas en un recipiente plano de vidrio y posteriormente secadas en un
horno convencional a 65°C durante 24 horas para eliminar el exceso de agua (Casimero et

al., 2020; Roseno et al., 2024).
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3.4 Preparacion de aditivos

3.4.1 Aditivos de microfibras de carbono recicladas (PrP)

Se usaron fibras de carbono (FC) obtenidas a partir de residuos preimpregnados, el cual
es un material avanzado que consiste en FC de refuerzo impregnadas con una resina
termoestable (generalmente resina epoxica). Se prepararon aditivos tomando fibras de
carbono recicladas, obtenidas como residuo de la industria automotriz local (México,
Aguascalientes Ags). La preparacion se realizdo tomando como base un estudio realizado
previamente por (C. Ma et al., 2020)

Inicialmente los preimpregnados fueron cortados en secciones rectangulares de
aproximadamente de 3 cm por lado. Posteriormente, se pesaron 15 gramos de recortes y se
ubicaron en un crisol, estos se calcinaron a una mufla, se dejaron enfriar a temperatura
ambiente y se lavaron con agua destilada para eliminar los residuos de resina.

Con la solucion gel preparada anteriormente (ver subseccion 3.2), se impregnaron las
fibras de carbono recicladas y posteriormente se secaron a 65 °C durante 6 horas en un horno
convencional. A continuacion, se realizo, un tratamiento térmico a 500 °C en la mufla durante
30 minutos con la finalidad de aumentar la cristalizacion, tamafio de las particulas de SiO> y
su adherencia a la superficie de las FC, seguido de un enfriamiento lento dentro de la mufla
hasta los 200 °C para consolidar el recubrimiento organico. Las FC funcionalizadas fueron
cortadas y posteriormente trituradas manualmente en un mortero durante 5 minutos por cada

3 gramos de fibra reciclada (Alcala-Sanchez et al., 2025).

3.4.2 Aditivos de fibras de residuo acrilico estabilizadas r-PO

Se emplearon fibras estabilizadas desarrolladas en el laboratorio de polimeros mediante
un sistema de hilatura en himedo especial a partir de residuos textiles acrilicos utilizando
condiciones de procesamiento previamente definidas en un trabajo previo (Alcald-Sanchez
et al., 2024), este material en adelante se denomina r-PO.

Dichas fibras fueron sometidas a un tratamiento de térmico en una mufla precalentada a
200 °C; posteriormente la temperatura se increment6 cada 20°C cada 20 min hasta alcanzar

260°C y finalmente se elevo hasta 300 °C durante 20 minutos adicionales, con el propdsito
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de promover la estabilidad térmica del material. Posteriormente las fibras se cortaron y se

molieron manualmente en un mortero durante 5 minutos por cada 3 gramos de material.

3.5 Preparacion de resina epoxica.

Se elaboraron mezclas de resina epoxica de marca EPSA RE-41, de baja viscosidad, con
una concentracion de solidos de 99%, a base de Bisfenol “A”, presenta una viscosidad baja
entre 500-700 cp y una densidad experimental de 1,12 g/cm?, se mezclé con un endurecedor
tipo a base de poliamida cicloalifatica EPSA EP-05 en relaciones R:E de 1:1, 2:1 y 5:4,

mediante agitacion constante y desgasificado en ultrasonido.

3.6 Preparacion fibras de agave tequilana Weber azul.

Se trataron 2 tipos de fibras naturales de desecho de la industria tequilera.
Especificamente, unas fibras fueron recuperadas de una etapa antes del proceso de coccion
por lo que se les llamo fibra cruda. Ademas, se utilizaron fibras naturales después el proceso
de coccion por lo que se les llamaron fibras cocidas. Ambas fibras fueron lavadas con agua

destilada y secadas a 65°C durante 24 horas.

3.6.1 Tratamiento alcalino con hidroxido de sodio

Se preparo una solucion de 200 ml con hidroxido de sodio NaOH al 5% p/p, en la cual se
impregné 10 gramos de cada fibra (cocidas y crudas) a temperatura ambiente durante 2 horas.
Para esto las fibras se colocaron en recipientes por separado haciendo que la solucion recubra
la totalidad de la fibra. Posteriormente, las fibras se recuperaron y se lavaron con abundante
agua hasta que el pH sea neutro. Finalmente, las fibras se dejaron secundar durante 24 horas

en un horno a 60°C (Kululo et al., 2026).

3.6.2 Tratamiento acido con acido acético.

De manera similar, se elabor6 una solucion de acido acético (CH3COOH) al 5 % v/v en
200 ml, donde se impregnaron las fibras cruda y cocida a temperatura ambiente durante 3
horas. La solucion recubrid6 completamente las fibras, las cuales fueron lavadas
posteriormente con agua destilada hasta neutralizar el pH y secadas en un horno a 60 °C por

24 (Arunachalam et al., 2024).
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3.7 Evaluacion del contenido de fibra corta de agave tequilana weber azul en

materiales compuestos

Para determinar el contenido Optico de fibra corta en los materiales compuestos, se
elaboraron probetas con diferentes fracciones masicas de fibra (4, 8, 11y 14 % en peso). Las
fibras se dispersaron manualmente en moldes rectangulares elaborados con silicona vy,
posteriormente se incorporé mediante vaciado la resina epoxica en relacion 2:1 con
endurecedor fenodlico. Tras el curado, se evaluaron las propiedades mecanicas de las probetas

mediante ensayos de traccion y medicion de porcentaje de deformacion.

3.8 Fabricacion de materiales compuestos hibridos reforzados con fibras

estabilizadas acrilicas y aditivos de carbono.

Las probetas se fabricaron con dimensiones rectangulares con dimensiones 120 x 4.75 x
1.30 mm, utilizando moldes de silicona con aberturas en sus extremos para ajustar las fibras
estabilizadas OPAN y r-OPAN. Dichas fibras fueron tratadas superficialmente con
tratamientos de sol-gel SiO> y HNOs, posteriormente se incorporan en los extremos del
molde en una concentracion de 10% en peso de resina. La resina epdxica se prepard en
relacion 2:1 y 1:1 en peso con endurecedor de tipo fenodlico, se agregaron dos aditivos de
carbono PrP y r-PO en una concentracion entre 0.25 y 1.00 % en peso de resina, se agit6 de
manera constante durante 1 minuto y posteriormente se disperso los aditivos usando un bafio
de ultrasonido marca Emerson Branson 1800 a una frecuencia de 40 kHz entre 2 y 5 min de
dispersion. Seguidamente se vacio la resina en los moldes de silicona previamente insertados
con fibra estabilizada, las probetas se dejaron curar durante 48 horas a temperatura ambiente
para luego ser desmoldeadas y caracterizadas mecdnicamente luego de 72 horas después para
garantizar el curado completo. La metodologia anterior se describe graficamente en la Figura

3.1.
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Fibras recicladas )
(PrP) y fibras Molienda
residuales (r-PO)
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térmica estabilizadas fibras de refuerzo modificadas

Figura 3.1. Proceso de preparacion de materiales compuestos reforzados con fibras
estabilizadas

Se elaboraron materiales compuestos fibroreforzados con fibras cortas de agave
tequilana weber azul cruda y cocida las cuales fueron tratadas superficial con acido acético

e hidroxido de sodio, siguiendo la metodologia similarmente anterior.

3.9 Diseiio de experimentos Taguchi L8 para materiales compuestos hibridos

Con el objetivo de evaluar la influencia de las variables del proceso en el desempeio
mecanico de los materiales compuestos, se desarrollaron dos disefios de experimentos de tipo
ortogonal Taguchi L8, el primer disefio incorpord como fibras de refuerzo las fibras OPAN
y r-OPAN, con tratamientos superficiales con Sol-gel SiO2 y HNO3; el segundo disefio usod
fibras naturales de agave cruda y cocida, tratadas superficialmente con NAOH y &cido

acético, estos disefios se presentan en la Tabla 3.1 y Tabla 3.2.

Tabla 3.1 Disernio de experimentos utilizado para la preparacion de materiales compuestos
con fibras estabilizadas

Relacion Dispersion Tipo de
Exp. Tipo de aditivo % Aditivo  Tratamiento de fibra
R/E (min) fibra

1 1:1 r-PO 2 OPAN 1,00 HNO;
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2 1:1 r-PO 2 r-OPAN 0,25 Si0;
3 I:1 PrP 5 OPAN 1,00 Si0,
4 I:1 PrP 5 r-OPAN 0,25 HNOs3
5 2:1 r-PO 5 OPAN 0,25 HNOs3
6 2:1 r-PO 5 r-OPAN 1,00 SiO;
7 2:1 PrP 2 OPAN 0,25 Si0,
8 2:1 PrP 2 r-OPAN 1,00 HNOs3

Tabla 3.2. Diserio de experimentos utilizado para la preparacion de materiales compuestos

con fibras de agave

Relacion Tipo de Dispersion Tipo de % Tratamiento de

p. R/E aditivo (min) fibra Aditivo fibra

1 1:1 r-PO 2 CRUDA 1,00 HNO3

2 1:1 r-PO 2 COCIDA 0,25 Si02

3 1:1 PrP 5 CRUDA 1,00 Si02

4 1:1 PrP 5 COCIDA 0,25 HNO3

5 2:1 r-PO 5 CRUDA 0,25 HNO3

6 2:1 r-PO 5 COCIDA 1,00 Si02

7 2:1 PrP 2 CRUDA 0,25 SiO2

8 2:1 PrP 2 COCIDA 1,00 HNO3

En el disefio de experimentos las variables de respuesta analizadas fueron la resistencia

a la traccion y la capacidad de deformacion, estas se seleccionaron como indicadores

cuantitativos acerca del desempefio mecanico de los materiales compuestos fabricados.

3.10 Caracterizacion mecdnica de materiales compuestos

3.10.1 Ensayo de traccion

La evaluacion de las propiedades mecanicas de resistencia a la traccion y porcentaje de

deformacion de los materiales compuestos, se llevo a cabo mediante ensayos de traccion

uniaxial bajo la norma ASTM D3039 con una repetividad de 6 muestras, ajustandose a los

procesos del laboratorio (American Society for Testing and Materials, 2017). Las probetas
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rectangulares se montaron en mordazas acopladas con soportes metéalicos rectangulares y
ajustados mediane tornillos en cada extremo, la carga se registr6 mediante un dinamémetro
digital de marca PRETUL 50-Cp y la elongacion se midié con un calibrador Vernier digital,
la carga incrementa de manera constante cada 400 gramos por medicion, se determiné la
resistencia a la traccion como el esfuerzo maximo hasta la ruptura de la probeta mediante la
Ecuacion 3.1, el porcentaje de deformacion € se determind mediante el cambio de longitud

con respecto a la longitud inicial a través de la Ecuacion 3.2.

F

Oor = " Ecuacion 3.1
lo—1

= Ol—f * 100 Ecuacion 3.2

o
La resistencia a la traccion (o) se calculé mediante la razon de la fuerza aplicada (F) en
Newtons entre el area trasversal (A) de la probeta en milimetros cuadrados, la deformacion
I¢ entre l,, multiplicada por 100 para expresarla en porcentaje, se realizaron graficas de
esfuerzo versus deformacion para entender el comportamiento mecanico del material

compuesto. El esquema del ensayo de traccion se muestra en la Figura 3.2.
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Figura 3.2 Esquema representativo de sujecion de probeta para ensayo de traccion

3.10.2 Caracterizacion fisicoquimica

Se identificaron los grupos funcionales presentes en las fases que componen el material
compuesto mediante espectroscopia infrarroja por trasformada de Fourier (FTIR), los
espectros infrarrojos se obtuvieron a través de un espectrometro Thermo Scientific Nicolet
iS10 a temperatura ambiente en un rango de numero de onda de 400 a 4000 cm™', usando 32
barridos por muestra y una resolucién de 4 cm™, las muestras se analizaron usando pastillas
de bromuro de potasio (KBr) como medio de dispersion, ademds se uséd para las fibras de
agave el accesorio Smart iTRTMA ATR con un barrido de 650 a 4000 cm™.

Se caracteriz6 la morfologia de las fibras estabilizadas utilizadas como refuerzo de la
resina epoxica usando la técnica de microscopia electronica de barrido (SEM).
Adicionalmente, se obtuvieron imagenes SEM de la zona de ruptura de los materiales
compuestos fabricados para el disefio de experimentos, después de los ensayos mecanicos.
El equipo utilizado fue un microscopio Thermo Fisher Scientific de referencia FEI Quanta
250y FIB Helios 5, equipados con espectroscopia de energia dispersiva (EDS) para tener un

analisis semi cuantitativo de los elementos presentes en las muestras.
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3.11 Caracterizacion mecdnica de fibras de refuerzo.

Se realiz6 el ensayo de traccion a las fibras de agave cruda y cocida, ademas de las fibras
estabilizadas OPAN y r-OPAN, el ensayo se baso en la norma ASTM D-3822 con una
repetitividad de 6 muestras. Para ellos se emple6 una plantilla de papel blanco en forma de
marco con una longitud intermedia de 5 centimetros para las fibras sintéticas y 3 centimetros
para las fibras naturales, los marcos se sujetaron en sus extremos mediante cinta tipo Masking
para ser halados con cargas que incrementaban aproximadamente en 0.2 gramos fuerza, para
determinar el area trasversal de la fibra se observaron los costados de cada una mediante un
microscopio digital VXH 600 y medir el didmetro aparente de la fibra a ensayar. La
representacion de los marcos se muestra en la Figura 3.3 (American Society for Testing and

Materials, 2014).

F2Cr-4AAC FSCr-4AC

Figura 3.3 Marco para sujecion de fibra durante ensayo de traccion

3.12 Evaluacion de esfuerzo al corte interfacial para fibras estabilizadas

Se realizo el ensayo de fragmentacion a las fibras estabilizadas OPAN y r-OPAN con
tratamiento superficial, con el proposito de evaluar la interaccion interfacial entre fibra y
matriz, para ello se utilizaron monofilamentos cuidadosamente insertados en los extremos
los moldes de silicona para probetas tipo hueso bajo la norma ASTM D368, se preparo la
resina epoxica en una relacion 5:4 con el endurecedor para tener la ductilidad necesaria para
la prueba, se vacio la resina de tal manera que el monofilamento quedara embebido en la
mitad de la probeta sin que este se doblara o flexionara, se dejé curar las probetas durante 72

horas antes del desmoldeo. Posteriormente las probetas se sometieron a un ensayo de traccion



Metodologia 34

uniaxial a bajas velocidades para conseguir la deformacion necesaria para la prueba, durante
la prueba se registré la evolucion de la fragmentacién de la fibra. Seguidamente se las
muestras ensayadas se observaron en un microscopio electronico para obtener una longitud
promedio de cada fragmento y determinar la longitud critica de la fibra lc. en micrometros
Para el calculo de la resistencia al corte interfacial ts en MPa, se utilizo el modelo propuesto
por Kelly y Tyson (1965) mediante la Ecuacion 3.3, que relaciona el diametro de la fibra (d)
en um y la resistencia de la fibra 6r en MPa. La Figura 3.4 representa el ensayo aplicado a

las fibras estabilizadas (Kelly, A. and Tyson, 1965).

ord
Ts = !
2l

Ecuacion 3.3

Or <

Figura 3.4 Representacion ensayo de fragmentacion de monofilamento a fibras
estabilizadas
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Capitulo 4. Resultados

4.1 Caracterizacion de las fibras estabilizadas térmicamente

4.1.1 Evaluacion de propiedades mecanicas de monofilamento de fibras estabilizadas

OPAN y r-OPAN tratadas superficialmente con HNO3 y Sol-gel de SiO>

Las fibras estabilizadas previamente, tratadas con acido nitrico y con sol-gel de SiO se
sometieron a ensayos de traccion. En la Figura 4.1 se observa los resultados de las
propiedades mecanicas de resistencia a la traccion y deformacion de las fibras estabilizadas,
se puede observar que las fibras OPAN tienen una resistencia a la traccion superior a las
fibras r-OPAN. Esto se debe a la materia prima precursora de fibra estabilizada que tiene
OPAN, a diferencia de r-OPAN, esta presenta un mayor grado de reordenamiento de capas
aromaticas apiladas, lo que indica un mayor grado de cristalizacion el cual se traduce en una
mayor resistencia mecanica, de esta forma se espera una mayor resistencia a la traccion en
materiales compuestos (Choi et al., 2019; Hiremath et al., 2020). Asimismo, se puede
observar que el tratamiento con sol-gel de SiO; afecto la resistencia a la traccion de la fibra
hasta un 8,3% para la fibra r-OPAN, la capacidad de deformacion de las fibras también se
vio afectada con dicho tratamiento hasta un 34,1% de reduccién para las fibras OPAN, este
tratamiento es utilizado con el fin de proteger quimica y térmicamente la superficie de la fibra
ademas de funcionalizar con 6xidos de silicio polares que permitan un mejor anclaje con la
matriz (Avila-Ortega et al., 2025; L. Ma et al., 2019).

Las fibras tratadas con HNO; presentaron una degradacion mecanica debido a las altas
concentraciones de 4cido, se observa una reduccion de resistencia a la traccion de 65%y 70%
para las fibras tratadas OPAN y r-OPAN respectivamente, ademas de una fragilizacion de
ambas fibras hasta un 90% en la capacidad de deformacion, resultados que coinciden con los
reportados por Roseno et al. (2024), en donde la reduccion fue hasta de 51% en la resistencia
a la traccion. Este tratamiento se aplica cominmente a fibras de carbono, y su funcion
principal es aumentar la rugosidad de la fibra sacrificando propiedades mecénicas, (Roseno
et al., 2024). La resistencia quimica y mecanica de las fibras estabilizadas es inferior a las

fibras de carbono, esto se debe a que aun no ocurre el reordenamiento de la estructura
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carbonosa, siendo esta superior en aquellas fibras precursoras en comparacion con las de

grado textil (H. Khan et al., 2022).
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Figura 4.1. Ensayo de traccion de monofilamento a fibras OPAN y r-OPAN con
tratamientos superficiales

4.1.2 Microscopia de fibras estabilizadas OPAN y r-OPAN tratadas superficialmente

Se tomaron micrografias mediante microscopia digital, con el propdsito de observar la
superficie y caracteristicas de las fibras tratadas. En la Figura 4.2 se presenta la comparacion
de las fibras OPAN y r-OPAN sin tratamiento con aquellas tratadas, donde se observa la

presencia de depositos que corresponden a geles o cristales de SiO2 o precursores de SiO>
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(Dubey et al., 2015). Ademas, se percibe un cambio de la rugosidad de aquellas fibras sin

tratar con respecto aquellas tratadas con HNOj3 para ambas fibras.

Figura 4.2. Micrografias de fibras tratadas superficialmente, a) r-OPAN sin tratamiento,
b) -OPAN con SiO3, c) -OPAN con HNO3, d) OPAN sin tratamiento, e) OPAN con SiO:,
f) OPAN con HNO3

Se realiz6 microscopia electronica de barrido SEM a las fibras tratadas con SiO2 y HNOs,
en la Figura 4.3, se observa de manera mas notoria el efecto del tratamiento con HNO3, el
acido degrado la superficie de la fibra r-OPAN, otorgando mayor rugosidad y un aspecto de
escamas, similar a la piel de serpiente, el mismo efecto pero menos notorio se observa en las
fibras estabilizadas OPAN, este efecto se debe principalmente a la materia prima precursora,
las fibras OPAN a diferencia de las r-OPAN, presenta una mayor ciclizacion durante el
tratamiento de estabilizacion debido a que el monomero de acrilonitrilo favorece este
mecanismo, aumentando la estructura tipo escalera y por lo tanto una estructura mas
compacta, el tratamiento acido ayuda a remover algunas fases amorfas de la fibra creando
surcos o cavidades lo que puede favorecer a una mayor area de contacto con la resina al
momento de formar el material compuesto (L. Wang et al., 2016; Xiong et al., 2017). Las
fibras tratadas con SiO, muestran una capa gelificada con diferentes espesores y con una

mala distribucidén. Asimismo, se evidencia que las fibras OPAN con SiO; presenta una capa
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de recubrimiento superior a las fibras r-OPAN la cual aparenta una adhesion deficiente con

la fibra.

Figura 4.3. Microscopia SEM de fibras tratadas superficialmente, a) r-OPAN sin
tratamiento, b) r-OPAN con SiO2, c) r-OPAN con HNO3, d) OPAN sin tratamiento, e) OPAN
con Si0O2, f) OPAN con HNO3

Se realizo espectroscopia de energia dispersiva (EDS por sus siglas en inglés) acoplado
al SEM como técnica de analisis elemental, los resultados de esta medicion se reportan en la

Tabla 4.1.

Tabla 4.1. Composicion elemental por EDS de las fibras OPAN y r-OPAN tratadas
superficialmente

Contenido relativo de elementos en peso (%)

Fibras
C N 0] Al Si
r-OPAN 68,81 22,85 7,99 0,35 0,00
r-OPAN-HNO; 67,22 20,20 11,40 1,18 0,00
r-OPAN-SiO; 42,94 9,59 39,20 0,32 7,95
OPAN 68,25 23,25 7,38 1,12 0,00
OPAN-HNO:; 69,94 19,12 10,74 0,20 0,00

OPAN-Si0» 46,02 4,11 31,29 2,11 16,47
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Se puede determinar mediante esta técnica semicuantitativa un incremento en el porcentaje
relativo de oxigeno con el tratamiento de HNOs3, siendo ligeramente superior en las fibras r-
OPAN debido a la mayor accesibilidad del agente oxidante (G. Kim et al., 2023). Por otra
parte, el tratamiento con SiO; muestra una deposicion de silicio superior en las fibras OPAN-
Si0; lo cual se evidencia con las micrografias SEM anteriormente presentadas y ademas

confirma que dicha capa corresponde a compuestos a base de silicio.

4.1.3 FTIR de fibras estabilizadas OPAN y r-OPAN con tratamientos superficiales

Se realizé espectroscopia infrarroja por trasformada de Fourier a cada muestra de fibra,
mediante la fabricacion de pastillas de KBr agregando igual cantidad en masa de cada fibra,
para los espectros obtenidos, se realizd una correccion de linea base automdtica y se
normalizaron los datos con el fin de identificar los cambios en los grupos funcionales que

ocurren durante los tratamientos aplicados.

——OPAN
—— OPAN-HNO3
—— OPAN-Si02 C-H C=N

C=C C-H CO-COOH

Absorbancia

! I | | ! I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Ntmero de onda (cm™)
Figura 4.4. FTIR de fibras OPAN con tratamiento superficial
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En la Figura 4.4 se observa la reduccion de intensidad de los picos 2908 y 2864 cm’!
correspondientes al estiramiento de los grupos C-H, ademéis del pico 1361 cm’!
caracteristico de la deformacion del grupo metilo C-H; se observa la aparicion de picos a
2241 cm’! presentes en el grupo nitrilo C=N'y a 1710 cm™ del grupo carboxilo C=0O
(Roseno et al., 2024). Adicionalmente, se observa un cambio en la intensidad de los picos
correspondientes al estiramiento del grupo C-O y carboxilo -COOH a 1100 cm™ y 1225 cm
! respectivamente, estos grupos funcionales son altamente polares debido a la presencia de
oxigeno electronegativo, la capacidad de generar dipolos y puentes de hidrogeno en la
superficie, lo que conlleva a una reduccion del &ngulo de contacto con liquidos polares, como
la resina epdxica, de esta forma aumentando la humectabilidad lo que conlleva un mejor
anclaje entre la superficie de la fibra y la matriz de resina (Leistenschneider et al., 2021; Sun

et al., 2020).

r-OPAN
r-OPAN-HNO3|
r-OPAN-si02 | ©H

Si-O-Si

Cc-0 : $i-0-Si

Si-OH

Absorbancia

! I I I I ! 1 ' I 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de onda (cm™)
Figura 4.5. FTIR de fibras r-OPAN con tratamiento superficial

En la Figura 4.5, para la fibra r-OPAN, se observa que el tratamiento acido, no realiz6

cambios significativos en los grupos funcionales, es posible identificar un incremento en la
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intensidad a 1726 cm™ y a 1164 cm’!, lo que indica la formacién de grupos oxigenados.
Ademés, es posible identificar la sefial a 2241 cm™! asignada a los grupos nitrilo de las fibras
OPAN y r-OPAN, los cuales corresponden a las estructuras lineales de poliacrilonitrilo que
no se han sido transformadas a estructuras en escalera, esto confirma la baja pureza en
carbono de las fibras, lo que es caracteristico de las fibras estabilizadas a temperaturas
relativamente bajas (X. Wang et al., 2021). Por otra parte, se observa una menor
incorporacion de grupos funcionales oxigenados en comparaciéon con las fibras OPAN
tratadas con acido nitrico. Con el fin de evaluar el porcentaje de ciclizacion, grado de
deshidrogenacion y de oxidacion de las fibras que presentaron durante el tratamiento, se
utilizo las ecuaciones 4.1, 4.2 y 4.3 (H. Khan et al., 2022), donde IE corresponde al indice de
estabilizacion, GC el porcentaje de ciclizacion, ID el indice de deshidrogenacion. Para ellos
se tomo los valores de absorbancia de los grupos nitrilo C=N (A2240), el enlace C=C (A1590),
y el grupo metilo C-H (A1360y A14s4) (Moskowitz & Wiggins, 2016; Nguyen, Creighton, et
al., 2024).

A .,
IE =22 Ecuacién 4.1
Az240
0,29%A159¢ )
GC = Ecuacién 4.2
A2240%0,29%A1590
A
ID =232 Ecuacion 4.3
A1454

Se evidencia en las fibras r-OPAN-SiO; la presencia de dos picos caracteristicos con
bastante intensidad a 1100 cm™ y 460 cm™!, correspondiente a flexiones de Si-O-Si, la banda
de absorcién de 800 cm™ que corresponde al estiramiento del grupo Si-O-Si, el pico
caracteristico del grupo Si-OH se encuentra a 958 cm™'. La ausencia de dichas intensidades
en las fibras OPAN-SiO> sugiere una baja deposicion de silice durante el tratamiento, lo que
indica una incorporacion superficial limitada o una distribucion heterogénea del
recubrimiento del sol-gel (Elizondo-Villarreal et al., 2024; Sonawane et al., 2025).

En la Tabla 4.2 se muestra que el indice de estabilizacion IE de la fibra OPAN es superior
ala fibra r-OPAN, de la misma forma el indice de deshidrogenacion es inferior para las fibras
de residuo, se observa ademads que el porcentaje de ciclizacion es un 3.5% superior para las

fibras OPAN, esto se debe a la mayor facilidad de ciclar durante la estabilizacion, asociado
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al mayor contenido de unidades de acrilonitrilo, el cual incrementa la densidad de los grupo
nitrilo disponibles, fomentando una estructura mas ordenada y conjugada en comparacion

con las fibras r-OPAN (L. Chen et al., 2020)

Tabla 4.2. Porcentaje de ciclizacion de las fibras estabilizadas

Fibra GC (%) IE ID
OPAN 37,56 2,07 1,23
-OPAN 32,80 1,68 1,15

4.2 Caracterizacion fibras agave tequilana weber azul.

4.2.1 Evaluacion de propiedades mecdnicas de fibras cruda y cocida tratadas

superficialmente con NaOH y dacido acético

Las fibras de agave tequilana weber azul cruda y cocida tratadas con hidroxido de sodio
y 4acido acético fueron sometidas a ensayos de traccion, con el fin de obtener la resistencia
maxima de traccion y la capacidad de deformacion. En la Figura 4.6 se identifica un mejor
comportamiento mecanico de las fibras cocidas, FCoAAc tratado con acido acético y
FCoNaOH tratada con hidroxido de sodio, siendo superiores en un 97.2% e incluso hasta 8
veces mayores que sus homoénimas crudas FCrAAc y FCrNaOH, se muestra ademds una
superior resistencia a la traccion en las fibras cocidas luego del tratamiento alcalino, el
hidréxido de sodio, actu6 eliminando la mayor parte de lignina presente, dejando celulosa y
hemicelulosa puedan interactuar mecanicamente. Estos polisacaridos son mas resistentes al
tener una estructura polimérica mejor alineada en comparacion con la estructura amorfa de
la lignina. A diferencia de ello el tratamiento con acido acético permite mejorar la

impermeabilidad de las fibras, ya que este tipo de material lignoceluldsico tienen un alto
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comportamiento higroscopico que dificulta una buena adhesion con la resina epodxica

(Aravinth et al., 2023; Mylsamy & 1., 2010; Rojas et al., 2022).
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Figura 4.6 Ensayo de traccion a fibras crudas y cocidas con tratamientos superficiales

4.1.2 Microscopia SEM a fibras crudas y cocidas tratadas superficialmente

Se realizé microscopia electronica de barrido a las fibras crudas y cocidas, con el fin de
observar cambios en la morfologia con cada tratamiento aplicado, estas fibras de desecho
presentan una tonalidad caracteristica como resultado del proceso de coccion al momento de
extraer el jugo o mosto dulce, en la Figura 4.7 se observa que la fibra cocida presenta una

tonalidad mas clara en comparacion con la fibra cruda.
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Figura 4.7. a) Fibra de bagazo de agave cruda, b) Fibra de bagazo de agave cocida

En la Figura 4.8, se observa que la fibra cruda sin tratamiento muestra una superficie con
rugosidad caracteristica, la cual se asemeja a la presencia de un recubrimiento superficial.
Por el contrario, la fibra cocida sin tratamiento presenta una remocion parcial de algunos
componentes superficiales referentes a ceras y lignina. Las fibras tratadas con NaOH
(FCrNaOH y FCoNaOH) muestran una superficie mas limpia y definida en comparacion con
las fibras tratadas con acido acético. Indica que el tratamiento alcalino es mas agresivo
eliminando una mayor cantidad de hemicelulosa, lignina y ceras superficiales, mientras que
el 4cido acético muestra una accién menos intensa en la remocion de estos componentes. Por
otra parte, las fibras FCoNaOH reflejan una remocién de filamentos rectangulares
incrustados a lo largo de las fibras debido al hinchamiento de la fibra durante el tratamiento,
mostrando una mayor rugosidad y porosidad con respecto a las fibras sin tratar, del mismo
modo las fibras FCoA Ac muestran menor fibrilacion que aquellas tratadas con NaOH ya que
se eliminan en menor cantidad ciertos materiales cementantes. Estos cambios en la superficie
pueden mejorar el anclaje con la resina epoxica favoreciendo la resistencia mecéanica del
material compuesto (Rosales et al., 2021; Sifuentes-Nieves et al., 2022; Solis Rosales et al.,

2022).
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Figura 4.8. Microscopia SEM de fibras tratadas superficialmente, a) Cruda sin
tratamiento, b) FCrNaOH, c) FCrAAc, d) Cocida sin tratamiento, e) FCoNaOH, f)
FCoAAc

El anélisis semicuantitativo EDS se muestra en la Tabla 4.3 , se muestra la presencia de
calcio y silicio en las fibras, los valores se encuentran entre 5,3 y 8,3% en peso relativo de
cada elemento, este valor puede deberse a la presencia de algunos oxalatos o pectatos de
calcio comunmente presente en plantas de tipo xerofilas, (Delgado-Espitia et al., 2024; Rios-
Del Toro et al., 2021) ademas existe la presencia de magnesio en las fibras crudas sin
tratamiento elemento que se incorpora en los tejidos vegetales a través de la absorcion con el

suelo (Saraswat et al., 2023).

Tabla 4.3 Composicion elemental por EDS de las fibras Crudas y Cocidas tratadas
superficialmente

Contenido relativo de elementos en peso (%)

Fibras C %) Si Ca Mg

FerST 61,80 34,90 0,92 1,83 0,55
FCrddc 48,22 37,50 2,68 11,60 ]
FCrNaOH 4391 44,80 2,16 9,13 ]
FcoST 55,25 40,59 0,45 3,72 -
FCodAc 456 42,83 3,78 8,13 ;

FCoNaOH 47,78 43,67 1,81 6,75
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4.1.3 FTIR de fibras cruda y cocida con tratamientos superficiales

Se realiz6 espectroscopia infrarroja por trasformada de Fourier a cada muestra de fibra
cruda y cocida, con el fin de identificar los grupos funcionales que se presentan durante el

tratamiento superficial comparado con aquellas fibras sin tratamiento (ST).
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Figura 4.9. FTIR de fibras de agave cocidas con tratamiento superficial

En la Figura 4.9 se presentan los espectros FTIR de las fibras de agave con y sin
tratamiento, donde es posible identificar variaciones en la intensidad de diversas bandas
caracteristicas, lo que evidencia modificaciones en su composicion quimica superficial. En
el intervalo comprendido entre 3000 y 3600 cm-1 se observan cambios en la intensidad de
las bandas asociadas a los grupos hidroxilo (—OH) libres y enlazados, los cuales estan
principalmente relacionados con la celulosa y, en menor medida, con la hemicelulosa. Estas
variaciones sugieren alteraciones en el contenido de grupos polares y en la red de enlaces por

puente de hidrogeno como resultado del tratamiento aplicado (Kululo et al., 2026).
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Asimismo, la banda localizada alrededor de 1740 cm-1 se atribuye a las vibraciones de
estiramiento del grupo carbonilo (C=0), caracteristica de los grupos acetilo presentes en la
hemicelulosa, cuya disminucion o modificacion en intensidad es indicativa de una remocion
parcial de este componente. Por otra parte, las bandas observadas en 1630 y 1235 cm-1 se
asocian a las vibraciones C=C de los anillos aromaticos, correspondientes a la estructura de
la lignina, lo que permite evaluar los cambios inducidos por el tratamiento sobre este
componente amorfo. Finalmente, la banda situada alrededor de 1240 cm-1, atribuida al
estiramiento C—O del grupo carbonilo, refuerza la presencia de hemicelulosa en las fibras y
sugiere modificaciones en su superficie tras el tratamiento (Gowtham et al., 2025; Saraswat

et al., 2023).
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Figura 4.10. FTIR de fibras de agave crudas con tratamiento superficial

Los espectros FTIR correspondientes a las fibras crudas se muestran en la Figura 4.10,
en ella se evidencia las variaciones significativas en la intensidad de diversas bandas

caracteristicas, lo que refleja la composicion quimica superficial propia del material sin
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tratamiento. En la regiéon comprendida entre 600 y 800 cm™' se identifican bandas asociadas
a grupos hidroxilo disponibles, cuya presencia estd relacionada con los constituyentes
polisacaridos de la pared celular. Adicionalmente, las bandas localizadas en 2860 y 2920
cm!, atribuidas a las vibraciones de estiramiento C—H, se asocian a la presencia de ceras,
lipidos y otros extractivos que recubren la superficie de la fibra (Ramakrishnan et al., 2023;
Ronald Aseer et al., 2022).

Asimismo, la banda observada alrededor de 1320 cm™!, relacionada con deformaciones
C-O y C-H, es caracteristica de la lignina, lo que confirma la elevada proporcion de
componentes amorfos presentes en las fibras sin tratamiento, lo anillos de glucosa se ven
reflejados en las bandas de 890 y 770 cm™! en los grupos metilo C-H, los grupos carbonilo
C=O0 se presenta en las bandas de 1750 cm™!, se us6 la relacion de absorbancias A1372/A150s
para determinar el indice de perdida de lignina PL en la estructura de la fibra. Esta relacion
indica un cambio en los enlaces glicosidicos, y la vibracion de los enlaces C=C aromaticos
representativos de la lignina, se evidenci6 que las fibras sin tratamiento obtuvieron un valor
PL de 0,72, las fibras tratadas con NaOH y acido acético un valor de 1,17 y 1,05
respectivamente, indicando una pérdida de lignina con el tratamiento alcalino. Estos
resultados son consistentes con las observaciones realizadas mediante microscopia
electronica de barrido (SEM), donde las fibras crudas exhiben una superficie relativamente
lisa y recubierta por una capa continua, atribuida a la presencia de ceras, lignina y otros
materiales cementantes. La correlacion entre los resultados FTIR y el analisis morfoldgico
sugiere que estos componentes superficiales actian como una barrera que limita la
exposicion de las microfibrillas de celulosa, influye negativamente en la adhesion fibra—

matriz en materiales compuestos (Jardon-Maximino et al., 2023).

4.3 Caracterizacion mecdnica de resina epoxica bisfenol A

Se evaluaron dos formulaciones de resina epdxica basada en bisfenol A curadas con un
endurecedor de poliamina cicloalifatica, empleando relaciones estequiométricas 2:1 y 1:1
(resina:endurecedor). Con el objetivo de incrementar la ductilidad del sistema, se aumento la
proporciéon del endurecedor en la mezcla 1:1, favoreciendo su funciéon como agente

plastificante y limitando la formacion de una red de entrecruzamiento altamente rigida entre
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los grupos epoxido. Para cada formulacion se prepararon seis probetas, las cuales fueron
sometidas a ensayos de traccion (K. Jin et al., 2020).

La Figura 4.11 presenta las curvas esfuerzo—deformacion correspondiente a ambas
mezclas de resina, los datos puntuales se unieron con lineas con el fin de obtener una
tendencia. Los resultados evidencian que la formulacion 1:1 exhibe un comportamiento
marcadamente mas ductil, caracterizado por una region plastica més extensa y una mayor
capacidad de deformacion antes de la fractura. En contraste, la mezcla 2:1 presenta valores
superiores de resistencia a la traccion y modulo elastico, lo cual se atribuye a un mayor grado
de entrecruzamiento, resultando en una respuesta mecanica mas rigida, una region plastica
reducida y un comportamiento predominantemente elastico previo a la falla (Bayomi et al.,

2024).
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Figura 4.11. Curva esfuerzo-deformacion resina epoxica
El andlisis de la falla de los materiales constituye una herramienta fundamental para

comprender su comportamiento ductil o fragil. En la Figura 4.12 se muestran las superficies

de fractura de algunas de las probetas ensayadas, donde se aprecia que la mezcla con relacion
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1:1 presenta una deformacion extendida previa a la fractura, caracteristica de un
comportamiento dictil. Por otra parte, la resina formulada en proporcion 2:1 exhibe una
fractura fragil, con evidencia de deformacion pléstica inferior al 4% en la zona de falla (H.

Liu et al., 2023).

Relac1on 2:1 Relac1on1 1

Figura 4.12. Fractura de mezcla de resina/endurecedor 2:1y 1:1

La mezcla 2:1 presenta una resistencia a la traccion superior a 40% en comparacion con
la mezcla 1:1, la capacidad de deformacién es aproximadamente 2 veces mayor a la mezcla

2:1, lo que implica una mayor tenacidad y ductilidad.
4.4 Caracterizacion de aditivos PrPy r-PO

4.4.1 FTIR de aditivos de microfibras PrP y r-PO

En la Figura 4.13 se evidencia una banda de alta intensidad localizada en 1556 cm™ en la
muestra r-PO, la cual se asocia al estiramiento del grupo C=0 y esta directamente relacionada
con el proceso de ciclizacion del poliacrilonitrilo (PAN) durante la etapa de estabilizacion.
Asimismo, se identifica una banda caracteristica en 2220 cm™', atribuida al estiramiento del
grupo nitrilo (C=N), tipica de fibras estabilizadas u oxidadas, lo que confirma la presencia

de estructuras quimicas propias del PAN parcialmente transformado (Terra et al., 2021). Por
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el contrario, las fibras de carbono PrP no presentan la banda en 2220 cm™, lo cual se atribuye
a la carbonizacion ocurrida durante el tratamiento térmico, proceso que conduce a la
eliminacion de grupos funcionales nitrogenados y a la formacion de una estructura carbonosa
mas estable. Adicionalmente, la banda observada alrededor de 1090 cm™' se asocia al
estiramiento C—O, resultado del tratamiento térmico, asi como a la presencia de enlaces Si—
0O-Si, derivados del tratamiento por sol-gel, lo que sugiere la deposicion de silice sobre la
superficie de la fibra (Ballout et al., 2022).

Finalmente, las bandas localizadas en 1340 y 1210 cm™ se atribuyen a vibraciones C—N
y C-O, respectivamente, las cuales estdn relacionadas con la ciclizacion del PAN,
confirmando las transformaciones quimicas inducidas por los tratamientos térmicos y

superficiales aplicados.
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Figura 4.13. FTIR aditivos PrP y r-PO
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4.4.2 Evaluacion de aditivos como material de refuerzo de resina epoxica

Se fabricaron probetas de resina epoxica curada con endurecedor en una relacion 2:1,
incorporando un 0,5 % en peso de aditivo respecto a la resina, con el objetivo de evaluar el
efecto de estos materiales sobre las propiedades mecanicas de la matriz polimérica. En la
Figura 4.14 se presentan los valores promedio de resistencia a la traccion y capacidad de
deformacion correspondientes a las probetas reforzadas con PrP y r-PO.

Los resultados evidencian que los materiales reforzados con PrP presentan un desempefio
superior frente al esfuerzo de traccion, alcanzando un incremento aproximado del 33 % en
comparacion con los sistemas reforzados con r-PO. No obstante, las probetas reforzadas con
r-PO muestran una mayor dispersion de los resultados respecto al valor medio, lo cual sugiere
una menor homogeneidad del sistema. Este comportamiento puede atribuirse a una
distribucion no uniforme del refuerzo dentro de la matriz epoxica, asi como a la posible
formacion de aglomerados, los cuales actian como concentradores de esfuerzos y favorecen

la iniciacion y propagacion de fallas durante el ensayo mecanico (Sanchez & Borwankar,

2010; S. Wang et al., 2024) .

40 T N T 4’0
| I Resistencia
I Dcformacion
35 4 - 3.5
30 H - 3,0

(o]
Lh
1

Resistencia (MPa)
S
1
I
uM
=]
Deformacion (%)

15+ - 1,5
10—- - 1,0
5—- - 0,5
0: - 0,0

r-PO PrP
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4.4.3 Evaluacion de morfologia y tamario de aditivos.

Se realizdé microscopia electronica de barrido (SEM) a los aditivos con el proposito de
analizar su morfologia y distribucion de tamanos. Los didmetros caracteristicos se
determinaron mediante el software ImagelJ, a partir de la medicién de 80 microfibras para
cada tipo de aditivo, lo que permitié obtener una distribucion representativa. En la Figura
4.15 se presentan las micrografias correspondientes, donde se aprecia la morfologia y

dispersion dimensional de los aditivos analizados.
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Figura 4.15. SEM aditivos a) PrP, b) r-PO

Las medidas de longitud y didmetro de cada microfibra correspondiente de cada aditivo
se presentan en la Figura 4.16 donde se evidencia que las fibras PrP presentan didmetros
promedio de 6,78 um y una desviacion de 0,77 um, por otra parte las microfibras de los
aditivos r-PO presentan didmetros mayores con un promedio de 10.24 y una desviacion de

5.57, esta heterogeneidad podria causar una mala distribucioén o aglomeracion al momento
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de ser dispersado por en la resina, por otra parte la longitud de las microfibras de los aditivos

r-PO y PrP se encuentra en un promedio de 47,3 y 53,7 um respectivamente, con dispersion

superior al 80% (Pei et al., 2023).
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Figura 4.16. Distribucion de medida de diametro y longitud de microfibras de los aditivos

Se obtuvieron micrografias SEM de los cortes transversales de las microfibras

correspondientes a los aditivos analizados. En la Figura 4.17 se observa que las microfibras

r-PO presentan una morfologia transversal de tipo arrifionada o en forma de frijol,

caracteristica de materiales obtenidos mediante procesos de hilatura en himedo. Esta
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geometria se asocia al mecanismo de coagulacion durante la formacion de la fibra, dando
lugar a una estructura interna tipica del poliacrilonitrilo (PAN).

Por otra parte, los cortes transversales de las microfibras PrP exhiben una morfologia
predominantemente circular, lo cual indica los procesos térmicos en la que estas fibras fueron
producidas, la forma se debe a que ocurre una contraccion isotropica como resultado de la
perdida de masa a temperaturas superiores de 350°C. Estas diferencias morfoldgicas reflejan
variaciones en los pardmetros de procesamiento y son consistentes con las observaciones de

uniformidad dimensional reportadas previamente (Y. Liu et al., 2024; Z. Xu et al., 2008).
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Figura 4.17. Cortes trasversales microfibras de ii a r-PO b) PrP

4.5 Evaluacion del contenido de fibra corta de agave tequilana weber azul

Con el fin de determinar el limite de contenido de fibra corta de agave, se realizaron
probetas con una mezcla de resina y catalizador en relacion 2:1 y fibra corta cocida de agave,
incrementando el porcentaje en peso de fibra. Se realizaron curvas de esfuerzo versus
deformacion de los compuestos fabricados para evaluar como cambia la resistencia a la
traccion y la deformacion a medida que se incrementa el porcentaje de fibra en el material.
En la figura 4.18 se observa el incremento en la resistencia cada que aumenta el contenido
de fibra, ademas se observa como disminuye la capacidad para deformar antes de la fractura,
un comportamiento comun en el refuerzo de matrices poliméricas, sin embargo, cuando se

agrega un 14% fibra corta de agave las dos propiedades mecanicas se ven afectando lo cual
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indica un limite de refuerzo en el que se crean tensiones internas que evitan el soporte de

cargas entre las dos fases.
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Figura 4.18. Influencia del contenido de fibra corta de agave en las propiedades
mecanicas del material compuesto

En la Figura 4.19 se muestra el comportamiento mecénico con la adicién en diferente
composicion de fibra de agave mediante curvas de esfuerzo deformacion, se evidencia una
notable disminucion de la ductilidad a medida que se incrementa el porcentaje de fibra. De
manera similar, se observa el incremento del modulo elastico con la adicion de fibras de
refuerzo. Es un comportamiento caracteristico de materiales compuestos reforzados con
fibras de diferentes morfologias y tamafos, distribuidas de manera aleatoria, la reduccion de
la capacidad de deformacion de la matriz conlleva a un incremento de la rigidez global ya
que no ofrece un refuerzo de manera unidireccional al esfuerzo de carga que se aplica durante

el ensayo.
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Figura 4.19. Curva esfuerzo vs deformacion en funcion del contenido de fibra corta de
agave

4.5 Resistencia al corte interfacial (IFSS) de las fibras OPAN y r-OPAN

Debido a la importancia que tiene la fuerza de adherencia o resistencia al corte interfacial
en el comportamiento mecéanico de un material compuesto, se evaluo esta propiedad con las
fibras estabilizadas. Asimismo, se analiz6 el efecto del tratamiento superficial sobre la
interaccion con la matriz, para ello se realizd la técnica de fragmentacion de un
monofilamento en resina epoxica. Para cumplir con la plasticidad requerida para la prueba
se elaboraron probetas en una relacion resina endurecedor de 5:4, ya que al incrementar la
proporcion de endurecedor las aminas actiian como plastificante incrementando la capacidad
de deformacion superior al doble de la fibra, este valor se estipuld como resultado de
diferentes pruebas, variando la proporcién de resina y endurecedor para conseguir una
deformacion antes de la ruptura de 70%. se sometio las probetas a traccion hasta alcanzar
una deformacion superior al 50%, se mide los fragmentos en un microscopio Optico para

determinar la longitud critica (l) y posteriormente la IFSS (15) mediante la Ecuacion 4.4. para
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ello se requiere los valores del didmetro (d) de la fibra a evaluar y la resistencia a la traccion
(o) de dicha fibra.
ord
Ts =
21,

Ecuacion 4.4

En la Figura 4.20 se observa como la fibra se fragmentd en trozos con diferentes
longitudes, debido a la alta zona elastica que presenta la resina, posterior al ensayo esta se
recupera y retrocede la deformacion eléstica aplicada, es por esta razon que los filamentos

fragmentados se recogen y no es posible observar el espaciamiento entre ellos.
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Figura 4.20. Fragmentacion de monofilamento a) Durante la deformacion. b) Mediciones
de longitud después de la deformacion elastica

Los valores de longitud critica promedio de fragmentacion obtenidos a partir del ensayo
se presentan en la Tabla 4.4. Un mejor anclaje interfacial entre la fibra y la matriz se
demuestra en una reduccion en la longitud de los fragmentos de la fibra durante el ensayo de
traccion del monofilamento, ya que la fibra tendrd una menor tendencia al deslizamiento
conforme a la deformacion de la matriz. Los resultados obtenidos mediante este ensayo
evidencian que el tratamiento con &cido nitrico promueve un incremento de la rugosidad
superficial, lo que traduce un aumento del area de contacto efectiva con la matriz de resina
epodxica. Como consecuencia, la fibra tratada muestra un mayor esfuerzo cortante interfacial,
reflejando una mayor transferencia de carga entre la fibra y la matriz. No obstante, se observa
que a pesar de esta mejora interfacial, el IFSS se encuentra relativamente bajo en
comparacion con los reportados en la literatura, ver Tabla 4.5, Esto se debe a la perdida de

resistencia a la traccion de los filamentos posterior al tratamiento quimico, presentado en la
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Figura 4.1, ademas de la inferior resistencia en traccion de la fibras estabilizadas en
comparacion con fibras de carbono, comunmente usadas para materiales compuestos de alto

rendimiento (Q. Wu et al., 2020).

Tabla 4.4. Resistencia al corte interfacial IFSS de fibras estabilizadas con tratamiento
superficial

Fibra Didametro (um) ar(Mpa) Longt?zc’;’l)crltzca IFSS t5 (MPa)
r-OPAN-ST 21,3 121,18 1149,06 1,128
r-OPAN-HNO3 17,6 35,51 115,75 2,708
r-OPAN-SiO2 22,0 110,96 1535,12 0,80
OPAN-ST 15,7 176,11 131,1 10,52
OPAN-HNO3 16,0 60,11 94,8 5,07
OPAN-SiO2 17,7 162,52 810,07 1,77
Tabla 4.5 Valores de IFSS reportados en la literatura
Matriz Refuerzo Tratamiento IFSS t, (MPa) Referencia
. L. . Recubrimiento con (Q. Wuetal.,
Resina epoxica Fibra de carbono Dapsona 77,8-96,9 2020)
Oxidativo con (Qin et al
Resina epoxica Fibra de carbono  H202 + Nanotubos 66,2-75,1 "
2020)
de carbono
PEEK Fibra de carbono ’Tr.atamlen:[o. 54,0-92,0 (Umemura et
quimico con acido al., 2025)

En la Tabla 4.4 es posible evidenciar que el tratamiento con sol-gel SiO2 no es favorable
para la interfaz con la resina epdxica, por el contrario el tratamiento con HNOs presenta una
adherencia mas fuerte, sin embargo dicho tratamiento deteriora las propiedades mecanicas
de las fibras y a pesar de disminuir la longitud critica, su resistencia individual es
relativamente baja en comparacion con las fibras sin tratamiento, por esta razon la fibra con

mayor IFSS es la OPAN sin tratamiento, dado a su longitud critica y mejor resistencia
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individual, por otra parte las fibras r-OPAN-HNO3 presentaron un incremento de IFSS de
140% con respecto a las fibras sin tratamiento y la fibra OPAN-HNO3 redujo un 51,8 % el
valor de IFSS con respecto a la fibra sin tratar. Las fibras OPAN-SiO; y r-OPAN-SiO>
presentaron un bajo desempeiio en la IFSS reduciendo en un 83,1 y 29,1% respectivamente
en comparacion a las fibras sin tratar, esto se debe a la superior resistencia a la traccion de la
fibra individual estabilizada OPAN, aunque el tratamiento con acido disminuye la longitud
critica, la cual indica un mejor de anclaje con la matriz, la fuerza de adherencia no es
significativa debido a la baja resistencia a la traccion de la fibra, dicho valor (of) representa
el limite de carga que puede soportar la fibra antes de la fractura, al tener un bajo oy, la fibra
se fractura antes de aprovechar la buena adherencia que ha ganado tras el tratamiento con

H>NO;3 (Bourdeau et al., 2024).

4.6 Diserio de experimentos Taguchi L8 de fibras estabilizadas

Se desarroll6 un disefio de experimentos de arreglo ortogonal tipo Taguchi L8, en donde
los factores seleccionados se definieron con base a los materiales constituyentes de cada fase
y las variables del proceso de fabricacion de los materiales compuestos de cada experimento.
A cada factor se propuso dos niveles, teniendo en cuenta la relacion resina:endurecedor, el
tipo de fibra (OPAN y r-OPAN)), el tipo de aditivo (PrP y r-PO), la concentracion del aditivo,
el tratamiento aplicado a las fibras estabilizadas, y el tiempo de dispersion de los aditivos en
la matriz de resina epoxica.

Como variables de respuesta del disefio se seleccionaron la resistencia a la traccion y la
capacidad de deformacion del material compuesto, ya que dichas variables permiten evaluar
el desempefio mecanico del sistema. La Tabla 4.6 se presenta el resumen de los factores y
niveles considerados en el disefio experimental, asi como los valores obtenidos para las

variables de respuesta correspondientes a cada experimento.

Tabla 4.6 Diserio de experimentos para fibras estabilizadas

Relacion L Tiempo Tipode | . Tratamiento  Resistencia  Deformacion
Exp. R/E Aditivo (min) fibra 76 aditivo superficial (MPa) (%)
1 1:1 r-PO 2 OPAN 1,00 HNO; 7,24 9,31
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2 1:1 r-PO 2 r-OPAN 0,25 Si0; 1,05
3 1:1 PrP 5 OPAN 1,00 Si0, 5,08
4 1:1 PrP 5 r-OPAN 0,25 HNO:; 2,53
5 2:1 r-PO 5 OPAN 0,25 HNO:3 17,50
6 2:1 r-PO 5 r-OPAN 1,00 Si0, 12,48
7 2:1 PrP 2 OPAN 0,25 Si0; 13,04
8 2:1 PrP 2 r-OPAN 1,00 HNO:3 20,37

14,17
17,5
12,31
5,1
8,02
6,64
4,72

En la Tabla 4.6 se muestra los experimentos realizados y las variables de respuesta
porcentaje de deformacion y resistencia a la traccidon para cada experimento, en esta se
observa una diferencia significativa entre los experimentos realizados con relaciones resina
y endurecedor de 1:1y 2:1.

Se realiz6 el analisis de varianza ANOVA con el fin de encontrar los valores de F de
Fisher o razon F que relacionan la varianza de cada factor con la varianza del error; los
valores inferiores a 2 indican que el error es superior al factor evaluado, por lo tanto, ese
factor no es significante con la propiedad a analizar (Ramabulana et al., 2019). En la Tabla
4.7, se muestra que los factores mas significativos son la relacion resina-catalizador y el
tratamiento superficial realizado a la fibra, ambos factores afectan la resistencia a la traccion
del material, es evidente que los compuestos preparados con una relacion de resina-
catalizador de 1:1 presentan una menor resistencia a la traccion en comparacion con aquellos
preparados en relacion 2:1, esto se debe principalmente al exceso del grupo amina durante el
entrecruzamiento lo que disminuye la fuerza de este enlace actuando como plastificante y
otorgandole mas ductilidad a sacrificio de resistencia mecanica, como se muestra en la Figura
4.11. El tratamiento con 4cido nitrico por su parte incremento la variable de respuesta dado
al aumento de rugosidad y funcionalizacion con grupos oxigenados que le otorgan una mayor
impregnacion con la resina epoxica, como se muestra en la seccidon 4.2 en la que se indica
los grupos funcionales presentes después del tratamiento con acido nitrico. Por otro lado, los
demas factores no fueron significativos para esta propiedad (Mustapha et al., 2021).

En la Tabla 4.8 se registran los valores de F para la variable de deformacion, indicando
un resultado similar con preferencia al nivel opuesto de la variable de resistencia a la traccion,

los compuestos fabricados con una relacion resina y catalizador 1:1 presentan un
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comportamiento mas ductil debido a un débil entrecruzamiento de los grupos epoxi, producto
del exceso de aminas al momento de la polimerizacion, lo que se demuestra en una mayor
capacidad ductil (ver seccion 4.3). Ademas, las fibras tratadas con SiO; no presentan una
favorable interaccién con la matriz, lo que favorece el desplazamiento entre fases, por lo
tanto, una mayor deformacion. El tiempo de dispersion en el ultrasonido, fomenta una mejor
distribucion de los aditivos con la matriz, con el fin de evitar aglomeracion que puedan
concentrar esfuerzos y provocar una falla prematura, este es un factor significativo en la
capacidad de deformacion, con un valor de F de 2,37 favoreciendo al nivel més alto que
incrementa la ductilidad del compuesto. El tratamiento de sol-gel por su parte favorece la
capacidad de deformacion la causar un anclaje débil entre las fases, de esta forma no permite
una correcta transferencia de carga lo que se traduce en una libertad en elongacion de la
matriz al momento de ser afectada por el esfuerzo de tension, estos resultados concuerdan
con los resultados de la resistencia al corte interfacial IFSS en la que dicho tratamiento

presenta el menor valor del esfuerzo cortante superficial .

Tabla 4.7. Analisis de varianza ANOVA para la resistencia a la traccion del material
compuesto con fibras estabilizadas

Suma de Grados de

Varianza

Factor cuadrados Libertad F
(SS) (GL) )

R:C 282,1036 1 282,10 29,78
Aditivo 0,9461 1 0,95 0,10
Tiempo 2,1055 1 2,11 0,22
Fibra 5,1616 1 5,16 0,54
% Aditivo 15,2885 1 15,29 1,61
Tratamiento 31,9918 1 31,99 3,38
Error 9,4735 1 9,47 -
Total 356,54 7

Tabla 4.8. Analisis de varianza ANOVA para la deformacion del material compuesto con
fibras estabilizadas
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Suma de Grados de

Factor cuadrados  Libertad  Varianza (V) F
(SS) (GL)

R:C 0,0104 1 0,0104 29,52
Aditivo 0,0003 1 0,0003 0,76
Tiempo 0,0008 1 0,0008 2,37
Fibra 0,0000 1 0,0000 0,01
% Aditivo 0,0000 1 0,0000 0,07
Tratamiento 0,0028 1 0,0028 7,91
Error 0,0004 1 0,0004 -
Total 0,0151 7

Por otro lado, el tratamiento superficial aplicado a las fibras estabilizadas muestra un
efecto visualmente distinguible. El tratamiento con &4cido nitrico (HNOs) obtiene un
incremento en la resistencia a la traccion, lo cual puede atribuirse a una mejora en la adhesion
con la matriz, asociada al aumento de rugosidad y a la incorporacion de grupos funcionales
polares oxidados en su superficie. En cambio, el tratamiento mediante impregnacion de sol-
gel de didxido de silicio favorece en la capacidad de deformacion, lo que nos indica una
adherencia menor relacionado con la formacién de una capa cerdmica que no produjo una
adherencia adecuada con la superficie de la fibra, por lo tanto esta actiia de manera deslizante
con la matriz, permitiendo una menor trasferencia de carga entre las fases (That et al., 1996;

Zheng et al., 2019)



Resultados 64

Gréfica de efectos principales para Resistencia a la traccion

Relacion R/C Aditivo Tiempo de dispersion (min)
15,0
12,5
10,0 e T
7.5
5,0
8
3 I:1 12 PrP r-PO 2 5
= Fibra % Aditivo Tratamiento Superficial
15,0
12,5
10,0 \ /
7.5
5,0
OPAN r-OPAN 0,25 1,00 HNO3 Si02

Figura 4.21. Grdfica de efectos principales para resistencia a la traccion del diserio de
experimentos con fibras estabilizadas
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Grafica de efectos principales para Deformacion

0.14 Relacion R/C Aditivo Tiempo de dispersion (min)

0,12
.10 \ /
0,08

2 5

0,06
1:2 PrP r-PO
Fibra % Aditivo Tratamiento Superficial

Media

0,14

0,12

0,10 N —" e —

0,08

)

0,06

)

OPAN r-OPAN 0,25 1,00 HNO3 Si02

Figura 4.22 Grdfica de efectos principales para resistencia a la deformacion del diserio de
experimentos con fibras estabilizadas

El tratamiento con 4cido nitrico, resulta ser un factor claramente influyente. Este
comportamiento va relacionado con los resultados obtenidos mediante microscopia SEM
donde las fibras tratadas evidencian un incremento en la rugosidad superficial, lo que
incrementa el area de contacto con la matriz, y por lo tanto un mayor anclaje. Los analisis
FTIR evidencian cambios en los grupos funcionales de la superficie de la fibra tras el
tratamiento acido, ligadas a la incorporacion de grupos funcionales oxigenados, los cuales
aumenta la humectabilidad de la fibra y por lo tanto la afinidad fibra—matriz (Mei et al.,
2022).

Los resultados del ensayo de fragmentacion de filamento reafirman la mejora en el IFSS
de las fibras tratadas con HNO:s, estas presentan longitudes promedio inferiores, lo que indica
un mayor esfuerzo cortante el cual disminuye el deslizamiento de la fibra y una mejor

transferencia, dicho tratamiento confirma que es mas relevante y efectivo para mejorar la
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interfaz y el desempefio del material, lo que se ve representado en los resultados del disefio
de experimentos.

Se realiz6 un andlisis de las fracturas de los materiales compuestos mediante SEM, con el fin
de observar morfologias y caracteristicas de las fallas, en la Figura 4.23 a) y 4.23 d) se
muestra como las fibras r-OPAN se acumularon en la zona centro de la falla donde ocurre la
deformacion del material, se observa el desprendimiento de las fibras tratadas con sol-gel de
SiO2 y una zona de interfaz relativamente amplia con la matriz de resina epoxica en relacion
1:1. En la Figura 4.23 b) y Figura 4.23 ¢), se evidencia una fractura fragil en la que las fibras
OPAN tratadas con HNOs3 son cortadas a medida que se propaga la falla, no se observa
desplazamiento de dichas fibras, mejorando la superficie de anclaje de la fibra debido a la
deposicion de grupos funcionales oxidados y al aumento de rugosidad apreciable, esto
conlleva a una interfaz fuerte y estable. Por otra parte, la figura 4.23 c¢) y Figura 4.23 f),
muestran un crecimiento de la fractura fragil desde el lado superior izquierdo de la probeta,
ademas es posible identificar los cortes de las fibras r-OPAN tratada con HNOs, sin
evidenciar desplazamiento, se observa la interaccion del aditivo PrP en la zona de fractura
indicando una contribucion retardando la propagacion de la fractura, el experimento 8 es
aquel con mejores resultados en resistencia a la traccion, ya que fue preparado con el nivel

mas contribuyente de cada factor.
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Figura 4.23. Micrografias SEM de la superficie de fracturas de materiales compuestos con
fibras estabilizadas, a) Experimento 2 40X, b) Experimento 5 40X, c¢) Experimento 8§ 40X,
d) Experimento 2 500X, e) Experimento 5 500X, f) Experimento 8 500X

4.7 Diserio de experimentos Taguchi L8 de fibras de agave tequilana weber azul

Se elabor6 un disefio de experimentos similar al realizado a las fibras estabilizadas,
cambiando el tratamiento, con el fin de determinar los efectos principales que repercuten en
las variables de respuesta (ver Tabla 3.2).

Se realizo el analisis de varianza para las variables de respuesta, en este se determiné el
valor de F, con la Tabla 4.9 se concluye que los factores mas relevantes son la relacion de
resina, el tipo de fibra y el porcentaje de aditivo, aquellos compuestos con una relacion 2:1
presentan una mayor resistencia a la traccion, las fibras cocidas tienen una resistencia
superior a las fibras crudas, por otra parte aumentar la concentracion de aditivo, favorece la
resistencia, ya que rigidiza la matriz de resina epdxica. Debido a que el disefio experimental
presentado solo tiene un grado de libertad como error y los valores de F calculados son
elevados, se procede a realizar el procedimiento de pooling, con el fin de obtener una
estimacioén mas confiable, para ello se agrupd como error, los factores con una contribucion
porcentual menor, dichos factores fueron el tipo de aditivo, el tiempo de dispersion y el
tratamiento. El tratamiento de la fibra es un factor no relevante, a pesar que los resultados del
FTIR indican una mayor limpieza de las fibras tratadas con NaOH en comparacion con
aquellas sin tratamiento, esto puede deberse que la adhesion entre la fibra y la matriz no es

la suficiente para tener una buena cohesion aun después de los tratamientos, ademas existen
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otros factores que no fueron considerados, como la orientacion de las fibras cortas dispersas
en la matriz este factor puede cambiar la resistencia a la traccion ya que es un esfuerzo que
se realiza en una sola direccion, por esta razon el valor del factor del error debe ser mayor
para diferenciar de aquellos factores que sin son realmente contribuyentes.

Respecto al tratamiento superficial, el analisis de varianza indica que esta variable no es
significativa en la capacidad de deformacion del material y en la resistencia a la traccion, ya
que ambos tratamientos incrementan las resistencia de la fibra con valores similares, algo
comparable con estudios reportados en la literatura (Sukmawan et al., 2024). El tratamiento
acido favorece una mejor compatibilidad interfacial, haciendo que la transferencia de
esfuerzos sea mas efectiva, en cambio el tratamiento alcalino puede realizar modificaciones
superficiales que mejoran la ductilidad del sistema favoreciendo el deslizamiento entre las
fases. Sin embargo, no existe una diferencia estadistica en el nivel de este factor, ambos
tratamientos otorgan un incremento equivalente en la resistencia mecédnica de los materiales
compuestos, el NaOH limpia la superficie y reduce la lignina con el fin de mejorar la
interaccion con la matriz, por otra parte el acido acético le proporciona hidrofobicidad,
fomentando grietas en la superficie para que esta interactie mejor con la matriz, es un
tratamiento usado en fibras de origen natural (Arunachalam et al., 2024; Mundhe &
Kandasubramanian, 2024).

En la Tabla 4.10, se puede identificar que el comportamiento de la deformacion solo
depende principalmente de la relacion entre resina y catalizador, otorgandole un
comportamiento ductil al material compuesto.

Tabla 4.9 Analisis de varianza ANOVA para la resistencia a la traccion del material
compuesto con fibras de agave

Suma de Grados de

Factor cuadrados Libertad Varianza F
(sS) (GL) ")
R:C 903,7357 1 903,736 156.255,62
Aditivo 0,2243 1 0,224 38,79
Tiempo 0,2268 1 0,227 39,21
Fibra 2,8050 1 2,805 484,98
% Aditivo 3,2630 1 3,263 564,17

Tratamiento 0,0106 1 0,011 1,83
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Error 0,0058 1 0,006 -
Total 910,28 7

Tabla 4.10. Analisis de varianza ANOVA para la deformacion del material compuesto con
fibras de agave

Suma de Grados de

Factor cuadrados Libertad Va;;ilc/z)nza F
(SS) (GL)

R:C 0,2947 1 0,295 61,60
Aditivo 0,0031 1 0,003 0,66
Tiempo 0,0038 1 0,004 0,80
Fibra 0,0025 1 0,003 0,53
% Aditivo 0,0038 1 0,004 0,80
Tratamiento 0,0037 1 0,004 0,78
Error 0,0048 1 0,005 -
Total 0,32 7

Enla Tabla4.11 se observa tras el pooling los valores de F calculados tomando en cuenta
la asignacion de 4 grados de libertad para el error, se observa que los valores de F son
inferiores a los de la Tabla 4.8, esto se debe a al incremento del cuadrado del error, este ajuste

nos proporciona una mejor estimacion de la varianza reduciendo el riesgo de falsos positivos.

Tabla 4.11. Analisis de varianza ANOVA con pooling para la resistencia a la traccion del
material compuesto con fibras de agave

Suma de Grados de

Factor cuadrados Libertad Vaz;i;)nza F
(SS) (GL)
R:C 903,7357 1 903,736 7.732,81
Fibra 2,8050 1 2,805 24,00
% Aditivo 3,2630 1 3,263 27,92
Error 0,4675 4 0,12 -

Total 911,20 7
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Tabla 4.12. Diserio de experimentos para fibras de bagazo de agave

Exp.  Relacion R/E  Aditivo T;ZZZO T/l;?borje u dZ(;'vo ];lenelflj;iice;clztlo Re;]{f[;fg)cia Deformacion
1 1:1 r-PO 2 Cruda 1,00 NaOH 0,91 45,8%
2 1:1 r-PO 2 Cocida 0,25 A. acético 0,80 44.5%
3 1:1 PrP 5 Cruda 1,00 NaOH 0,89 28,3%
4 1:1 PrP 5 Cocida 0,25 A. acético 0,82 45,4%
5 2:1 r-PO 5 Cruda 0,25 A. acético 20,61 2,5%
6 2:1 r-PO 5 Cocida 1,00 NaOH 22,94 2,3%
7 2:1 PrP 2 Cruda 0,25 NaOH 21,15 3,5%
8 2:1 PrP 2 Cocida 1,00 A. acético 23,74 2,1%

Los resultados del segundo disefio de experimentos tipo Taguchi L8 se muestran en la
Tabla 4.12, estos confirman que la relacion resina/endurecedor (R/E) es el factor que mas
influye en las propiedades mecanicas de los experimentos. Aquellos con relacion 1:1 indican
valores de resistencia a la traccion inferiores a 1 MPa y una deformacion hasta de 46%, este
comportamiento indica una matriz significativamente mas ductil en relacion con aquellos
compuestos con una relacion 2:1, Estos se da por el grado de reticulacion lo que interfiere en
la estabilidad mecénica y térmica de la matriz. Por el contrario, los experimentos con una
relacion de resina de 2:1, presentan mayor rigidez en su estructura polimérica lo cual impide
el paso libre de esfuerzos, lo que se traduce en una menor capacidad de deformacion con un
maximo de 3,5%.

Al analizar los factores tipo de aditivo PrP y r-PO y a las fibras cruda y cocida
incorporadas en una matriz de resina con relacion R/E = 2:1, se observa que no presentan
influencia sobre la capacidad de deformacidn, lo cual indica que, bajo condiciones adecuadas
de curado, los aditivos aportan un refuerzo mecanico similar. Las fibras de agave cocidas

generan una marcada diferencia en la resistencia final, lo que indica que el desempeio
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mecanico del compuesto estd dominado por la matriz epoxica y la fibra de refuerzo mas el

aditivo de anclaje utilizado.

Aditivo Tiempo de dispersion (min) Fibra

12,00

11,75

11,50 / \

11,25

11,00
©
% PO PP 2 5 COCIDA CRUDA
= % Aditivo Tratamiento

12,00

11,75

11,50 s

11,25

11,00

0,25 1,00 ACIDO ACETICO NaOH

Figura 4.24 Grdfica de efectos principales para resistencia a la traccion del diserio de
experimentos con fibras de agave
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Figura 4.25 Grdfica de efectos principales para resistencia a la deformacion del diserio de
experimentos con fibras de agave

En la Figura 4.24 se presentan las graficas de efectos principales para la resistencia a la
traccion. Los resultados indican que el uso de fibra cocida ejerce un efecto positivo sobre la
resistencia a la traccion, lo que sugiere un mejor desempefio de esta fase como elemento de
refuerzo dentro del material compuesto, en concordancia con su resistencia intrinseca como
fase individual. Si bien los anélisis fisicoquimicos y mecanicos favorecen el tratamiento
superficial con NaOH, este factor no se identifica como una variable principal que afecte de
manera significativa la resistencia a la traccion dentro del disefio experimental. Asimismo, la
incorporacion de aditivos conduce a un incremento considerable de la resistencia mecanica,
aunque a expensas de una ligera reduccion en la deformacion.

Por otra parte, en la Figura 4.25 se muestran las graficas de efectos principales para la
deformacion, donde se observa que el Unico factor determinante para esta propiedad es la
relacion de resina, 5 factores restantes presentan un valor de F inferior a 2, lo que indica que
no aportan a esta propiedad. Se analizo la morfologia de fractura de los experimentos con
altas y bajas propiedades mecanicas, en la Figura 4.26 a), se observa como interactua la fibra
cocida con la matriz de resina en relacion 1:1, se observa en la micrografia Figura 4.26 d)
que esta presenta una buena adherencia aparente con la resina, ademas se distingue la
deformacion que le otorga la fibra cuando esta pretende desplazarse para soportar la carga
durante el ensayo, sin embargo debido a la distribucion aleatoria de las fibras y el porcentaje
de carga adicionada a la matriz, esta crea defectos que combinado con una resina con menor
entrecruzamiento provoca fallas prematuras y por lo tanto baja resistencia a la traccion, en la
Figura 4.26 b) y Figura 4.26 e) se identifica que dicha fibra fue fracturada lo que se puede
interpretar como un soporte de traccion por parte de la fibra, ademads es posible observar que
no existe un espaciamiento relativamente amplio entre la superficie de la fibra cruda y la
matriz de resina en relacion 2:1, el porcentaje de adicion de aditivo fue una variable
significativa ya que le otorga mayor refuerzo a una matriz con mejor entrecruzamiento (Bao
et al., 2011). Por tltimo, en las Figura 4.26 c) y Figura 4.26 f) se observa una zona menor de
interfaz entre la fibra cocida y la resina en relacion 2:1, es posible observar las microfibras
del aditivo PrP presente, interactuando en la zona de falla, se observa ademés una fractura

fragil resultado de una matriz con un mejor entrecruzamiento, el experimento 8 mostré la
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mejor resistencia a la traccion fabricado con las mejores condiciones tomando los factores de
relacion 2:1, fibra cocida y la incorporacion del aditivo al 1%, determinado por las variables

mas significativas establecidas por los valores de F.

Figura 4.26. Micrografias SEM de la superficie de fracturas de materiales compuestos con
fibras de agave, a) Experimento 4 50X, b) Experimento 5 50X, ¢) Experimento 8 50X, d)
Experimento 4 500X, e) Experimento 5 500X, f) Experimento 8 500X
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Capitulo 5. Conclusiones

Para las fibras estabilizadas, el tratamiento con acido nitrico demostrdé ser un factor
concluyente en el desempeiio de los materiales compuestos fabricados. Se evidencio
mediante los resultados, la importancia del tratamiento superficial aplicado y los cambios
morfoldgicos y quimicos que estos aportan. En particular, el tratamiento permitié mejorar la
resistencia a la traccion de los materiales compuestos obtenidos a pesar de sacrificar el
comportamiento mecanico del material de refuerzo para incrementar su adherencia con la
matriz.

El anélisis de esfuerzo cortante interfacial mediante la técnica de fragmentacion de fibra
permiti6 evaluar la influencia del tratamiento en la transferencia de esfuerzos desde la matriz
hasta el refuerzo, se determind un valor dos veces superior con el tratamiento acido
comparado con la fibra pristina r-OPAN.

Se concluye que al incrementar la proporcion de endurecedor fenolico por encima de la
relacion de resina (EPSA-RE41)/catalizador 2:1, el esfuerzo a la traccion (o) cae en promedio
alrededor de 25 veces en aquellos experimentos reforzados con fibras naturales y solo 3 veces
en aquellos reforzadas con fibras estabilizadas. Esto esta atribuido a la combinacion de dos
factores principales: 1) un entrecruzamiento poco efectivo de las cadenas poliméricas de
resina epoxica debido al uso de catalizador en una proporcion inadecuada y ii) un incremento
en la densidad de defectos en la matriz polimérica derivados del uso de fibras naturales cortas
en comparacion con aquellos materiales compuestos producidos con fibras contindas
oxidadas.

Por otra parte, los materiales compuestos hibridos curados 2:1 resina/catalizador y
reforzados con fibras con tratamientos superficiales manifestaron propiedades mecénicas
similares (o = 25—50 MPa) a las encontradas en aplicaciones estructurales de bajo esfuerzo
como carcazas de equipos eléctricos y electronicos cominmente elaborados con polimeros
como el ABS y HDPE, para ello se determind como mejores condiciones los compuestos
fabricados con una incorporacion de microfibras de carbono como aditivo en una
concentracion de 1% en peso, un tiempo de dispersion de ultrasonido de 5 minutos,
tratamiento oxidativo con &cido nitrico para las fibras estabilizadas OPAN o r-OPAN y para

los compuestos reforzados con fibras naturales, las fibras cocidas ofrecen un mejor
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comportamiento mecanico. Sin embargo, el tratamiento superficial de NaOH y acido acético
aplicado a las fibras naturales no fue una variable significativa ya que ambos tratamientos
limpian y remueven grasas y lignina de las fibras de manera similar. De esta manera, para
obtener materiales compuestos a un menor costo, la incorporacion de microfibras de carbono
recicladas, fibras textiles como residuo y fibras de bagazo de agave cocidas resultan ser la
opcion mas viable fabricandolas a las condiciones mencionadas anteriormente.

El uso de fibras estabilizadas precursoras y recicladas, al igual que las fibras de bagazo
de agave resultaron ser beneficiosas para el desarrollo de materiales compuestos, es
importante resaltar la resistencia a la traccion obtenida por los materiales fabricados con
fibras naturales, que en comparacion con materiales reforzados con fibras estabilizadas
muestran propiedades competitivas ofreciendo ventajas en términos de sostenibilidad y
reduccion de impacto ambiental. Ambos materiales compuestos llevan materias primas de
desecho y residuo de procesos industriales dando la posibilidad de fabricar materiales para
ciertas aplicaciones a un menor costo.

Se debe continuar con investigaciones en cuanto a la cantidad de fibra limite, orientacién
y tratamientos superficiales que permitan obtener las propiedades mecéanicas adecuadas para
aplicaciones especificas. Incrementando asi una mayor cantidad de fibras de carbono
recicladas que contribuyan con la fabricacion de compuestos mas eficientes, este tipo de
residuo puede ser aplicado en otras matrices poliméricas y en la fabricacion de piezas
mediante manufactura aditiva. Para determinar una aplicacion especifica para los materiales
compuestos propuestos, es necesario realizar una caracterizacion mecanica complementaria,
determinando propiedades a flexion, compresion o impacto que permitan encontrar
relaciones directas con variables asociadas al material y al proceso de conformacion de las

piezas.
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