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Abstract

This study sought to determine the possibility of using waste of candelilla plant
bagasse (Euphorbia antisyphilitica) as reinforcing filler in the thermoplastic polymer
matrix; a composites of polypropylene (PP) reinforced with bagasse fiber of candelilla
residue (FC) were prepared. The composites were prepared with Hakke Rheocord 90 with a
composition of 20, 25 and 30% percent portions of candelillafiber reinforcement with three
different particle sizes of 106pum, 45um and 75um. The composites were mixed with
Polypropylene grafted with maleic anhydride (PPgMA) and without compatibilizer
(PPgMA) to determine the effect of the compatibilizer in the matrix of (PP) with two parts
per hundred of (PPgMA) as a compatibilizer. The effects of compatibilizing and particle
size of candédlillafiber on the physical, mechanical and thermal properties of the composites
were evaluated with infrared spectroscopy (IR), Dynamic Mechanical Analysis (DMA),
Rheology and impact test type Gardner; the specimens for the above tests were made by the
method of compression in a press. The test specimens for 1zod impact test and stress were
elaborated by molding - injection. It was found the effect of the compatibilizer (PPgMA) in
PP composite in rheology testing and DMA. The data of eastic modulus (G'), viscous
modulus (G"), complex viscosity (n), were collected during the test and plotted against
frequency. In the case of storage modulus (E'), loss modulus (E") and the mechanical loss
factor (tan delta) were done in function against temperature. An increase in the E' and E",
and a decrease in tan delta was observed for the composites with the compatibilizing

indicating a good interaction between the fiber and the PP matrix.

Keywords: composites; polypropylene; natural fiber; compatibilizer; mechanical properties;
izod impact test; DMA.



Resumen

El presente estudio trata de determinar la posibilidad de usar residuos de bagazo de
la planta de candelilla (Euphorbia antisyphilitica) como relleno de refuerzo en la matriz
polimérica en termoplésticos, compdsitos de polipropileno (PP) reforzado con residuo de
bagazo de fibra de candélilla (FC) fueron preparados. Los compdsitos fueron preparados
por el Hakke Rheocord 90 con una composicion de 20, 25 y 30 partes por ciento (ppc) de
refuerzo de fibra de candelilla a tres diferentes tamafios de particula 106 um, 75um y 45
um. Los compdsitos fueron preparados con Polipropileno injertado con anhidrido maleico
(PP-g-MA) y sin (PPgMA) para determinar €l efecto del compatibilizante en la matriz de
(PP) utilizando dos partes por cien de Polipropileno injertado con anhidrido maleico (PP-g-
MA) como compatibilizante. Los efectos del compatibilizante y de tamafio de particula de
la fibra de candelilla sobre las propiedades fisicas, mecanicas y térmicas de los compdsitos
fueron evaluadas con espectroscopia infrarrojo (IR), andlisis mecanico dindmico, (DMA),
reologia y prueba de impacto de tipo Gardner, las probetas para las pruebas anteriores
fueron fabricadas por el método de compresion en una prensa. Las probetas para prueba de
impacto de tipo izod y de tension fueron llevadas a cabo por moldeo por compersion. Se
encontré el efecto del compatibilizante (PPgMA) en & compésito de PP en las pruebas de
reologiay DMA. El mddulo dastico (G'), € modulo viscoso (G”), la viscosidad compleja
(m), los datos fueron recolectados durante la prueba y graficados contra la frecuencia. El
modulo de almacenamiento (E’), médulo de pérdida (E'") y e factor mecanico de pérdida
(tan delta) fueron recolectados durante la prueba y graficados contra la temperatura. Un
incremento en losmédulosde E’' y E'’, y una disminucion en latan delta fueron observados
para los compositos con € compatibilizante indicando una buena interaccion entre la fibra

y lamatriz de PP.

Palabras clave: materiales compuestos, polipropileno, fibra natural; compatibilizante;
propiedades mecanicas; ensayo de impacto Izod; DMA.
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I ntroduccion

Las fibras naturales han sido un excelente refuerzo en los termoplasticos debido a sus
ventgas tales como: € bgo costo, bga densidad, ata resistencia, biodegradabilidad, y
renovabilidad. Las aplicaciones de los materiales compuestos de fibra de termoplasticos
naturales se encuentran en piezas automotrices, aeroespaciales, construccion, etc. Sin
embargo, la principal desventgja de la utilizacion de la fibra natural en los termoplasticos no
polares tales como el polipropileno, es la pobre compatibilidad entre ellos. Ademés, € caracter
hidréfilo de las fibras naturales conduce a la absorcion de humedad, causando cambios
dimensionales en las fibras, lainterface de fibra - matriz y la capacidad de transferir latension

delafibraalamatriz paradeterminar la eficiencia de refuerzo con lasfibras[1].

Se han realizado muchos estudios para mejorar la adhesion entre la fibra 'y la matriz
mediante la modificacion de la fibra y/o matriz de polimero utilizando métodos fisicos y
quimicos. Los métodos fisicos tales como: corona, plasma, y tratamiento de calor se usan para
modificar ya sea la fibra o matriz de polimero [2-5]. Los métodos quimicos se aplican para
modificar la fibra y también la matriz. La modificacion de la fibra incluye el tratamiento con
silano [6-9], € tratamiento con isocianatos [10, 11], tratamiento con permanganato de potasio
(KMnO4) [12], € tratamiento con anhidrido maléico [13, 14], € tratamiento acalino [12, 15-
17], etc. Por otra parte la matriz de polimero se modifica quimicamente con monomeros tales
como: anhidrido maléico [14, 18, 19], acrilonitrilo [20], etc.

Entre las diversas modificaciones, se reportd que polipropileno maleado (MAPP) da
una mejoria significativa en las propiedades mecanicas de los compositos de fibra natural con
polipropileno. EI MAPP fue utilizado en compdsitos de yute-PP y se observd un aumento
notable en las propiedades mecanicas [21]. Karnani en 1997 reportd que e MAPP mejorala
adherenciay lainteraccion en los enlaces de la fase en los compésitos de la fibra de kenaf-PP.
Los compositos de kenaf-PP con MAPP tuvieron un incremento en los moédulos de
temperatura y menor deformacién por fluencia de materiales compuestos no acoplados [22].
El uso del copolimero de polipropileno-anhidrido maléico como agente de acoplamiento en
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compadsitos de lino-PP aumento las propiedades mecanicas y disminuy6 la tasa de absorcién
de agua en los compositos [14].

Con € fin de aumentar la fuerza y la resistencia a agua de los materiales naturales
compuestos de fibra termoplastica, se utilizan fibras sintéticas como la fibra de vidrio, para
hibridar los materiales compuestos. Panthapulakkal y Sain en 2007 [23] estudiaron las
propiedades mecanicas y térmicas, asi como la absorcion de agua de los compdsitos
canamol/fibra de vidrio con PP. Se obtuvo una mejora en las propiedades de flexion y en las
pruebas de resistencia en impacto por & método 1zod en los materiales compuestos. Ademas,
la incorporacién de fibra de vidrio en materiales compuestos de cafiamo-PP dio lugar a la
mejora en las propiedades térmicas y la resistencia a agua en los materiales compuestos.
Rozman y col. en 2001 [24] estudiaron las propiedades tensiles y de flexidn en los compdsitos
hibridos de polipropileno - fibra de coco aceitero - fibra de vidrio. Con la adicién de las dos
fibras en la PP, se encontrd una disminucion en laresistencia alaflexion y alatension. Por €
contrario, los modulos de flexion y tension se incrementaron a aumentar la carga de la fibra.
Por otra parte, polipropileno maleado y 3 - (trimetoxysili) - propimetacrilato como
compatibilizador dio resultado en una mejora de las propiedades flexibles y tensibles de los
compositos. Arbelaiz en 2005 [25] reportd que la resistencia tensil y médulo tensil de los
materiales compuestos hibridos de fibra de vidrio/lino-PP dependia de la proporcion de fibra
de vidrio/lino. El copolimero de polipropileno anhidrido maléico (MAAP) también mejoro las
propiedades mecanicas de los materiales compuestos. Thwe y Liao en 2009 [26] encontraron
gue laresistencia tensil y el modulo elastico del polipropileno reforzado con fibra de bambu
(BFRP) y del compuesto hibrido de polipropileno con fibra de bambu reforzados con fibra de
vidrio (BGRP), apenas disminuyeron después del envejecimiento a 25° C durante un mes,
mientras que estos se redujeron significativamente después de envejecimiento a 75° C durante

3 meses.

El MAPP mejoralaresistenciatensil y laresistenciaa agua de ambos compositos. La
incorporacion de la fibra de vidrio trozada en compuestos de cafiamo-polipropileno resulto en

una significativa mejora en las propiedades mecéanicas [27].
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En este estudio se examind € efecto de laincorporacion de lafibra de candelilla como

refuerzo en la matriz de polipropileno y con PP-g-Ma como compatibilizante para mejorar las

propiedades mecani cas, térmicas, reol 6gicas y morfol dgicas del compésito.



Marco Tedrico

1. Marco Tedrico

Hoy en dia existe una gran tendencia a utilizar biofibras como carga o refuerzo en
compuestos termoplasticos. Debido a su flexibilidad durante €l procesamiento, ata rigidez
y bago costo (con base en & volumen), los cuales los hacen atractivos para los fabricantes.
En este siglo hemos sido testigo de las exigencias cada vez mayores para la utilizacion de
plasticos como materias primas importantes, mas del 80% de los cuales son termopl asti cos.
Los compuestos plasticos reforzados con biofibra estan ganando cada vez més aceptacion
en aplicaciones estructurales.

En e desarrollo tecnoldgico con respecto a las exigencias y expectativas de los
consumidores sigue aumentando |la demanda de recursos globales, o que lleva a mayores
cuestiones sobre la disponibilidad del material y la sustentabilidad ambiental. En los
altimos decenios los compdsitos con biofibra han experimentado una notable
transformacion. Estos materiales se han vuelto mas y mas necesarios, tanto que nuevas
composiciones y procesos han sido intensamente investigados, desarrollados y en
consecuencia aplicados. La crisis del petrdleo hizo que los biocompésitos fueran
significativamente importantes y estos se han convertido en materiales de ingenieria con
una extensa gama de propiedades. Sin embargo, a igua que todos los materiales, estan
constantemente bajo presion en la competencia del mercado global, que a su vez, requiere
una continua investigacion. Agquellas épocas donde simplemente se mezclaban plésticos
con rellenos de desechos naturales y la caracterizacion de sus principales propiedades se

han terminado.

El concepto de la utilizacion de plasticos con base biolégica como matrices
reforzadas para biocompdsitos esta ganando més y mas aprobacion dia a dia. El desarrollo
de los surgientes plasticos bio-basados es espectacular desde € punto de vista tecnoldgico y
reflgga su rapido crecimiento en e mercado. La tasa media anual de crecimiento a nivel
mundia fue del 38% del 2003 a 2007. En e mismo periodo, la tasa de crecimiento anual
fue de hasta € 48% en Europa. Se espera que la capacidad mundia de plasticos de base

biol6gica aumente de 0.36 millones de toneladas métricas (2007) a 2.33 millones de
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toneladas métricas en 2013 y hasta 3.45 millones de toneladas métricas en 2020. El
principal producto en términos de volUmenes de produccion sera de plasticos a base de
amidon, acido poliléctico (PLA) y acido polioxiacanoato (PHA) [1].

El creciente nUmero de publicaciones durante |os Ultimos afios, incluyendo articulos
[2-9] y libros [10-14] reflgja la creciente importancia de estos nuevos biocompdsitos. En su
articulo Bledzki y Gassan han estudiado los refuerzos con fibras natural es disponibles que
se utilizan mayormente en los compdsitos de polimero hasta 1999 [15]. En ese trabgo se
tiene como objetivo revisar los refuerzos actuales de fibras naturaes en materiales
compuestos poliméricos del 2000 a 2010. En esa investigacion no se ocuparon de las fibras
naturales de animales (por g emplo, seda o lana) o de algodén o de fibras celulésicas
artificiales. Ese estudio también excluye la fibra de madera o harina. Dado a amplio
alcance de esa investigacion, que fue inevitablemente incompleta, se esperd ofrecer una
vision sensata de las fibras naturales més populares de materiales compuestos poliméricos

en los utltimos 11 afios.

1.1. Fibras de Refuerzo

Hoy en dia existe una mayor conciencia de que los recursos no renovables se estan
volviendo escasos y ha surgido nuestra dependencia inevitable de esos recursos renovables.
Este siglo podria ser llamado € siglo de la celulosa, porque se estan descubriendo méas y
mas productos de recursos vegetales renovables. Se ha determinado generalmente que las
fibras naturales son renovables y sustentables. Las plantas son seres vivos renovables y

sustentable de los cual se obtienen |as fibras naturales.

1.2. Fuentes de las Fibras

Las plantas que producen fibras naturaes, se clasifican como primarias y
secundarias en funcion de su uso. Las plantas primarias son aguellas que se cultivan por su
contenido en fibra, mientras que las plantas secundarias son en las que la fibra se produce
como un subproducto. Y ute, cafiamo, kenaf y sisal son ggemplos de plantas primarias. Pifia,
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palma de aceite y de coco son g emplos de plantas secundarias. En la Tabla 1.1 se muestra
las principales fibras utilizadas comercialmente en compdsitos, que ahora se producen en
todo el mundo [16].

Tablal.1. Mayores fuentes de fibras en relacién comercial .

Fuentes de fibras Produccion Mundial (10° Ton)
Bagazo de cafia de az(car 75,000
Bambu 30,000
Yute 2,300
Kenaf 970
Lino 830
Pasto 700
Ssal 378
Canamo 214
Coco 100
Ramina 100
Abaca 70

1.3. Clasificacion de Fibras

Hay seis tipos bésicos de fibras naturales. Se clasifican de la siguiente manera: las
fibras de corteza (yute, lino, caiiamo, ramio y kenaf), fibras de hoja (abaca, sisal y pifia),
fibras de semillas (coco, algodén y kapoc), fibras de nacleo (kenaf, cafiamo y yute), fibras

de pastos y juncos (trigo, maiz y arroz) y otros tipos (madera y raices).

1.3.1.Lino

El lino, Linum usitatissmum, pertenece a las fibras de corteza. Se cultiva en las
regiones templadas y es uno de los cultivos de fibra mas antiguos en e mundo, (ver figura
1.1). Lafibradelacortezadel lino se utiliza con mayor frecuencia en los mercados textiles
de mayor vaor agregado. Hoy en dia, es ampliamente utilizado en € &aea de los
compésitos. Las propiedades mecanicas y dinamicas de los compdsitos de PP reforzados a
base de fibras de lino no tegjido se estudiaron teniendo en cuenta €l efecto de la zein como
agente de acoplamiento o compatibilizante [17]. El zein es una proteina, extraidadel maiz y

se utiliza como solucién. Se encontrd que el zein como agente de acoplamiento mejora las
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propiedades mecanicas de los compositos. Se encontré también que € modulo de
almacenamiento de los compoésitos aumenta cuando € zein se utiliza como recubrimiento

debido a que incrementa la adhesion interfacial fibra-matriz.

L as propiedades mecanicas tensiles de las fibras de lino se estiman en funcion de su
diametro y su ubicacion en los tallos [18]. La gran dispersion de estas propiedades se
atribuye a la variacion del tamafio de la fibraalo largo de su ge longitudinal. Los valores
mas altos de las propiedades mecanicas de las fibras emitidas desde la mitad de los tallos
estan asociados con la composicion gquimica de sus paredes celulares. Las propiedades
mecanicas de la matriz de compdsitos fibra de lino/epoxi unidirecciona son estudiadas en
funcién de su contenido de fibra. Las propiedades de los compdsitos son mas bajos que los

esperados de las caracteristicas de lafibraindividual .

Se han redizado diversas investigaciones sobre los compdsitos de fibra de
lino/polipropileno. Estos estudios se centran en muchas diferentes variables, incluyendo: la
comparacion entre NMT (matriz de fibra natural termoplastico) y GMT (matriz de fibra de
vidrio termopléastica) [19], también la influencia en la modificacion de la fibralmatriz e
hibrido de fibra de vidrio [20], ademas €l efecto del tratamiento de fibra en las propiedades
térmicasy de cristalizacion [21], iguamente lainfluenciadel tratamiento de superficie en la
interfaz por triacetato de glicerol, aimidon termoplastico, metacril oxipropil trimetoxi-
silano e hilo delino hervido [22], del mismo modo la comparacién de matrices (PP y PLA)
en las propiedades de los compdsitos [23], también los efectos de los materiadles y de
procesamiento de pardmetros [24], de igual forma la influencia de los métodos de
procesamiento [25]. Buttler en 2009 [26] presenta la posibilidad de utilizar compositos de

fibradelino en laindustria de carrocerias y de autobuses.

También ha sido evaluado € efecto de la modificacién de fibra bio-técnica [27], €
comportamiento de fractura y la dureza [28], la influencia del tratamiento de la fibra
alcalina en materiales compuestos unidireccionales [29], € efecto de los parametros de
procesamiento [30] en las etapas de descortezado consecutivos de fibras de lino (barfio,

rasurado, y separacion) en los compdsitos de fibras de lino reforzados con epoxi.
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Compodsitos de fibra de lino reforzados con resina de poliéster han sido evaluados
para conocer la degradacion térmica y la resistencia a fuego [31], los tratamientos
quimicos sobre las propiedades de superficie y de adhesion [32], y € efecto de los
tratami entos quimicos sobre la absorcion de aguay propiedades mecéanicas [33].

Se utilizaron también tres resinas de aceite de soya (aceite de soya metacrilato,
aceite de soya modificado con anhidrido metacrilico, aceite de soya modificado con
anhidrido acético) como matrices de biocompdsitos reforzados con fibrade lino [34].

Figural.1l. Plantadefibradelino

1.3.2. Cahamo

Otro cultivo de fibra basta notable es € cafiamo, que pertenece a la familia del
Cannabis, (ver figura 1.2). Es una planta que crece anualmente en climas templados. El
céhamo es actualmente es objeto de un subsidio de la Union Europea para la agricultura no

alimentaria, y una iniciativa importante estd en curso para su futuro desarrollo en Europa,
(ver figura 1.3).
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Se examinaron compositos de PP con fibras de cafamo, que fueron hechos utiles
mediante la reaccién de fusion injertando metacrilato de glicidilo (GMA) y prepara por
lotes, [35]. La modificacion de las fibras y la matriz de PP, asi como la adicion de varios
compatibilizadores se llevaron a cabo para mejorar las interacciones fibramatriz. En
comparacion con e sistema sin modificar, un composito modificado mostré una mejora en
la dispersion de lafibra en lamatriz de PP y mayor adhesion interfacial como consecuencia

de launién quimicaentre lafibray e polimero (PP/c&famo).

La estabilidad térmica y € comportamiento de fase de los materiales compuestos
fueron en gran medida af ectados por la fibray modificacion de lamatriz. Los cambios en la
morfologia esferulitica y comportamiento de cristalizacion de PP se observaron en los
materiales compuestos debido al efecto de nucleacion de las fibras de cafiamo. Por otra
parte, un marcado incremento en la velocidad de cristalizacion isotérmica PP (en € rango
de 120-138° C) se registré con €l incremento del contenido de c&fiamo modificado. Todos
los compuestos muestran un mayor modulo a la tension (aproximadamente 2,9 GPa) y
menor alargamiento ala rotura en comparacion con PP puro; la compatibilizacion con € PP
modificado (10 phr) resulté en un aumento de la rigidez de los compdsitos como resultado

de lamejora delafibra-matriz en la adhesién interfacial.

Pickering y colaboradores en 2009 [36-38] investigaron los efectos de los quelatos,
hongos de raices blanca, y los tratamientos enziméticos sobre la separacion de las fibras de
cafiamo en paguetes, y la megiora de la union interfacial de las fibras de cafiamo con la
matriz de PP. Los resultados obtenidos mostraron que laresistenciainterfacial alaroturade
los compuestos de fibra tratadas fue mayor que paralos compuestos de fibra sin tratar. Esto
comprueba que la union interfacial de fibras de caiamo con PP fue mejorada por €
tratamiento con hongos de raiz blanca. Los compdsitos formados por fibras de cafiamo
tratados con concentrado de quelatos tuvieron la mas alta resistencia a la tension de 42
MPa, o que equivale a un incremento del 19% en comparacion con los compositos con

fibras de canamo sin tratar.
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Los compositos de PP reforzados con fibra de cadfiamo muestran una reciclabilidad
interesante [39]. Los resultados obtenidos demuestran que las propiedades mecéanicas de los
material es compuestos de fibra de cafiamo/PP se mantienen bien conservados, a pesar de la

cantidad de ciclos de reprocesado.

La viscosidad newtoniana disminuye con ciclos, 1o cual indica una disminucién en
el peso molecular y de la cadena molecular inducidos por € reprocesamiento. La
disminucion de lalongitud de la fibra con € reprocesamiento podria ser otra de las razones
paraladisminucion de la viscosidad.

Se estudiaron las resinas epoxicas, que Se usaron como Mmatriz para materiales
compuestos reforzados con fibra de céfiamo, con respecto a efecto de la estructura de la
fibra en las propiedades de |as pruebas de impacto por caida de peso [40], las propiedades y
comportamiento de los materiales compuestos para codos [41], la conducta de la
transferencia de la carga de impacto a la de los compositos moldeados de resina [42], la
micro-mecanica de los materidles compuestos [43], la influencia de mezclas hibridas
hechas de aceite de soya y nanoarcilla [44], y la utilidad de caflamo sin proceso de bafio

como una fuente de fibra para biocompésitos [45].

Kunanopparat y colaboradores en 2008 [46, 47] estudiaron la viabilidad del gluten
de trigo como una matriz para materiales compuestos reforzados con fibra de cafiamo con

respecto al efecto del tratamiento y la plastificacion térmica en | as propiedades mecanicas.

Figura 1.2. Planta de c&fiamo
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Figura 1.3. Usos de la planta de caflamo

1.3.3. Yute

El yute es producido a partir de plantas del género Corchorus, que incluye alrededor
de 100 especies. Es una de las fibras naturales més baratas y es actualmente la fibra de
corteza con € volumen de produccién mas ato, (ver figura 1.4). Bangladesh, Birmania
Indiay China, proporcionan las mejores condiciones para el crecimiento de yute.

Ray y colaboradores en 2002 [48-50] investigaron extensivamente fibra de yute con
tratamiento alcalino reforzado con resina de éster de vinilo. En sus estudios, consideraron
los comportamientos dindmicos, mecanica, térmica, y de impacto en comparacion con los
compuestos de éster de vinilo con fibra de yute sin tratar. El tratamiento alcalino remueve
la hemicelulosa y mejora la cristalinidad, o que permite una mejor dispersion de la fibra.
Las propiedades dindmicas, mecanicas, térmicas y de impacto fueron superiores debido a
tratamiento acalino, que comprende & tiempo de tratamiento, la concentraciéon y las

condiciones.
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Mohanty y colaboradores en 2000 [51] investigaron los efectos y la influencia
mecanica y la biodegrabilidad en la modificacion de la superficie de los compésitos de
yute/Biopol y yute/PA (Poli Amida).

Se observaron mejoras en la resistencia a la tensién de més de 50%, 30% en la
fuerza'y 90% en laresistencia al impacto de flexion en los compdsitos y son comparativos
con los valores acanzados para las hojas de Biopol puros. Los estudios de degradacion
mostraron que se produce una pérdida de peso de més del 50% de los compdsitos de
yute/Biopol, después de 150 dias de entierro en composta.

Se estudiaron las propiedades de los compositos de yute/pléstico, incluyendo la
estabilidad térmica, la cristalinidad, la modificacion, la transesterificacion, la erosion, la
durabilidad, la orientacién de las fibras en e comportamiento de friccion y desgaste, €
disefio ecol 6gico de los componentes automotrices, y alquilacion [59-66].

La resina de poliéster se utiliz6 como matriz para los compdsitos reforzados con
fibra de yute, la relacion entre la absorcion de agua 'y € comportamiento dieléctrico [67],
las propiedades elasticas, |os criterios de resistencia 'y de rotura [68], |a caracterizacion de
dafios por impacto [69], e comportamiento térmico y a ambiente [70], y € efecto de
tratamiento con silano [71] fueron examinados.
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1.3.4. Kenaf

El Kenaf pertenece a género Hibiscusy hay alrededor de 300 especies. Kenaf es un
nuevo cultivo en los Estados Unidos y muestra un gran potencial como materia prima para
el uso en productos compodsitos, (ver figura 1.5). Los ultimos avances en equipo para
remover cascaras que separalafibradel nicleo de las cortezas combinado con la escasez de

fibras, han remarcado €l interés en el kenaf como unafuente defibra, (ver figura1.6).

El Termoformado ha demostrado que es posible la fabricacion exitosa de |laminas de
PP reforzada con fibra de kenaf en forma de lamina [72]. EI método de fabricacion optima
encontrado para estos materiales se haya en e proceso de moldeo por compresion, que
utiliza un tamizado en capas de un polvo PP micro-fina y fibras de kenaf picadas. El
contenido de fibra (30 y 40% en peso) proporciond refuerzo adecuado para aumentar la
resistencia de la matriz de PP. La compresion de los compositos de kenaf - PP moldeado,
en este estudio, demostrd tener mayor resistencia a la tensiéon y como a la flexion en
comparacion con otros compésitos de fibra natural moldeadas por compresion tal como
sisal, fibra de coco y otros termopl asticos reforzados. Con la ayuda de los datos del médulo
el astico, también fue posible comparar |os beneficios econdémicos del uso de compdsitos de
kenaf en lugar de otras fibras naturales y F-vidrio. La fabricacion del PP maleado reforzado
con kenaf tiene un mayor modul o/costo y un modul o especificamente superior a sisal, fibra
de coco, e incluso F-vidrio. Por lo tanto, proporcionan una opcion parala sustitucion de los
materiales existentes con una mayor resistencia, menor costo alternativo que respeta €
medio ambiente.

Se prepararon compositos hibridos de harina de maderalfibra de kenaf y PP para
investigar e efecto de las propiedades del compdsito hibrido [73]. Los resultados indicaron
gue entre tanto los compuestos no-hibridos de fibra de kenaf y harina de madera mostraron
los valores més atos y més bgos de modulo, respectivamente; los modulos de los
compositos hibridos se relacionan estrechamente con la proporcion de contenido de

particulas de fibraen los refuerzos.
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También se evaluaron las variaciones de las propiedades mecanicas y térmicas
inducidas por la exposicion a los compositos de PP reforzados con fibra de kenaf a
radiacion de haz de electrones [74], la comparacion de los compdsitos de kenaf/PP con los
de fibra de pluma/PP, fibra pulpa de papel kraft reciclado pasta/PP, y fibra de pulpa de
materiales nuevos reciclados/PP [75] y, matriz de fibras de kenaf con su superficie
modificadas por resina de poliéster [76], y la influencia del endurecimiento con caucho

natural en lamatriz de fibras de kenaf con resina de poliéster [77].

Figura 1.5. Fibra de Kenaf Figura 1.6. Planta de K enaf

1.35.Ssd

El sisal es un agave (Agave sisalana) comercia mente producido en Brasil y en €
este de Africa, (ver figura 1.7). Entre 1998-2000 y a partir del 2010, se espera que la
demanda global de las fibras y productos del sisal como € cordel, disminuya a un ritmo
anual del 2.3%. El mercado tradicional de fibras sigue siendo deteriorada por sustitutos
sintéticos y con la adopcion de tecnologias de cosechas que utiliza menos o nada del
cordeles.

Bullions y colaboradores en 2006 incorporaron hidroxido de magnesio y borato de

zinc en compositos de sisal/PP como retardantes de llama[78].

La adicién de retardantes de [lama a los compdsitos de sisal/PP reduce la velocidad
de combustion y aumenta la estabilidad térmica de los materiales compuestos. No se
observo efecto sinérgico cuando se incorporaron € hidréxido de magnesio y € borato de

zinc en los compositos de sisa/PP. Ademas, los compositos de sisa/PP mostraron
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diferencias insignificantes en la velocidades de ruptura lo que indica que los tipos de
retardadores de llama utilizados en este estudio no tuvieron ningln impacto en la
procesabilidad de los compdsitos. Los compdsitos de sisal/PP a los cuales se les afiadieron
retardantes de Ilama, mostraron propiedades de resistencia a la tension y de flexion
comparables a las de los compositos de sisal/PP, que no se les habia afadido retardantes de
llamas.

Se investigaron los compdsitos de Sisal/PP con respecto a los efectos ambientales
sobre e comportamiento de degradacion [79], la influencia de los agentes de
compatibilizadores sobre las propiedades de desgaste por abrasion [80], y € efecto del
envejecimiento en las propiedades mecénicas [81].

Zhang y colaboradores en 2005 [82] desarrollaron todo tipo de compdsitos con
fibras de plantas mediante la conversiéon de su polvo de madera en termopl ésticos usando
un tratamiento adecuado de bencilacion y mezclando fibras de sisal ya fueron discontinuos
y continuos para producir compoésitos a partir de recursos renovables. Las pruebas de
degradacion demostraron que los compésitos preparados de sisal/harina de madera
plastificados fueron totalmente biodegradables. Para acelerar el proceso de
descomposicion, tanto la celulosa y la lignina en los compdsitos deben considerarse. La
hidrofobicidad y la resistencia a fuego de los compdsitos son importantes con respecto a
las aplicaciones précticas. La modificacion molecular y/o la incorporacion de aditivos
inorganicos son medidas apropiadas siempre que la biodegradabilidad de |os compdsitos se

mantiene sin cambios.

Se llevaron a cabo muchos otros estudios sobre compdsitos de poliéster reforzados
con fibra de sisal con respecto a sus propiedades de absorcion de humedad [83], y €
tratamiento de lafibra con micro-células surfactantes [84]. Compdsitos de resinas fendlicas
reforzadas con fibra de sisal fueron investigados con respecto a la modificacién quimica,
tales como la ligninas [85], la modificacion usando caucho de polibutadieno terminado en
hidroxi [86], €l efecto de los ciclos de curado [87], € uso de glioxa a partir de recursos
naturales [88], y € efecto del tratamiento alcalino [89].
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Ademas, la resina epoxi fue utiliza como matriz para compésitos reforzados con
fibra de sisal y la influencia de la orientacion de las fibras se examiné en relacion a las
propiedades eléctricas [90], y a grado de reforzamiento [91]. También se llevaron a cabo
investigaciones utilizando cemento como matriz para compositos reforzados con fibra de
sisal, enfocadas a micro-mecanismo de agrietamiento [92], y los efectos de la aceleracion

de la carbonatacién en los techos del cemento [93].

Towo y colaboradores en 2008 prepararon compositos de fibra de sisal tratados con
una resina epoxi y poliéster como matriz. Realizaron evaluaciones de fatiga y pruebas de

andlisis térmico dindmico [94, 95].

Compdésitos conteniendo altas cantidades de fibras tratadas con tratamientos
alcalinos demostraron tener mejores propiedades mecanicas con las no tratadas. El
tratamiento alcalino tuvo mayor efecto sobre las matrices de resina de poliéster. Se observé
una mejora en la resistencia tensil en los compositos de fibras de sisal con tratamiento
alcaino. Los diagramas de la duracion constante de los compdsitos de matriz epoxi con
altas cantidades de fibras no tratadas o tratadas con alcalinos muestran la superioridad de
los compdsitos de fibra tratada con respecto a la resistencia de bgjo ciclo. Los compdsitos
de matriz epoxi tienen una resistencia tensil méas larga que agquellos compdsitos de matriz
de poliéster. El efecto de tratamiento quimico en la resistencia tensil es significativamente
positivo en compaositos de matriz de poliéster, pero tiene mucho menos influencia en la

resistenciatensil en los compdsitos de matriz epoxi.

También se han estudiado compdsitos de fibras de sisal con otras matrices, tales
como goma [96, 97], fenol-formaldehido [98], acetato de celulosa [99], Bio poliuretano
[100], y polietileno [101], con respecto a su mecénica, morfologia, quimica, Yy
caracteristicas de curacion.
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Figural.7. Plantay fibrade Sisal

1.3.6. Abaca

La fibra de abacd/platano, que proviene de la planta del banano, es durable y
resistente al agua de mar. El abacd, es la mas fuerte de las fibras de celulosa disponibles
comercidmente, es originaria de las Filipinas y en la actualidad se produce ahi y en
Ecuador, (ver figura 1.8). Alguna vez fue la fibra preferida para cuerdas en aplicaciones
marinas.

Bledzki y colaboradores en 2008 examinaron las propiedades mecénicas de
compasitos de PP reforzados con fibra de abacé considerando diferentes longitudes de fibra
(5, 25 y 40 mm) y diferentes procesos de mezclado (procesos de mezclado por moldeo de
inyeccion, por moldeo de compresion y por compresion directa) [102, 103]. Se observo
gue, con e aumento de longitud de lafibra (5-40 mm), laresistenciatensil y propiedades de
flexion mostraron una tendencia creciente pero no fue significativa. La comparacion entre
los tres diferentes procesos de mezclado, demostrd que el proceso de moldeo por inyeccién
tiene un mejor rendimiento mecanico (laresistenciatensil fue de alrededor 90% mayor) que

los otros procesos.
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Thomas y colaboradores en 2006 realizaron un andlisis mecanico dinamico de los
parametros de polaridad de los compdsitos de poliéster reforzado con fibra de platano [104,
105] con especial referencia alos efectos de la carga, frecuenciay temperatura de fibra. Se
encontr6 que e médulo de almacenamiento era més ato para los compdésitos con 40% de
carga, lo que indica que la incorporacién de fibra de abaca en la matriz de poliéster induce
efectos de refuerzo a temperaturas més atas. Aumentando los valores del médulo dinamico
y verificando los bajos val ores de humedad mejoro lainteraccion entre lafibray la matriz.

Las fibras de abacéa se han estudiado con cemento [106], con poliuretano [107], con
resina de poliéster alifatico [108], con PP [109], con urea-formaldehido [110], con PE
[111], con poliéster [112], y con alcohol de polivinilo [113] como matrices, con € fin de

evaluar |as propiedades de |os compasitos.

Figura 1.8. Plantay fibra de platano (abaca)

1.3.7. Fibras de hojas de pifa

La Pifia (Ananas comosus) es una planta tropical originaria de Brasil. Lafibrade la
hoja de pifia es rica en celulosa, relativamente barata y disponible en abundancia, (ver
figura 1.9). Ademés, tiene un potencial para el uso como refuerzo de polimeros. En la
actualidad las fibras de hoja de pifia son un producto de desecho del cultivo de pifiay por 1o

tanto son relativamente baratas y se pueden obtener con fines industriales.
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Threepopnatkul P. y colaboradores en 2008 reforzaron la fibra de la hoja de pifia
con policarbonato para producir compésitos funcionales [114]. Los compositos
modificados de fibras de hoja de pifia tratados con silano exhibieron la més dta a
resistencia tensil y al impacto. El andlisis termogavimétrico mostré que la estabilidad
térmica de los compdsitos es menor que de la resina de policarbonato puro. Ademas, la
estabilidad térmica disminuyd con e aumento de contenido de fibra de la hoja de pifia.

Se estudio la conductividad térmica y la difusividad térmica de los compositos de
fenol-formaldehido reforzados con fibra de hoja de pifia, a través de la técnica de la Fuente
Plana Transitoria (TPS) [115]. Se ha encontrado que la conductividad térmica efectivay la
difusividad térmica efectiva de los compodsitos disminuyen, en comparacion con €

formaldehido de fenol puro conforme lafraccién de carga de fibra aumentas.

Se haintentado la mejora de la calidad de la fibra de hoja de pifia usando diferentes
modificaciones de la superficie, como e desparafinado, € tratamiento alcalino, la
cianoetilacion y la agregacion de acrilonitrilo sobre las fibras desparafinadas [116]. Las
propiedades mecéanicas alcanzan un optimo punto en la carga de fibra de 30% en peso y
entre todas las modificaciones, la concentracion de 10% en peso de fibra con la agregacion
de acrilonitrilo en compositos reforzado con poliéster exhibié la maxima resistencia tensil
(48.36 MPa). Sin embargo, los compositos de fibra ciano-etilada exhiben mejor fortaleza a
laflexion y a impacto, es decir, 41% y 27% mas que € compdsitos lavado con detergente

respectivamente.
También fueron investigadas la influencia del tratamiento de la superficie y €

contenido de fibra en las fibras de hoja de pifia con PP [117] y con caucho natura como
matriz [118].
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Figura 1.9. Fibrade lahojade pifia

1.3.8. Ramio

El ramio pertenece a la familia Urticaceae (Boehmeria), que incluye arededor de
100 especies, (ver figura 1.10). La popularidad del ramio como una fibra textil, (ver figura
1.11), se halimitado en gran medida por las regiones de produccién y por la composicion
quimica, que ha demandado més extenso tratamiento previo que otras fibras de tipo de

corteza comercialmente importantes | os requieren.

Se han fabricado compdsitos de PP reforzados con fibra de ramio utilizando un
método hibrido de los procesos de mezclado - fundido y de moldeo por inyeccién [119].
Diferentes compositos de fibra de ramio / PP se fabricaron mediante la variacion de la
longitud de lafibra, del contenido de fibray del método de pre - tratamiento de lafibra. Los
resultados exhibidos en el aumento de longitud de lafibray del contenido de fibra también
muestran una mayor resistenciatensil, resistencia flexural y resistencia ala compresion. Sin
embargo, también dan resultaos negativos sobre la resistencia al impacto y comportamiento

de elongaci6n de los compdsitos.
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Compdésitos termoplésticos biodegradables consistentes de fibras de ramio y una

matriz de PLA/PCL se fabricaron utilizando el método de polimerizacién insitu [120].

Se discutieron los efectos de la longitud de la fibra y e contenido sobre la
resistenciatensil y de impacto en este composito reforzado con fibra natural biodegradable,
incluyendo la influencia de un agente compatibilizante de silano para mejorar |a adhesién
interfacial. Los resultados mostraron gque la resistencia tensil y al impacto fueron mas atos
cuando se emplea un agente compatibilizante de silano, cuando la longitud de la fibra de
ramio erade 5-6 mm, y el contenido de fibra era 45% en peso. Se hicieron paneles a prueba
de balas de |os compositos reforzados con fibra de ramio con epoxi como matriz por medio
del proceso de poner capas a mano. Estos prototipos de paneles a prueba de balas se creian
que serian més ligeros en peso y méas econdmicos que los paneles a prueba de balas
convencionales. Los paneles a prueba de balas convencionales estan hechos de placas de
ceramica, compositos de kevlar (aramida), y material a base de acero, que son populares en
equipos anti-balistico estandar militar hoy en dia. Los resultados de las pruebas de disparos
de bala mostraron que los paneles podian resistir la penetracion de un proyectil de alto
impacto (Nivel I1) y obtener solo las fracturas minimas. Las pruebas balisticas de nivel 1V
demostraron que todos los paneles prototipo no pudieron resistir impactos del proyectiles
de ata velocidad. Por lo tanto, las pruebas demostraron que las fibras de ramio tienen

suficiente resistenciaalaroturay latenacidad paralas pruebas de balanivel 11 [121].
Las fibras de ramio también se reforzaron mediante poliéster [122, 123], con epoxi-

biorresina [124], con proteina de soya [125, 126], con epoxi [127] y PP [128] como

matrices.
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Figura 1.10. Planta de Ramio Figura1.11. Fibrade Ramio

1.3.9. Fibrade cascarade Coco

Las fibras de céscara de coco se encuentran entre la cascara interior y la céscara
exterior del coco. La produccion de fibra de coco esta determina en gran medida por la
demanda como un subproducto de otros usos del coco. Las cantidades abundantes de
cascara de coco implican que, dada la disponibilidad de mano de obray otros insumos, 1os
productores de fibra de coco se puedan gustar de forma relativamente répida a las
condiciones y precios del mercado. Se estima que aproximadamente e 10% de todas las
cascaras se utilizan para la extraccion de la fibra, satisfaciendo una demanda creciente de

productos de fibra de coco, (ver figura1.12).

Se ha investigado la caracterizacion y utilizacion de la fibra de coco en compasitos
de esta con caucho natural [129], el comportamiento mecanico dindmico de los compdsitos
de fibra de coco/caucho natural [130], la durabilidad de los compédsitos de fibra de
coco/cemento [131], e efecto de acetilacion en los compdsitos de fibra de coco/epoxi
[132], lainfluencia de la fibra de coco tratado en las propiedades fisico-mecanicas de los
compositos de fibra de coco/PP [133, 134], y € efecto en las propiedades fisicas, quimicas
y de superficie de la fibra con respecto a las propiedades térmicas y mecanicas de

compasitos coco/PP [135].
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Figura 1.12. Fibra de coco

1.3.10. Bambu

El bambu( (Bambusa Shreb) es una planta perenne, que crece hasta 40 m de alturaen
climas monzonicos, (ver figura 1.13). Generamente, se utiliza en la construccion,
carpinteria, tejido y trenzado etc. Las cortinas hechas de fibra de bambu puede absorber la
radiacion ultravioleta en varias longitudes de onda, 10 que es menos perjudicia para €
cuerpo humano.

Se ha evaluado € desarrollo de compdsitos con fines ecol gicos (eco-compositos)
utilizando fibras de bambl y sus propiedades mecanicas bésicas [136]. La técnica de
explosion de vapor se aplicd para extraer las fibras de bambu de los arboles en bruto. Los
resultados experimentales mostraron que las fibras de bambl (manojo) tenian una
resistencia especifica suficiente, equivalente ala de las fibras de vidrio convencionales.

Laresistenciay € moédulo tensil de los compdsitos a base de PP se incrementaron
aproximadamente 15 y 30% cuando se utilizaron fibras por explosién de vapor. Este
aumento fue debido a la buena impregnacion y la reduccion del nimero de huecos, en
comparaciéon con compoésitos que utilizan fibras extraidas mecanicamente. Fueron
evaluadas |las propiedades mecanicas y térmicas de los compdsitos de epoxi reforzados con
fibra de bambu [137], también los efectos en funcion a la carga de la fibra, a los agentes
compatibilizantes y alos de acoplamiento en las propiedades mecénicas respectivamente de
los compdsitos de fibra de bambul/caucho naturales [138, 139], ademas la cinética de
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cristalizacion isotérmica de los compositos de bambu con celulosa modificada/PCL [140],
iguamente lainfluencia del envejecimiento ambiental a las propiedades mecanicas de los
compasitos hibridos de PP reforzados con fibra de bambu/fibra de vidrio [141], como
también € efecto en las propiedades mecéanicas de los compdsitos de fibra de bambua /
epoxi / ceramica[142].

Figura 1.13. Planta de Bambu

1.3.11. Cascarade Arroz

El arroz es el Unico del gran grupo de los granos de cereal que se puede utilizar para
producir fibras de su cascara, (ver figura 1.14). Hoy en dia € trigo, €l maiz, € centeno, la
avenay otros cultivos de cereales se utilizan para producir fibras y paralainvestigacion en
el érea de compdsitos reforzados con ellos. Ismail y colaboradores [143-147] estudiaron las
propi edades mecanicas de los compdsitos poliméricos reforzados con la cascara de arroz y
su relacion con la carga de fibra, agente de compatibilizante, procesabilidad,
envejecimiento higrotérmico, y e efecto de la hibridacion.

Otros estudios se han centrado en: las propiedades ignifugas de los compositos de
céscara de arroz/PE [148], e uso como relleno en compdsitos de cascara de arroz/PP [149],
en los andlisis termogravimétrico de compositos de céscara de arroz con relleno de HDPE y
de PP [150], en lamejora de la procesabilidad de los compdsitos de cascara de arroz/HDPE
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[151], en € efecto del porcentgje del contenido de la cascara de arroz, grupos hidroxilo y
tamafnio en las propiedades flexurales, resistencia tensil, y de impacto de los compdsitos de
cascara de arroz/poliuretano [152], en la caracterizacion viscoelastica no lineal de los
compaositos de cascara de arroz-HDPE [153], en € efecto del tamafio de |a cascara de arroz
y composicion, en la procesabilidad de moldeo por inyeccion de materiales compuestos de
cascara de arroz/PE [154], en & rendimiento fotocatalitico de compositos carbén/TiO, con
cascara de arroz [155], en €l efecto de diferentes concentraciones y tamarios de particulas
de las cenizas de cascara de arroz, en las propiedades mecanicas de los compdsitos de la
cascara de arroz/PP [156], en € efecto del uso de diferentes agentes compatibilizantes en
compositos de polimeros de PP/cascara de arroz [157], en las propiedades dimensionales de
compuestos de la cascara de arroz/poliéster insaturado [158], y en los compdsitos de
carbono/silice fabricados a partir de cascara de arroz por medio del prensado - mezclado
bajatemperatura [159].

Fiaura 1.14. Cascarade arroz
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1.3.12. Palma Aceitera

La palma aceitera (Elaeis) comprende dos especies de la familia de las palmeras o
Arecaceae, (ver figuras 1.15). Hoy en dia, las fibras de la fruta vacia de palma aceitera

poseen un potencial como fibra de refuerzo para plasticos.

Thomas y colaboradores en 2001 [160, 161] investigaron € comportamiento del
esfuerzo de relgjacion de las resinas de fenol-formaldehido reforzadas con fibras de fruta
vacia de la palma aceitera y compadsitos hibridos hechos con fibras de pama aceitera y
fibras de vidrio. Se examinaron |os efectos de la carga de fibra, € tratamiento de las fibras,
el envgecimiento fisico y € nivel de deformacion en e comportamiento de tension de
relgjacion y se calcul6 la velocidad de relgjacion en diferentes interval os de tiempo con €l

fin de explicar los cambios gradual es en 10os mecanismos de relgjacion.

Abu Baker y colaboradores en 2005 [162, 163] investigaron €l efecto de fibra de la
fruta vacia de la palma aceitera y acrilico sobre las propiedades mecanicas y la influencia
de la extraccion del aceite en los frutos vacios de la palma aceitera en la capacidad en €
procesamiento de compadsitos de PV C.

Se examinaron los efectos de la extraccion de aceite, las técnicas de mezclado y la
carga de fibra [164], también e efecto de la modificacion de la matriz [165] en las
propiedades mecénicas de los compositos de PP reforzado con fibra de frutas vacias de
palma aceitera. Ademés, se realizd un estudio comparativo de compésitos de PP/fibra de
frutos vacios de la pama aceitera y de compositos de PP/celulosa de la palma aceitera
[166]. También se han investigado la influencia de la modificacién quimica de lo
compositos de palma aceitera/fenol-formaldehido [167], |la comparacion de matrices de
epoxi y de poliéster reforzadas con fibras de palma aceitera [168], las propiedades de
relgjacion dieléctrica de los compodsitos de pama aceiteralresina de poliéster [169],
efecto de la orientacion de las fibras en propiedades eléctricas dinamicas de compésito de

poliéster reforzados con de fibra de palma aceitera[170].
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Figuras 1.15. (a) Plantade palmay (b) lafibra

1.3.13. Bagazo de la Cafia de AzUcar

El bagazo es € residuo fibroso que queda después de que los tallos de cafia de
azucar, (ver figura 1.16), han sido triturados para extraer su jugo, (ver figura 1.17).
Actualmente se utiliza como fibra natural renovable paralafabricacién de compésitos.

Se han estudiado |os procesos de moldeo por compresion y por inyeccion con € fin
de evaluar cua es e mejor método para mezcla las fibras (bagazo de la cafia de azlcar,
celulosa de bagazo y bagazo bencilado) y matrices PP [171]. Se ha demostrado que €
proceso de moldeo por inyeccion realizado en vacio funciona mejor, ya que obtuvieron
compdsitos con una distribucion homogénea de fibras y sin burbujas, sin embargo, los
compuestos no tienen una buena adhesion entre la fibra y la matriz debido a sus

propi edades mecanicas.

También fueron estudiados € efecto de |os componentes botanicos del bagazo en la
composicion de los compositos de bagazo/cemento [172], € disefio y optimizacién de
compositos PHB/fibra de bagazo [173], las propiedades triboldgicas de los compdsitos de
bagazo/poliéster [174], las propiedades de trasado de los compésitos de PVC y HDPE
reforzados con fibra de bagazo [175], € blindaje contra la radiacion de los compdsitos de
bagazo/HDPE [176], la movilidad molecular de fibra de bagazo y su distribucién en los
materiales compuestos de bagazo/EVA [177], la fibra de bagazo tratada con silano como
refuerzo para compdsitos cementosos [178] usando poliuretano a partir de aceite de ricino
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[179], la durabilidad de los materiales compuestos de bagazo/PP expuestos a hongo arco
iris [180], y la evaluacién del eco-disefio y del ciclo de vida como estrategia para
componentes automotrices a partir de compositos bagazo/PP [181].

Figura 1.16. Cafa de Azucar Figura 1.17. Bagazo de cafia de azucar

1.3.14. Canddlilla

La candédlilla es un arbusto bajo e intrincadamente ramificado, perteneciente a la
familia Euphorbiaceae. Es perennal cespitoso, con rizoma carnoso, los tallos aéreos en su
mayoria simples de hasta un metro o més de altura se hallan cubiertos de cera, sin hojas. La
familia Euphorbiaceas constituye arboles, arbustos, matas y hierbas; tipicamente con latex,
monoicas o dioicas de hojas simples, generamente alternadas a menudo estipuladas, con
flores pequefias y con tendencia a la reduccion en nimero de estas. Es nativa del suroeste
de Texasy del norte de México, y se muestrala plantaen lafigura1.18

Figura 1.18. Planta de candelilla
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La cera de candelilla se obtiene a partir de esta planta, la cual estd formada por
esteres de écidos grasos y acidos grasos de cadena larga que crean una superficie protectora
en la planta. Es insoluble en agua, pero es atamente soluble en acetona, cloroformo,

benceno y otros sol ventes organicos.

1.3.14.1. Composta de canddlilla.

Como se menciono anteriormente la candelilla es una planta rica en ceras y que
después de extraer esta, por medio de un proceso rudimentario con écido sulfurico. Por lo
tanto la composta se desecha o0 se usa como combustible para avivar € fuego del horno

donde se llevaa cabo € proceso de extraccion de la cera

La composta de candelilla en una compuesto lignoceluldsico que contiene celulosa,
hemicelulosa, lignina, humedad y cenizas por lo tanto es una fibra muy importante para el

estudio, en lafigura 1.19 se muestrala composta de candelilla.

Figura 1.19 Composta de candedlilla
1.3.14.2. Propiedades de la canddlilla

La candelilla representa uno de los productos naturales més apreciados en diferentes
industrias, desde la cosmética hasta la electrénica, por sus caracteristicas Unicas de ata
calidad, como €l color amarillo transparente, la mayor dureza frente otras ceras naturales,

asi como € brillo y lafacil digestion, ademas de no ser toxica. Su alto punto de fundicién
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(77.4° C) y su bgjo indice de contraccion le permiten funcionar con eficienciaen e proceso

de moldeo de precisién o cera perdida.

1.3.14.3. Propiedades de la cera de candelilla

La cera de Canddlilla es una sustancia complegja de origen vegetal. Es dura,
quebradiza y facil de pulverizar. Sin refinar es de apariencia opaca. Su color puede variar
desde el café claro hasta el amarillo, dependiendo del grado de refinacion y blanqueo. Su
superficie puede alcanzar altos niveles de brillo a ser refinada, siendo ésta una de las
propiedades més apreciadas en la cera de Candelilla para diversas aplicaciones de

especialidad. Se disuelve bien los colorantes basicos en ella.

Lamayoria de los constituyentes de la cera de Candelilla son componentes naturales
gue se encuentran en los vegetales y en las frutas. Su composicién quimica se caracteriza
por un ato contenido de hidrocarburos (alrededor del 50%) y una cantidad relativamente
baja de esteres volétiles. Su contenido de resina puede llegar hasta 40% en peso, o cual

contribuye a su consistencia pegajosa, (ver latabla 1.2).

Tabla1.2. Composicién Tipicade la Cerade Candelilla.

(% Pes0) Cruda Refinada
Hidrocarburos 46 57
Alcoholeslibres 13 14
Acidos libres 7 7
Esteres simples 2 21
Esteres hidroxilados 8 8
Esteres acidos 10 0
Diésteres 9 0

La cera de Candelilla presenta una contraccion muy baja, por lo cual es utilizada en
fundicion de precision. Es muy adhesiva y encuentra aplicaciones en la formulacion de
cosméticos, pulidores y abrillantadores para muebles, piel, automdviles y pisos. Mezclada
con otras ceras se utiliza en acabados para piel, textiles y cordones, para lubricantes, grasas
y adhesivos donde la resina elimina el acabado resbaladizo y para recubrimientos de papel
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y cartén. Puede endurecer otras ceras sin aumentar significativamente el punto de fusion de
lamezcla, (ver latabla1.3).

Tabla 1.3. Propiedades Fisicoquimicas de la Cera de Candélilla

Cruda Refinada
Valor de acidez 12-24 12-22
Valor de yodo 19-45 14-27
NUmero de saponificacion 43-65 35-87
Punto de fusién 66-71° C 67-79° C
indice de refraccion 1.456 @ 71° C 1.4545-1.462 @ 85° C
Material no saponificable 65-67 67-77
Gravedad especifica 0.982 0.885
Punto de flama 241°C -

Existen diferentes tipos de productos de cera de Candelilla, los cuales se diferencian
basicamente en su presentacion y grado de refinacién, (ver figura 1.20). Tradicional mente
se han mangjado en el mercado |as siguientes presentaciones.

Trozos

Polvo Espreado Polvo Molido
Figura 1.20. Productos de la cera de candelilla
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Sin embargo, para la mayoria de las aplicaciones que utilizan cera de Candelilla es
recomendable mangar € producto en forma de pastillas, dado que ofrece importantes
ventgjas con respecto alas demas presentaciones.

En términos generales, la cera de Candelilla en pastillas requiere menores costos de
fabricacion, presenta mayores niveles de pureza en productos semi-refinados y refinados,
permite un control mas preciso en la dosificacion, asi como mayores niveles de eficiencia

térmicaen el proceso de fusion delacera, (ver tabla1.4).

Los productos de cera de Candelilla en polvo, espreado o molido, se consideran
productos de especialidad y se utilizan principal mente en aplicaciones seleccionadas en las

industrias cosméticay de alimentos.

Tabla 1.4.Composicién Tipica de la Cerade Candelilla Refinada.

% Peso
Hidrocarburos 50-57
Nonacosano 25
Hentriacontano 46-46.5
Tritriacontano 2.5
Esteres 28-29
Esteres simplesy lactonas 20-21
Esteres hidroxilados 6-8%
Alcoholes, Esterolesy Resinas 12-14
Alcohol miricilico ND
Stosterol y otros esteroles 7-8
Acetato de Beta-amirina 56
Acidos libres 7-9
Cadena lineal 6-7
Ciclicos ND
Humedad 0.5-1
Residuos inorganicos 0.7

1.4. Estructuray Composicion Quimicade la Candelilla

Las condiciones climéticas, laedad y € proceso de degradacion tienen influencia no
solo en la estructura de las fibras, sino también en la composicién quimica. El componente
quimico principal de un arbol vivo es € agua. Sin embargo, en estado seco, todas las
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paredes de las células vegetales consisten principalmente de polimeros a base de azlUcar
(celulosa, hemicelulosa) que se combinan con lalignina con menor cantidad de extractivos,
proteina, almidon y compuestos inorganicos. Los componentes quimicos se distribuyen alo

largo de las paredes celulares, que se compone de capas primarias y secundarias.
La composicion quimica varia de una planta a otra, y dentro de las diferentes partes
de la misma planta. En la tabla 1.5 [182-184] se muestra la gama de |los constituyentes

quimicos promedio para una amplia variedad de tipos de plantas.

Tabla 1.5. Composicién quimica de fibras naturales comunes.

Fibra Celulosa (Wt%) Hemicelulosa (Wwt%) Lignina (%) Cera (wt%)
Bagazo 55.2 16.8 25.3 -
Bambu 26-43 30 21-31 -
Lino 71 18.6-20.6 2.2 15
Kenaf 72 20.3 9 -
Yute 61-71 14-20 12-13 0.5
Canamo 68 15 10 0.8
Ramie 68.6-76.2 13-16 0.6-0.9 0.3
Abaca 56-63 20-25 7-9 3
Ssal 65 12 9.9 2
Coco 32-43 0.15-0.25 40-45 -
Palma aceitera 65 - 29 -
Pifa 81 - 12.7 -
Caraua 73.6 9.9 7.5 -
Tallosde Trigo 38-45 15-31 12-20 -
Céscara dearroz 35-45 19-25 20 14-17
Tallosde arroz 41-57 33 8-19 8-38
Canddlilla 45.32 16.45 37.73 0.49

1.4.1. Propiedades

Las propiedades de las fibras naturales difieren entre | os trabajos citados, porque se
utilizaron diferentes fibras, diferentes condiciones de humedad, y se emplearon diferentes
métodos de ensayo. El rendimiento de la fibra natura como refuerzo en compdsitos
poliméricos depende de varios factores, incluidas la composicion quimica de las fibras, las

dimensiones de las celdas, € angulo micro-fibrilar, defectos, estructura, propiedades fisicas
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y propiedades mecanicas, como también lainteraccion de una fibra con € polimero. Con €l
fin de ampliar € uso de fibras naturales para materiales compuestos y mejorar su
rendimiento, esimprescindible conocer |as caracteristicas de lafibra.

El rango de los valores caracteristicos, como uno de los inconvenientes de todos los
productos naturales, es notablemente mas alto que los de las fibras de vidrio, que pueden
explicarse por las diferencias en la estructura de la fibra debido a las condiciones globales
del medio ambiente durante e crecimiento. Las fibras naturales se pueden procesar de
diferentes maneras para producir elementos de refuerzo con diferentes propiedades
mecanicas. Las propiedades mecénicas de las fibras naturales pueden estar influenciadas
por muchos factores.

En latabla 1.6 se muestran las propiedades mecanicas fisicas importantes de fibras

naturales comunmente utilizadas.

La naturaleza hidrofililica de las fibras es un problema importante para todas las
mezclas con fibra - celulosa si estas se utilizan como refuerzo en los plésticos. El contenido
de humedad de las fibras es dependiente del contenido en las partes no cristalinas y €
contenido de los espacios vacios de las fibras.

En genera, la naturaleza hidréfilica de las fibras naturales influye en las
propiedades mecanicas. En latabla 1.7 se muestraen € contenido de humedad de equilibrio
de algunas fibras naturales.

El contenido de agua a una humedad relativa dada puede tener un gran efecto sobre
el rendimiento bioldgico de un compdsito hecho a partir de fibras naturales. Por gjemplo,
un compuesto hecho de fibras de abaca tendria mucho mayor contenido de agua que un

compuesto hecho de fibras de lino.

L as propiedades fisicas de cada fibra natural son criticos, e incluyen las dimensiones

de las fibras, los defectos, la fuerza y estructura. Hay varias propiedades fisicas que son
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importantes para saber acerca de cada fibra natural antes de que la fibra se pueda utilizar
para alcanzar su maximo potencial, las dimensiones de la fibra, defectos, la fuerza, la
variabilidad, cristalinidad, y la estructura. Deben tomarse en consideracion.

Tabla 1.6. Propiedades mecanicas de fibras naturales

Fibra Resistencia Médulo de Elongacion al Densidad
tensil (MPa) Young (GPa)  rompimiento (%) (g/cm’)
Abaca 400 12 3-10 15
Bagazo 290 17 - 125
Bambu 140-230 11-17 - 0.6-1.1
Lino 345-1035 27.6 2.7-3.2 15
Canamo 690 70 16 1.48
Yute 393-773 26.5 1.5-1.8 1.3
Kenaf 930 53 16 -
Ssal 511-635 9.4-22 2-2.5 1.5
Ramio 560 24.5 2.5 15
Palma aceitera 248 3.2 2.5 0.7-1.55
Pifia 400-627 1.44 14.5 0.8-1.6
Coco 175 4-6 30 12
Curaua 500-1150 11.8 3.7-4.3 1.4
Canddlilla 24.78 37 43.52 15

Tabla 7. Contenido de humedad de equilibrio de algunas fibras natural es.

Fibra natural Contenido de humedad (%)
Ssal 11
Canamo 9
Jute 12
Lino 7
Abaca 15
Ramio 9
Pifa 13
Coco 10
Bagazo 8.8
Bambu 8.9
Canddlilla 8-12
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1.5. Generalidades de la celulosa

Todas las fibras naturales de tipo de madera o no madera son de naturaleza
celuldsica. Los principales constituyentes de las fibras naturales son celulosa, hemicelulosa
y lignina. La cantidad de celulosa en los sistemas lignocel ul 6sicos varia dependiendo de la
especie y la edad de la planta. La celulosa es un polimero glucano hidrofilico que consiste
de una cadena linea de unidades de 1,4-3 anhidro glucosa, los cuales contienen grupos
hidroxilos [185] (ver figura 1.21). Estos grupos hidroxilos forman enlaces intermol eculares
e intramoleculares con las macromoléculas por ellas mismas y también con
macromol éculas de celulosa 0 moléculas polares. Por o tanto todas las fibras naturales son
de naturaleza hidrofilicas. La estructura quimica de la celulosa de diferentes fibras naturales
es la misma, sin embargo € grado de polimerizacion (DP) varia. La celulosa es una larga
cadena polimeérica de peso molecular variable, con formula empirica (C6H1005)n, a pesar
de tener muchos hidroxilos libres, la celulosa es poco soluble en agua y préacticamente
insoluble en la mayoria de los disolventes polares debido a gue estos grupos no se hidratan

por estar actuando entre si.

CH?DHD T OH CH,OH 'F OH
?{ H \\{—O—-—l///DH ﬁ\‘i 2, sz .\\ O— /DH |—‘|\i.l
OH d », H ¥ {)—Ii\ OoH H/

H H /
HU\\‘; _}/H H\ o \1 —I/ H H\’ - Clj OH
oH CH-0OH H oH CH,CH
= =N

Figura 1.21. Estructura de la celulosa

1.5.1. Generalidades de |os materiales lignocelul 6sicos

Durante la sintesis biolégica de las paredes de la célula de la planta, se producen
polisacéridos tales como la celulosa y la hemicelulosa, simulténeamente la ligninallenalos
espacios entre los polisacaridos. Este proceso de lignificacion causa rigidez en las paredes

de la célula, y los carbohidratos se protegen de dafios quimicos y fisicos. La lignina es un
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polimero bioquimico gque funciona como un material de soporte estructural en las plantas.
La lignina es un compuesto fendlico de alto peso molecular, generalmente resistente a la
degradacion microbiana. La naturaleza quimica de la lignina ain se desconoce. La
dificultad principal en la quimica de la lignina es que no se ha establecido ningiin método
por e cua sea posible aislar a la lignina de la fibra en su estado nativo. La naturaleza
guimica de lalignina en materiales lignocelul ésicos ha sido un importante tema de estudio.
Una probable estructura de la lignina propuesta [186] es representada en lafigura 1.22. Sin
embargo laférmula estructural exacta de laligninano ha sido establecida. El ato contenido
de carbones y & bajo contenido de hidrégeno en la lignina de naturaleza sugiere que es
altamente insaturada o aromético. La lignina se caracterizada por sus grupos hidroxilos y
metoxi. La topologia de la lignina de diferentes fuentes puede ser diferente pero esta tiene
la misma composicién basica; sin embargo, € modo exacto de los enlaces de lalignina con
la celulosa en las fibras naturales lignocel ul ésicas no es muy bien conocido. Se cree que la
lignina esta vinculada con la mitad de los carbohidratos a través de dos tipos de enlaces. un

dcali sensibley otro de dlcali resistente.
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Figura 1.22. Estructuradelalignina

Se llama hemicelulosa a un conjunto de polisacaridos quimicamente heterogéneos,
constituidos por diferentes unidades de monosacaridos incluyendo pentosas (xilosa y
arabinosa), hexosas (glucosa, manosa y galactosa) y acidos urdnicos, enlazados entre si por
enlaces glicosidicos, formando estructuras ramificadas y en general amorfas [187] (ver
figura1.23).
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Figura 1.23. Componentes comunes de la hemicelulosa

1.6. Generalidades del Polipropileno

El polipropileno (PP) (ver figura 1.24) es un polimero termopléstico, parcialmente
cristalino, que se obtiene de la polimerizacién del propileno. Pertenece a grupo de las
poliolefinas y es utilizado en una amplia variedad de aplicaciones que incluyen empaques
para alimentos, tejidos, equipo de laboratorio, componentes automotrices y peliculas
transparentes. Tiene gran resistencia contra diversos solventes quimicos, asi como contra

acalisy écidos.

Las moléculas de PP se componen de una cadena principal de atomos de carbono
enlazados entre si, de la cual se encuentran unidos los grupos metilo auno u otro lado de la
cadena. Cuando todos los grupos metilo estan del mismo lado se habla de "polipropileno
isotéctico”, Cuando los grupos metilo estdn aternados a uno u otro lado se llama
"polipropileno sindiotactico”, es muy poco cristalino, 1o cua le hace ser mas eléstico que €
PP isotactico pero también menos resistente. Cuando |os sustituyentes no tienen un orden,
aparente € polimero se conoce como "polipropileno atéctico”, € cua es completamente

amorfo y tiene pocas aplicaciones [188].
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La mayoria dd polipropileno disponible comercialmente es isotéctico. El
polipropileno isotéctico fue sintetizado a principios de 1954 por Giulio Natta, basandose en
los trabgjos sobre los catalizadores del polietileno desarrollados por Karl Ziegler. Los
catalizadores desarrollados por Ziegler y Natta fueron capaces de producir polipropilenos
isotécticos de elevado peso molecular y ato control de latacticidad, lo que permitio que se
desarrollara un alto nivel de cristalinidad. Es precisamente esta alta cristalinidad la que
suscita que sea e polipropileno isotéctico sea el de mayor interés industrial con respecto a
las configuraciones sindiotactica y atéctica, ya que hace que presente mejores propiedades

mecanicas [189].

El polipropileno presenta una combinacion Unica de propiedades fisicas y quimicas
tales como gran durabilidad, alto punto de fusion (por lo tanto altas temperaturas de
servicio), buena resistencia a impacto, rigidez, claridad, alta resistencia quimica,
neutralidad organoléptica, buena resistencia a la fatiga y buen aislamiento eléctrico. Estas
propiedades ademas de su bajo costo y amplia disponibilidad, hacen que €l polipropileno y
sus derivados encuentren aplicacion en otros sectores industriales como son € envase y
embalgje (tapones, botellas, peliculas, tubos, etc.), en donde casi € 90% de su consumo es
utilizado para aplicaciones en aimentos. Otras aplicaciones incluyen electrodomesticos,

canalizaciones, mobiliario, juguetes, construccion, textil, agricultura, etc. [190].

El polipropileno puede exitir en diferentes formas morfol 6gicas, dependiendo de la
tacticidad de la resina y las condiciones de cristalizacion, tales como la presion, la
temperaturay lavelocidad de enfriamiento. Diferentes formas coexisten y una forma puede
cambiar a otra a medida que las condiciones cambian. Las distintas fases cristalinas
presentan diferencias en la geometria de la celdilla unitaria y cada fase posee una serie de
propiedades caracteristicas, derivadas de la estabilidad termodinamica y de la densidad del
empagquetamiento [189].

Laformamas comuin y estable del PP cristalino, es lamonoclinica. Esta se formaen

condiciones normales de cristalizacion desde fundido o disolucién y presenta esferulitas de

39



Marco Tedrico

fase a-PP que mostrardn una birrefringencia negativa en lugar de positiva [191]. Otraforma

de cristalizacion del polipropileno comun es la fase beta o estructura hexagonal la que le
confiere mejores propiedades ha dicho material [192].

l_C|)H—CH ]
fon-on,]

Figura 1.24. Estructura del polipropileno (PP)

1.7. Generaidades delacera

Se mencionan las principales caracteristicas de la cera

Las ceras son esteres de los &cidos grasos con acoholes de peso molecular
elevado.

Son sustancias altamente insolubles en medios acuosos y a temperatura
ambiente se presentan solidas y duras.

Debido a su carécter altamente hidréfobo, repelen el agua

Repelen |os parasitos y ayudan a conservar €l aguadel vegetal.

En laFigura 1.25 se muestran las estructuras quimicas de tres diferentes ceras.

El:l) -
]

CasHs5 C—OCozHsy Ca7Hs5C—0OC3aHss

cera de oveja. cera de carnaiibea.

it
CysHz C—0OC sHaz

cera de plantas.

Figura 1.25 Estructura de diferentes tipos de cera
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Se observa que la cera que tiene una cadena larga de carbdn o hidrogeno ademas de
contar con grupos heterodtomos como e Oxigeno que forman el grupo carbonilo. Solo se
puede extraer alrededor de 1.2% de la cera de candelilla de la planta, ya que su proceso es

muy rudimentario. También sirve como compatibilizante entre €l polimero y la celulosa de
lafibra debido a su naturaleza quimica.
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2. Metodologia experimental
En la metodol ogia experimental se llevd a cabo un proceso de tamizado utilizando
tres tamafios de particulas de 106um, 75 um y 45um de la fibra de candelilla, para formular
los compasitos, mediante dos diferentes técnicas de procesado que fueron por camara de
mezclado y extrusion con €l fin de observar en cud estas técnicas de procesado € polimero
se homogenizaba mejor. Se caracterizaron los compositos mediante las técnicas de
reologia, distribucién de tamafio de particula, pruebas de tension e impacto, andlisis

dindmico mecanico (DMA) y microscopia electrénica de barrido (SEM).

2.1. Materiales

El polipropileno fue proporcionado por la empresa Indelpro, S.A de C.V ubicada en
el puerto industrial en Altamira, Tamaulipas, México. El polipropileno utilizado es €
Profax (pellet en forma de granulo translicido, obtenido por extrusion) conocido en el

mercado como 6523 es un homopolimero (ver tabla 2.1).

El polipropileno injertado con anhidrido maléico (PP-g-MA), es un agente acoplante
para sistemas de polipropileno & cua provee buena adhesion. Contiene una concentracion
8-10% en peso de anhidrido maléico, fue comprado a la empresa Sigma —Aldrich (95% de
pureza), es utilizado como aditivo de acoplamiento de relleno y aleaciones de polimeros,
dispersante de pigmento y ayuda ala transformacion de plasticos, tales como ABS.

Lafibra de Candelilla (Euphorbia antisyphilitica fibra de bagazo) fue proporcionada

por laempresa Multiceras SA de CV, Garcia Nuevo Leon.
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Tabla 2.1 Propiedades del polipropileno profax 6523

Propiedades tipicas Valor tipico ASTM
Indice de fluidez (MFR) d/1000 min 4 D 1238
Resistencia a la tension en el punto de cedencia, MPa 33.8 D 638
Resistencia al impacto 1zod con muesca a 23°C 43 D 256
Dureza de Rockwel | 86 D 785
Densidad g/cm® 0.9 D 792

2.2. Trituracion del bagazo de lafibrade candelilla

Los tallos del bagazo de la candelilla se cortaron en pequefios pedazos de 2 a4 cm
de largo de manera manua para poder colocarlos en una licuadora casera en la cua se
molieron. Después se hizo un tamizado con e producto molido de la candelilla para separar
el bagazo de fibra de candelilla en tres tamarios de particula de 106pm, 75umy 45 um (Ver
Figura2.1)

Nota: s la fibra esta himeda, se debe dejarse expuesta a sol, para eliminar la
humedad que tiene, y posteriormente limpiar € talo de la planta y seguir con €
procedimiento de licuado y tamizado.

Figura2.1 a) Trituracion de candelilla, b) Tamizado de lafibra, c) Lavado delafibra
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2.3. Preparacion de los compdsitos

Los compositos se prepararon usando un mezclador interno Hakke Rheocord 90. La
velocidad del rotor fue de 50 rpm y la temperatura de la mezcla fue de 180° C. El tiempo
total de mezcla fue de 13 min. El contenido de fibra utilizado fue 20%, 25% y 30% (% en
peso) y la cantidad de compatibilizador se fijo en 2 partes por ciento. La composicion de

los materiales compuestos y su designacion se muestran en la Tabla 2.2.

Tabla2.2. Composicion y relacion de los materiales utilizados
Fibrade PP-g-MA

Designacion PP (Wt%) canddlilla (wt%) (Ppo)
PP 100 - -
PP/PP-g-MA 98 - 2
PP20F106 80 20 -
PP20FC75 80 20 -
PP20FC45 80 20 -
PP20FC106M2 80 20 2
PP20FC75M2 80 20 2
PP20FC45M2 80 20 2
PP25FC106 75 25 -
PP25F75 75 25 -
PP25FC45 75 25 -
PP25FC106M2 75 25 2
PP25FC75M2 75 25 2
PP25FC45M2 75 25 2
PP30FC106 70 30 -
PP30FC75 70 30 -
PP30FC45 70 30 -
PP30FC106M2 70 30 2
PP30FC75M2 70 30 2
PP30FC45M2 70 30 2

2.4. Caracterizacion de los compositos

2.4.1. Medicion de ladensidad de lafibrade candelilla

La medicion de la densidad se llevo a cabo usando € picndmetro Micromeritics
AccuPyc 11 1340 para esta prueba fue utilizado 3.0496 gr de fibra; 1a temperatura utilizada
fue de 23.2° C, bagjo una atmosfera de helio, (ver figura 2.2).
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2.4.2. Espectroscopiainfrarrc  Figura2.2. Picnometro  Jurier (FTIR)

El andlisis espectroscépico de transmitancia por FTIR se llevé a cabo para detectar
grupos funcionales quimicos caracteristicos en las fibras. Para esto se utilizO un
espectrofotdmetro de espectro 1000 Perkin Elmer. Los espectros se obtuvieron utilizando
32 lecturas por muestra, con una resolucién de 2 cm™, en un rango 4000-400 cm™, que
operaen el modo ATR (reflectanciatotal atenuada). En lafigura 2.3 se muestra el equipo y
en lafigura 3. 1 € espectro de lafibrade candelilla

Figura 2.3 Espectrofotémetro IR por Transformada de Fourier (FTIR) marca Perkin Elmer

2.4.3. Propiedades morfol 6gicas
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El diametro de fibra se evalud a través de observaciones Opticas en un microscopio
optico Hund H600, se tomaron un promedio de tres mediciones de didmetro en diferentes
lugares a lo largo de la fibra: fue una consideracién suficiente, ya que algunas fibras con
reduccion de la variabilidad de diametro fueron cuidadosamente seleccionados para esta

prueba. Lafigura. 2.4 muestra unaimagen tipica utilizada para la medicion de dimensiones
delafibra

Figura 2.4 Microscopio Optico Hund H600

2.4.3.1 Morfologia através de microscopia el ectronica de barrido (SEM)

La caracterizacion morfologica de la fibra de candelilla fue llevada a cabo por
microscopia electronica de barrido (SEM). El objetivo fue analizar la morfologia externa'y
la estructura de las fibras, estudiando |os efectos de utilizar el agente de acoplamiento y la
adicion la carga de fibra en la matriz la cua dara informacion Util para la prediccion de su
comportamiento en la matriz en el composito. La fibra se corté utilizado €l microtomer en
un tamafio aproximado de 1-2 cm en forma de punta de 18piz .Las muestras de fibra se
fijaron a una cinta con carbon conductor de doble cara en los talones de aluminio. Las
muestras fueron metalizadas con oro para presentar propiedades de conductores el éctricos.
El equipo usado en € andisis fue e modelo JEOL JSM 7600TFE con un voltgje de
aceleracion de 2,5 KV, (ver figura2.5).
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Figura 2.5 Microscopio electronico de barrido (SEM).

2.4.4. Difraccion de rayos X (XRD)

La Medicion de difraccién de rayos X se realizd en un sistema de Philips
PW3040/00 X'Pert MPD. Laintensidad difractada de radiacion Cu K a (A= 0,1542 nm; 50
kV y 40 mA) se midié en un intervalo de 20 entre 10° y 50°.

La cristalinidad se determina a partir de la relacion de dispersion cristalina en
comparacion con la dispersion total, por lo que la contribucién de la parte amorfa se estimé
por aproximacion polinomial [24]. La orientacion preferida en las peliculas se caracterizo
usando un sistema Nanostar Bruker AXS conectado a un generador de dnodo giratorio con
blanco de Cu. El sistema esta equipado con cruzado Gobel espejos, un sistema de ojo de
aguja para una colimacion primaria con un diametro de haz de 100 mm y un detector de dos

dimensiones (2D) de alambre Hi-Star, (ver figura 2.6).
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Figure 2.6 Difraccién de rayos X Philips PW3040/00 X Pert MPD
2.4.5. Andlisis Termogavimétrico (TGA)

Esta técnica se utilizé para andizar |la estabilidad térmica de la fibra de candelilla
Lamedicion se realizd a través de un analizador termogalvimétrico (TGA), TA Instrument:
Modelo SDT Q500. La muestra se calentd desde la temperatura ambiente hasta 800° C a
una velocidad de 20° C/min. La temperatura de descomposicion térmica de la muestra se
examind bajo una atmaosfera de nitrégeno, (ver figura2.7.)

Figura 2.7 Equipo de andlisis termogavimétrico (TGA)

2.4.6. Andlisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) de los compdsitos.

El andlisis por DSC se llevd a cabo utilizando un anaizador térmico (TA
Instrumento Q2000 DSC) con 5-12 mg de cada compuesto. Cada muestra se escaned en un
intervalo entre 30 y 180° C a una velocidad de calentamiento de 3° C/min y se enfrid ala
misma velocidad bajo una atmésfera de nitrogeno, (ver figura 2.8).
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El porcentgje relativo de los especimenes de cristalinidad (Xc) se calcul 6 de acuerdo
con la siguiente ecuacion:
AH;100
Xc = o
AHf w

Dénde AH ¢ es e calor de fusion del PP, MAPP y los compositos, AH_ s " 0 es €l
calor de fusion de PP 100% cristalino (AH100 = 138 J/ g) [14] y w es la fraccion de masa
parael PP en los materiales compuestos.

Figura 2.8 Equipo de andlisis de calorimetria diferencial de barrido DSC

2.4.7. Reologia

Para este andlisis se utilizd e redmetro Gemini-Hr para medir las caracteristicas
reol 6gicas de los compositos de fibra de candelilla con y sin compatibilizante usando como
matriz e PP utilizando la geometria de plato paralelo. Todas |as mediciones reoldgicas se
[levaron a cabo a una temperatura fija de 190° C bajo un flujo de gas de nitrdgeno como
amosfera. Las pruebas de barrido de deformacion se llevaron a cabo para cada muestra
para asegurarse de que la muestra utilizada estaba dentro del intervalo viscoeléstico lineal.
Las pruebas de barrido de frecuencia se redizaron en un rango de 0.1 a 250 rad/s* en
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muestras de 20, 25 y 30% de contenido de fibra'y 2% de contenido de compatibilizante y en
todas las muestras.

Las muestras para las prueba reologicas se moldearon en una prensa hidraulica
(Carver, CH 4386) a 190° C durante 5 min. Las muestras moldeadas estaban en forma de
disco con un diametro de 25 mmy 1 mm de espesor del disco.

Serealizaron tres diferentes barridos los cuales son: barrido de amplitud, frecuencia,

y tiempo usando |a misma temperatura para cada uno de ellos.

El barrido de amplitud se realizé con € objetivo de determinar el porcentgje de
deformacion con el cua se debe trabgjar las muestras con y sin compatibilizante. Este se
realiz6 con la muestra de mayor porcentaje de fibray con el mayor tamafio de particula es
Ilamado (PP30FC106). El resultado indicd que € porcentagje de deformacion que resiste la
muestra es hasta € 8% de deformacion después de ese valor ya no se encuentraen laregion
viscoelastica. Por ello se decidio trabgjar con 5% de deformacion para todas las muestras

este barrido tiene una duracién de 13 minutos.

El barrido de tiempo se reaizd con el propdsito de observar e comportamiento
térmico de la muestra cuando se somete a una deformacion. Este barrido tiene una duracion
de 57 minutos a una temperatura de 190° C y a 5% de deformacion, se observé que la

muestra es muy estable durante todo ese periodo de tiempo.

Para el barrido de frecuencia se realiz6 de bagja a alta frecuencia con una duracion de

27 minutos para cada muestra ala mismatemperatura y tension.

En lafigura 2.9 se puede observar €l equipo del redbmetro y las probetas.
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y

Figura 2.9 Redmetro Gemini-Hr y probetas

2.4.8. Andlisis Dinamico Mecanico (DMA)

El andlisis dindmico mecanico es una técnica gque involucra la aplicacion de un
pequefio ciclo de deformacion en una muestray se mide el esfuerzo resultante, o de manera
equivalente, se aplica un ciclo de esfuerzo en una muestra y se mide la deformacion
resultante. En la mayoria de los instrumentos comerciales de DMA, la deformacion es la
variable controlada, mientras que se mide el esfuerzo resultante [193].

El andlisis dindmico mecanico (DMA) fue llevado a cabo en una mordaza dua
cantiléver con una frecuencia de 1 Hz a una amplitud de 30 pm y una rampa de 5°C/min
desde temperatura de -70° C hasta 120° C para compositos de fibra de candelilla con
polipropileno. El equipo empleado fue de la marca “TA instruments’, a partir de esta
técnica se estudié e comportamiento del médulo de almacenamiento, médulo de pérdiday
el factor mecanico de médulo de pérdida (tan 8). Las probetas de compdsitos de fibra de
candelilla con polipropileno para € andlisis fueron elaboradas en una prensa carver (Figura
2.10) a una temperatura de 180° C a una presion de 5 US. Ton como méxima arededor de

un tiempo de 13 minutos. Después se trasladaban a una prensa fria a la presién de 5 US.
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Ton por 5 minutos para evitar la formacién de burbujas. Las probetas fueron hechas de
acuerdo ala norma de ASTM D7028 cuyas dimensiones fueron 59.95 mm de largo, 12.05
mm de ancho y 1.95 mm de espesor (ver Figura 2.11).

Figura 2.10 Prensa de cad entamiento Figura2.11 Probetas parael andisis
Carver para hacer |as probetas dinémico mecénico

2.5. Caracterizacion de Tamario de particula

2.5.1. Analizador de distribucién de tamario de particula

El analizador de distribucion de tamafio de particula “The partica LA-950 de
Horiba’ se utiliz6 para medir el tamafio de particula de la fibra de candelilla. Los andlisis
de distribucion de particul as se realizd para un tamafio de particula los diferentes tamarfio de
la fibra de candelilla los cuales son: 106, 75 y 45um; con e proposito de conocer la
uniformidad de tamafio de particula, (ver figura2.12).
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Figura2.12 El analizador de distribucién de tamafio de particula“The partica LA-950
2.5.2. Molino de Bola

El molino de bola de la marca XQM de NETZSCH-Feinmahltechnik GmbH el cual
cuenta con un contenedor de 1000 ml se cargé con 900g bolas Ziraumina (10 mm de
diametro) como medios de molienda. El polvo (g) para la molienda se mantuvo con una
concentracion de 5gr/120 ml para todos los experimentos de fresado. Esta relacion se basa
en algunos ensayos iniciales realizados con diferentes proporciones. Para esta medicion se
traba 6 en la molienda himeda, se utilizaron 8g por cada 120ml. Lo dificil fue establecer la
velocidad de molienda de 200 rpm a 28000 rpm, durante un periodo de 10 horas, (ver figura
2.13).

Después de que la molienda finalizé e producto se filtré y luego una pequefia
muestra se colocO en € analizador de particulas para conocer € tamafio de particula en
cada carga de lamolienda, (ver figura 2.14).

Figura 2.13 Malino de bola
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Figura 2.14 Proceso de filtrado del producto de molienda

2.6. Caracterizacion de pruebas de |mpacto

Las pruebas de impacto se utilizan para conocer cuanta energia puede absorber un

material a ser impactado, conociendo esta energia determinalatenacidad del material.

Esta prueba consiste en impactar una probeta estandar mediante un péndulo que se
deja caer desde cierta altura. La probeta de impacto se realiz6 por moldeo por compresion.

El resultado de esta prueba se mide en Joules o Libra-pie.

Se redlizaron dos pruebas de impacto las cuales fueron por € método Izod y por €

método Gardner.

2.6.1. Impacto por el método Gardner

Este método cubre la determinacion de la clasificacion relativa de los materiales
conforme a la energia requerida para romper muestras de plasticos rigidos, bajo diversas
condiciones especificas de impacto de una muestra por una caida de peso. En este método
un peso cae através de un tubo guia e impacta una muestra que descansa sobre un soporte.

Para e impactémetro Gardner ha ganado una amplia aceptacion como un medio
para probar la resistencia a impacto de muchos tipos de recubrimientos de pinturas,
barnices, plasticos o laminado como también para evaluar € impacto a placas rigidas de
diferentes plésticos. Este consiste en una base metdlica con un soporte y tubo guia. El tubo

guia tiene una ranura por la que se desliza un peso cilindrico de (2kg) con ayuda de un
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collar que lo fija a tubo. El tubo tiene una escala que facilita la lectura de la altura de la
caida. La placa base tiene un soporte donde se coloca la muestra. Para limitar la
profundidad de la penetracion del peso caida, se emplean aros de diferentes grosores.
También se pueden usar diferentes pesos de caida (ver Figura 2.15).

Paralarealizacion de la prueba, cinco de las probetas son para fijar una determinada
altura donde se empezara la prueba, mientras que las otras 20 son las veces que se repite la
prueba.

Al terminar cada repeticion, se observa si la muestra se rompe 0 no, s resiste €
peso a determinada altura, se aumenta la atura gradualmente. Si la muestra se rompe,
entonces se disminuye la atura. Siempre se usa e mismo intervalo para subri o bajar de

atura

Los compésitos y € PP puro se llevaron a compresion por medio de una prensa de
calentamiento marca Carver modelo 3351-0. Se hicieron las probetas de los compdsitos con
dimensiones de 25 mm de diametro y un espesor de 2 mm, de acuerdo alanorma ASTM D

5420 con un peso de lapesade 2 Ib.

Esta prueba se redlizd para conocer la resistencia de los materiales comparandolos
con € PP puro. Es necesario observar hasta que concentracion de fibra de candelilla con y

sin el compatibilizante pueden ser capaces de tener buenas propiedades mecanicas.

Figura 2.15 Prueba de impacto Garner
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2.6.2. Impacto por método |zod

El ensayo de 1zod es un tipo de ensayo destructivo dinamico de resistencia a
choque que utiliza el Péndulo de Charpy como herramienta. Este procedimiento se lleva a
cabo para averiguar la tenacidad de un material, ya que a redizarlo se determina su

resistencia.

El ensayo consiste en romper una probeta de seccién cuadrangular de 10x10 mm a
través de un péndulo tipo martillo montado en una méquina estandarizada rompe muestras
con e balanceo del péndulo. Las probetas para estos métodos requieren una muesca
fresada, misma que la muesca produce una concentracion de tension que incrementa la

probabilidad de un rompimiento.

El impactometro 1zod fue de marca CEAST modelo 6545/000.Los compositos de
FC/PP fueron analizados con una escala de 2 J de peso del martillo. Las probetas fueron
hechas mediante moldeo por compresion de acuerdo a la norma ASTM D256 con las
dimensiones de longitud de 61 mm, ancho de 10 mm y un espesor arededor de 3.12 mm
(ver Figura 2.16). La muesca fue hecha con una maguina cortadora especia para probetas
de impacto. Se realizaron 10 probetas por cada composicion y se calibré e impactometro
antes de redlizar la prueba. El valor defriccion del aire fue de 0.40 J el cual serest6 a vaor
obtenido en cada prueba.
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Figura 2.16 Prueba de impacto 1zod.

2.6.3. Prueba de tensidn-deformacion

Con los pellets del compdsito y utilizando la prensa Carver se redizaron las
probetas conforme a la norma AST-DM D638 para la caracterizacion de las pruebas

mecani cas de tension elongacion.

Si aun cuerpo o material definido se le aplica una fuerza, € resultado de esto es una
deformacion. Asi la magnitud de la fuerza y e estiramiento pueden variar
considerablemente en la muestra con respecto a la geometria del cuerpo y € tipo de
cargamento. El principio de este tipo de pruebas se basa en que un cuerpo que es sujeto ala
accion de una fuerza, sufre una deformacion que es proporciona ala fuerza aplicada, si la
fuerza es aumentada, llega e momento en que e materia falla, es decir se rompe. Para
observar las variaciones de los materiales elaborados se empled una maquina universa
INSTRON Testing Machine 3365.

En lasiguiente figura 2.17 se observa como se realizé la prueba de tensién para los

compositos.
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3. Resultadosy discusion

3.1. Medicion de ladensidad de la candelilla.

Se utiliz6 un picndmetro para obtener €l valor de la densidad de la fibra de
Canddlilla, el cual es 1.5023 g/cm®. Para esta medicién se utilizaron solamente 3.0496 gr.
de fibra de Candélilla la cua se coloca en un recipiente en forma de cacerola durante 30
minutos dentro del picnémetro en una atmosfera de Helio, la temperatura de la medicién
fuea23.2° C.

3.1.1. Espectroscopiainfrarroja de latransformada de Fourier (FTIR)

La estructura quimica de los componentes de la fibra de Candelilla se analiz6
mediante FTIR-ATR. Los principales picos de absorbancia de interés en este estudio se han
identificado y descrito en lafigura 3.1.

Candelilla
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Figura 3.1 Espectro de lafibrade canddlillaen ATR- FTIR

59



Resultados y discusion

El espectro FTIR de fibra de Candelilla muestra bandas de absorcion caracteristicas
de los compuestos de las fibras lignoceluldsicas, grupos quimicos como: celulosa,
hemicelulosa y lignina [194]. Tales componentes se componen principalmente de grupos
aromaticos de alcano y diversos grupos funcionales que contienen oxigeno (éster, cetona 'y
alcohol).

Una banda de absorcién ancha en la region de 3600-3100 cm' * corresponde a la
caracteristica OH vibracién de estiramiento y enlace de hidrogeno de los grupos hidroxilo
[195]. El pico ancho esta centrado en 3367.81 cm . Los picos a2929.77 y 2851.7 cm ! son
la banda caracteristica para la vibracion CH y € estiramiento del CH y CH, los
componentes de la celulosa 'y la hemicelulosa [195]; mientras que la absorbanciaa 1742.78
cm ! pertenece ala vibracion de estiramiento del grupo carbonilo C = O asociado al 4cido
carboxilico en la lignina 0 a grupo éster en la hemicelulosa [196, 197]. Los grupos
carboxilicos también pueden estar presentes en la fibra como trazas de acidos grasos en
aceite[198]. Un pequefio pico a 1610.81 cm™* puede ser debido alapresenciade aguaen la
fibra [198]. Un pequefio hombro a 1517 cm™ * se atribuye al estiramiento C = C del anillo
aromético de la lignina [199]. La absorbancia a 1424.26 cm ! se asocia a la flexién
simétricadel CH., presente en la celulosa [198]. Los picos de absorbanciaa 1373.83cm !y
1244.63 cm’ * corresponden a la vibraciéon de estiramiento del CO del grupo acetilo en la

ligninay la hemicelulosa componente, respectivamente [199].

Los dos picos observados en 1373 y 1323 en el espectro indican la vibracién de
flexion de los grupos CH y CO del anillo aromatico en los polisacaridos [200]. El pico de
absorbancia a 1034.69 cm™ es debido a la deformacién anti-simétrica de la banda de COC
[200]. El pico de absorcion fuerte a 1034cm™ se atribuye ala vibracion de estiramiento CO
y OH, que pertenece a polisacarido en la celulosa [201]. El pico observado a 890 cm™ se
atribuye a la presencia de enlaces B-glucosidico entre los monosacaridos. Ademés, la

absorbanciaa 598 cm™ corresponde ala C-OH flexion.
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3.2. Propiedades morfol 6gicas

La composicion quimica, asi como la microestructura morfologica de fibras
vegetales es extremadamente compleja debido a la organizacion jerérquica y los diferentes
compuestos presentes en varias concentraciones. Las fibras vegetales se componen
principamente de materiales celulésicos y no celulésicos, tales como: hemicelulosa,
lignina, pectina, ceras, y algunos compuestos solubles en agua. Laligninay la pectina como
agentes de union [202]. En particular, las fibras de candelilla (Euphorbia antisyphilitica) se
extraen del tallo de la planta y contienen 60-70% de celulosa, 15-20% de hemicelulosa, 5-
10% de lignina, 3.4% de pectina, 3.9% de grasasy cerasy 2.7% de compuestos solubles en
agua [203, 204]. En la Tabla 3.1 se reportan, las diferentes composiciones quimicas de
algunas fibras naturaes ampliamente utilizados como refuerzo en materiales compuestos
naturales, en comparacion con lafibrade canddilla

Table 3.1. Composicion quimicadel contenido de humedad de fibras naturales

Tipo de Celulosa Hemicelulosa Lignina Pectina ?Oli]rtrg?gg Cera Ref
fibra (W%) (W%) (W%)  (W%) (VM%) '
(W%)

Lino ® 64.1-71.9 16.7-20.6 2-2.2 1.8-2.3 8-12 17 11
Caiamo ® | 70.2-744  17.9-224 3.7-5.7 0.9 6.2-12 0.8 11
Yute ® 61.-71.5 12-20.4 11.8-13 0.2 12.5-13.7 0.5 11
Kenaf ® 31-57 215 8-19 35 11
Okra ® 60-70 15-20 5-10 37 39 1213
Ramio ® 68.6-76.2 13.1-16.7 0.6-0.7 1.9 7.5-17 0.3 11
(C)andel illa 45.32 16.45 37.73 1.8 812 0.499
a,

(& A partir dela presente investigacion
(b) A partir dela Ref. [20-23]

Las exploraciones microscopicas de las superficies de la seccion transversal y
longitudina de las fibras de canddilla se muestran en la figura 3.2. Tipicamente, la
estructura de una fibra de Candelilla se compone de varias fibras e ementales (también
denominadas fibras base o células) que se sobreponen entre ellas alo largo y estan unidas
firmemente entre si, por pectinay otros compuestos no celulésicos que les dan resistencia a

todo & conjunto como tal [205]. Sin embargo, la resistencia de la estructura del conjunto es
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significativamente menor que la de célula elemental. La region en la interface de dos
células se denomina lamina intermedia. En la terminologia coman & conjunto de fibras

elemental es se denominan fibras técnicas o simplemente fibras [202].

Figura 3.2 Imagen de microscopia Optica tipica de la fibra de canddilla para la
determinacion de dimensiones de | as fibras

El didmetro medio y la desviacion estandar de todas las fibras ensayadas fue de
88.34 + 27.33 um. Ademas, cada celda final es mas o menos de forma poligonal, con un
agujero central, o lumen, como otras fibras vegetales naturales tal como se muestra en la
figura. 3.2. El espesor de la pared celular y diametro de la luz varian tipicamente entre 1 a
10 pumy de 0.1 a 20 pm, respectivamente. Como consecuencia de ello, la gran diferenciade
los valores de didmetro de lafibray € lumen Unico, y su forma en bruto afecta fuertemente

las propiedades mecanicas y dimensionales de fibras de candelilla.

3.2.1. Morfologia de microscopia electronica de barrido (SEM)

La utilizacion de esta técnica fue para analizar los compositios por medio de
imagenes (ver figuras 3.3 — 3.14) para observar si los compositos de la fibra de candelilla
con e compatibilizante se aglomera o dispersan en lamatriz polimérica (PP). En las figuras

3.3 y 3.4 muestran las imagenes del compatibilizante (PPGMA) donde se observan las
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texturas y aglomeraciones. Estas imégenes fueron tomadas a la misma magnificacion
(x10,000) se estima que esta aglomeracion es debido al porcentaje del anhidrido maléico.

Los resultados del SEM de lainvestigacion [221] Se muestran en la microscopia de
los compositos de PP, en la cua se observa una gran cantidad de PP adherida alas fibras y
no hay espacios entre ellos. Esto indiaca que el PPGMA mejoralaadhesion entreel PPy la
fibra, este resultado concuerda con los obtenidos en |las pruebas mecanicas.

Figura 3.3. Distribucion de tamafio de particula de PPGMA
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Figura 3.4. Distribucion de tamafio de particula de PPGMA

En la figura 3.5 muestra la superficie del compdsito con una carga del 20% de
contenido de lafibra con un tamafio de particula de 75 um, se observala buena distribucion
de lafibra en la matriz del PP, la cua se demuestra en con los resultados obtenidos en la

prueba de reologia para este compdsito.
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‘.I.Cl|.|.1'r: JEOL
2,00kV LEI GE_LOW WD

Figura 3.5. Distribucion de tamafio de particula de PP20FC75

En la figura 3.6 se observa claramente la adhesion de la fibra a la matriz de PP,
también una buena dispersion de la fibra, como también no se observa aglomeraciones,
todo esto debido a uso del molino de bolas e cua homogeniza la distribucién de las

particulas.
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Figura 3.6. Distribucion de tamafio de particula de PP20FC75

Se puede observar en lafigura 3.7 la distribucion del composito usando e 20% de
contenido de lafibray e 2% de peso del compatibilizante, en la cua se muestra una buena
distribucién sin espacios vacios indicando una buena adhesion interfacial en la matriz del
PPy la fibra usando el compatibilizante. En las figuras 3.8 y 3.9 se pueden observar una
buena adhesion de la Candelilla/lPP/IPPGMA.

Los resultados del SEM de lainvestigacion [221] Se muestran en la microscopia de
los compositos de PP, en la cua se observa una gran cantidad de PP adherida alas fibras y
no hay espacios entre ellos. Esto indiaca que e PPGMA mejoralaadhesion entreel PPy la
fibra, este resultado concuerda con los obtenidos en |las pruebas mecanicas.
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— 10pm JEOL 12/
2,00kv LEI GB_LOW WD 11.4mm

Figura 3.7. Distribucién de tamafio de particula de PP20FC75M2

Figura 3.8. Distribucién de tamarfio de particula de PP20FC75M2
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100nm JECE LZ
GB_LOW WD 11.4mm

Figura 3.9. Distribucion de tamafio de particula de PP20FC75M 2

Al incrementar a un 30% del contenido de fibra en la matriz, se sigue observando la
buena distribucion del tamafio de fibra sin mostrar espacios entre ellas como se ve en la
figura3.10

Figura 3.10. Distribucion de tamarfio de particula de PP30FC75.
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En lafigura 3.11 se puede observar claramente la adhesion de lafibra ala matriz de
PP.

Figura 3.11. Distribucion de tamafio de particula de PP30FC75

Usando e compatibilizante en la matriz de PP con € 30% del peso de la fibra
mejora la adhesion y evitando con ello se formen espacios vacios |0 cua se pueden ver en
las figuras 2.12 a la 3.14 en diferentes escalas, comprobandose con esto que €

compatibilizante que se utiliza es apropiado parala unién.

69



Resultados y discusion
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Figura 3.13. Distribucion de tamarfio de particula de PP30FC75M 2
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Figura 3.14. Distribucion de tamarfio de particula de PP30FC75M 2
3.3. Difraccién de rayos X (XRD)

La difraccion de rayos X es una poderosa herramienta o técnica para la
caracterizacion de la estructura de la celulosa vegetal [206]. La difraccion de los picos se
muestra en la figura 3.3. Los picos de difraccién del angulo 26 muestran los planos
cristalinos 22.08°, 18.5°, y el 34.45° y fueron asignados a |los planos de reflexién tipicos de
la celulosa |, 002, 101, y 040, respectivamente éstos planos indican la presencia de la
celulosa | en forma polimorfica, datos conocidos como celulosa nativa, debido a hecho de

gue es laforma celulosa que se encuentra en fuentes naturales [ 207].

Se informé que & proceso de molienda causd una disminucion e intensidad del
plano 002 y una intensidad cada vez mayor. La fibra vegetal estudiada presentd valores
entre 46 y 64% del indice de cristalinidad de celulosa, entre lo esperado basado en otros
trabgjos, en los planos 101 y 021, que representa la introduccion de celulosa Il. La
intensidad de 002 y 101 planos son muy bajo, probablemente debido al efecto de tamario de
lafibra de candelilla como se puede ver en lafigura 3.15.
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El grado de cristalinidad de la fibra de candelilla, fue calculado por la diferencia en
las &reas parciaes correspondientes a la amorfa 'y porciones cristalinas de la traza obtenida
de WAXD es 46.08%. El tamafio de los cristales y € grado eran més bajos que los del
reportado fibras naturales [209].

cand106a.
Pk=Gauss Amp 7 Peaks

r#=0 918851 SE=9.01365 F=837 333

Intensity
E
intensiy

-

e,
i
=
i

n
c

Figura 3.15 Difractograma de lafibra de candelillaen XDR

3.4. Anadlisis Termogavimeétrico

Es bien sabido que uno de los factores limitantes en e uso de fibras naturales como
refuerzo en biocompositos es su baja estabilidad térmica. Por esta razon, la estabilidad
térmica de fibras de candelilla se investigo por andlisis termogavimeétrico. En particular, se
estudio e comportamiento de degradacion de temperatura alta de fibras de candelilla
utilizando las curvas de TG, como se representa en la figura 3.16. De acuerdo con otros
estudios sobre fibras lignoceluldsicas [209, 210, 211], la curva de TG de fibras de
candelilla muestra tres pasos de pérdida de peso, mientras que su descomposicion se
produce en dos etapas principales. La pérdida de peso inicia (8%) observo entre 30 y 110°
C se atribuye ala vaporizacion del agua de las fibras, mientras se produce la degradacion
de inicio para la fibra de candelilla a temperatura mas ata, precisamente después de 178°
C. Por encima de esta temperatura se puede observar que la estabilidad térmica esta

disminuyendo gradualmente y la degradacion de las fibras de candelilla se produce. En
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particular, la primera etapa de Tl (220-310° C) se asocia a la despolimerizacion térmica de
hemicelulosa, pectinay la escision de enlaces glucosidicos de la celulosa (16.1% de pérdida
de peso), mientras que, € segundo se produce en e rango de TIl (310 -390° C) y
corresponde a la degradacion de un presente-celulosa en lafibra (la pérdida de peso 60.6%)
[211]. En generd, la descomposicion de la lignina, debido a su estructura compleja, se
produce lentamente dentro de todo e rango de temperatura. De hecho, la lignina se
compone de anillos aromaticos con varias ramas [212]. Estos resultados también se
confirmaron por la curva DTG en la figura 3.16, en & que las tasas maximas de
descomposicion paralas pérdidas de peso se muestran.

Ademas, se ha observado un porcentaje en peso residual de 7.6%. En una atmdsfera
inerte, los productos finales de la degradacion de la celulosa consisten en residuos
carbonosos y las posibles cargas no degradados [213].

En conclusion, vale la pena sefidar que las curvas de andlisis térmico revelan que
las fibras de candelilla son estables hasta alrededor de 220° C. Esto esta de acuerdo con los
valores de muchas fibras vegetales reportados en la literatura [214-217], como Sse muestra
enlaTabla3.2.
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Fig. 3.16 Curvas de TGA de lafibra de canddlilla
73



Resultados y discusion

Tabla 3.2. Temperatura de descomposicion de las fibras naturales

Fibra Natural TO (°C)c Tp(°C)d
Canddilla (a) 178 355
Okra (b) 220 359
Cariamo (b) 250 390
Caraua(b) 230 335
Kenaf (b) 219 284
Yute (b) 205 283

(& A partir dela presente investigacion

(b) A partir delaRef. [215-217]

() Temperaturade descomposicion inicial

(d) Temperatura maxima de descomposicién
3.5. Andlisis de Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) de los compésitos

Se utilizé un DSC para comparar la temperatura de fusion del PPy los compuestos
tratados con MAPP. La cristalinidad de los materiales compuestos tratados con MAPP fue
ligeramente mayor que la de PP, |o que sugiere que e comportamiento de cristalizacion de
laMAPP es ligeramente mayor que la de PP debido alaramificacion de cadenade MA y la
mejor dispersion de la MAPP en e polimero de la matriz [218]. Estos resultados estan
presentesen laTabla 3.3.

Tabla 3.3. Informacién de Tm, AHg, and Xc parael PP, MAPPy compositos

Muestra Tm°C AH (J/9) Cristalinidad
PP 157.14 92.71 67.18
PpgMA 159.07 104.7 75.86
PP20FC106 116.54 77.64 70.32
PP20FC75 114.83 72.87 66
PP20FC45 116.52 74.18 67.19
PP20FC106M2 119.58 67.27 60.93
PP20FC75M2 114.68 69.45 62.91
PP20FC45M2 117.56 68.66 62.19
PP25FC106 116.38 59.74 57.72
PP25FC75 115.72 58.52 56.54
PP25FC45 115.95 57.77 55.82
PP25FC106M2 114.7 59.95 57.92
PP25FC75M2 116.31 56.19 54.29
PP25FC45M2 114.8 57.56 55.61
PP30FC106 116.02 75.99 78.66
PP30FC75 114.92 80.74 83.58
PP30FC45 116.63 74.49 77.11
PP30FC106M2 113.33 73.88 76.48
PP30FC75M2 113.97 73.74 76.34
PP30FC45M2 113.47 89.08 92.21
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Lacristalinidad de los materiales compuestos PP30FCPM 2 era mucho mayor que la
de los materiales compuestos de PP. Madera y materiales lignocelul ésicos son materiales
complgos que consisten principamente en celulosa, hemicelulosa y lignina. Celulosa
representa la estructura cristalina de la madera mientras que las estructuras de las
hemicelulosas y |alignina son amorfos [219]. En general, € contenido de proteinas, acidos
organicos, pectinas, grasa, y ceras de materiales lignocelulosicos es mayor que la de la
madera. Por |o tanto, €l mayor grado de cristalinidad de los materiales lignocelul0sicos
aumenta la eliminacién de la grasa, cera, y materiales amorfos por tratamiento alcalino
[220].

3.6. Reologia

El redmetro Gemini HR Rotonetic Z se utilizd para medir las caracteristicas
reol 6gicas de los materiales compuestos basados en PP utilizando la geometria de la placa
paralela. Todas las mediciones reol égicas se llevaron a cabo a una temperatura fija de 190°
C bajo un flujo de gas de nitrégeno con un tiempo de permanencia de 3 minutos y un hueco
de 1 mm. Pruebas de barrido de deformacion se llevaron a cabo para cada muestra para
asegurarse de que la cepa utilizada esté dentro del intervalo viscoelastico lineal. Pruebas de
barrido de frecuencia se realizaron en un rango de 0,1 a 200 rad/s en cepas de 5%, que esta
dentro de la region lineal para cada muestra. Las muestras para la prueba reoldgica se
moldearon en una prensa en caliente (Carver, CH 4386) a 190° C durante 5 min. Las
muestras mol deadas estaban en forma con un diametro de 25 mmy 1 mm de espesor como
lanorma ASTM D4440 disco.

Las propiedades reologicas de masa fundida de los materiales compuestos
proporcionan ideas fundamental es acerca de |a capacidad de procesamiento y la morfologia
de estos materiales. M ediciones viscoel ésticas son muy sensibles ala estructura de la escala
de los materiales compuestos y parecen ser un poderoso método para sondear el estado de
dispersion en tales materiales [15, 20, 34-36]. Las adiciones de la fibra a la matriz del
polimero aumentan el médulo de almacenamiento en varios 6rdenes de magnitud y aterar

el comportamiento de la dilucion por cizallamiento a bajas frecuencias para indicar una
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transicion de liquido a un comportamiento reoldgico de tipo sdlido. En general se cree que
el grado de estos cambiosreflgja el estado de la dispersion de lafibra.

En base a estos puntos de vista, los barridos de frecuencia para materiales
compuestos de PP se redizaron con diferentes cantidades de fibra y PP-g-MA a una
temperatura de 190° C, se muestra las propiedades reol dgicas de los materiales compuestos
de PP con diferentes cantidades de la fibra en un 2% fijo de PP-g-MA. En comparacion con
PP puro, los médulos aumentan progresivamente y sus valores se vuelven més negativo a
bajas frecuencias a medida que aumenta el contenido de fibra. La viscosidad compleja
también muestra un aumento en el comportamiento reductor de lacizala Lafigura3.19 se
muestra las propiedades reologicas del PP puro y con € compatibilizante (PPgMA) a dos
diferentes concentraciones en partes por cien. En comparacion con € PP puro, los médulos
también aumentan progresivamente y las caidas se vuelven progresivamente mas negativa a
bajas frecuencias al aumenta el contenido de PP-g-MA.

El barrido de amplitud se reaizé con € fin de determinar qué porcentge de la
tensidn debe trabgjar paralas muestras con y sin compatibilizante. Esto se realiz6 usando la
mayor concentracion en porcentaje de fibra 'y con la muestra de mayor tamafio de particula
la cual se llama PP30FC106, € resultado indica que € porcentgje de la tension que resiste
en lamuestra es de hasta el 8% de deformacion después de ese valor se encuentra fuerade
la region viscoelastica. Por lo tanto se decidio trabajar con 5% de deformacién para todas
las muestra, (ver figura 3.18)

El tiempo de barrido se realiz6 en la misma muestra (PP30FC106) con una duracion
de 55 minutos a una temperatura de 190° C y 5% de deformacién y se observé que la

muestra es muy estable durante todo ese periodo.
Para el barrido de frecuencia se realizo de bagja a alta frecuencia (0.1 a 250 rad/s)

durante 27 minutos para cada una de las muestras de materiales compuestos con la misma

temperatura'y presion.

76



Resultados y discusion

Determinacion de laregion viscoelastica lineal (LVE)
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Figura 3.17 Barrido de amplitud para conocer laregion viscoelasticalineal.

En laFigura 3.17 muestra las curvas de barrido de deformacién a unafrecuenciafija
de 1 Hz para la muestra preparadas con 30% en contenido de fibra de candelilla sin
compatibilizante. Cuando la concentracion de relleno aumenta, € valor del modulo de
amacenamiento en la region viscoeldstica linea (baja deformacion) aumenta
dramaticamente. A medida que aumenta la deformacién la estructura de la matriz se rompe
y porciones/particulas se separan. La diferencia en e médulo de amacenamiento entre las
muestras a grandes deformaciones es mucho mas pequefio en esta regién, donde los efectos
hidrodinamicos deben ser la mayor contribucion a incremento G’ con respecto a la de la

masa fundida sin e compatibilizante.

Por lo tanto en el comportamiento LVE de la mezclas de fibra de candelilla- PP en
su estado fundido. Las ecuaciones simples, tales como la del modelo de Carreau, permiten

describir correctamente e comportamiento eficientemente de la viscosidad dindmica para
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diferentes concentraciones de la fibra de canddlilla. A bga frecuencia la viscosidad
aumento6 con el 20 % de la fibra con e tamafio de 75um. En € andlisis de las curvas de
almacenamiento y modul os de pérdida en las pruebas de barrido de frecuencia (rango LVE)
indica que a agregar el compatibilizante este actla reduciendo la probabilidad de las
interacciones de particulas en la masa fundida, @ menos en las concentraciones altas de la
fibra de canddlilla. La razon principal seria que € recubrimiento de las particulas por €
compatibilizante, dificulta e enlace mecanico de las particulas o las interacciones de la

unién con e grupo OH [222].

Andlisis del modulo elastico y del médulo viscoso usando diferentes concentraciones
en partes por ciento de compatibilizante.
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Figura 3.18 Madulo el astico para diferentes cargas de compatibilizante comparandolo con
¢l polipropileno puro.
Se puede observar gque para la concentracion de 5 partes por cien (ppc) de
compatibilizante (PP5M) a dta y baa frecuencia su valor para este médulo es menor
comparado con € polipropileno puro y con la concentracion de 2 (ppc) del compatibilizante

(ver tabla 3.4). Por lo que con esta concentracion 1o hace menos rigido
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Tabla 3.4. Los datos recolectados del madulo eléstico para materiales con diferentes cargas

de compatibilizantes comparado con € PP.

Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja .
Muestra (0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Alta Frecuencia
: " . " % de % de
G'(P) G' (P G (Pa) G" (Pa) incremento G'  incremento G'
PP puro 894 2860 141000 68000
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.84 51.40
PP5M 8721 519.04 56965 36768 90.24 59.59
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Figura 3.19 Mddulo viscoso para diferentes cargas de compatibilizante comparandol o con

€l polipropileno puro.

Para esta prueba, se puede observar que al igua que en médulo eléstico, a aumentar

la carga de compatibilizante aumenta su valor para atay baa frecuencias. Con la carga de

2% a ata frecuencia se puede observar € gréfica que hay un cruce a 143.10 rad/s y a una
G" de 38392 pa.

Tabla 3.5. Los datos recolectados de médulo viscoso para materiales con diferentes cargas
de compatibilizante comparandolo con el PP.
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Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja .
Muestra (0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Alta Frecuencia

. . , . % de % de
G((Pa G'(Pe) G (P G (P incren:ento )" increr:ento G"

PP puro 894 2860 141000 68000

PP2M 180.17 791.67 68522 42647 72.32 37.29
PP5M 87.21 519.04 56965 36768 81.85 45.92
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Figura 3.20 Viscosidad Compleja para diferentes cargas de compatibilizante comparandolo con el
polipropileno puro.

En este gréfico se puede observar que parala carga de 2 (ppc) tanto para atay baa
frecuencia es mas viscos que € PP puro, mientras que para carga de 5 (ppc) la viscosidad
disminuye a bajas frecuencias aparte que el compatibilizante trabaja como lubricante, por
esta razon se decidio trabajar con una carga de 2 (ppc) de compatibilizante ya que facilitala

mezcla de polipropileno con lafibrade candelilla.

Tabla 3.6 indice Pseudoplstico
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Muestra Pseudoplasticidad

| n
PP puro 0.53
PP2M 0.77
PP5M | 0.78

Con la siguiente ecuacion de la ley de potencia de viscosidad € valor de n fue
calculado.

Ecuacion No. 1

n=Kg™
n = esllamadala*viscosidad aparente” del fluido, de lavelocidad de corte
n esllamadael indice de laley de potencia.
K es el coeficiente de consistencia

Nota gue n =1 corresponde a comportamiento Newtoniano.
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Figura 3.21 Viscosidad Compleja en compositos de 20% de contenido de fibra con

diferentes cargas de compatibilizante comparandolo con el polipropileno puro.
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En la figura 3.21 se muestran los datos para los compdésitos con carga de 20% en
peso de fibra con y sin compatibilizante (dos concentraciones diferentes) donde se puede
observar que el composito si compatibilizante incrementa la viscosidad tanto para atas y
bajas frecuencias. En cambio para el compdsito con carga de 2 (ppc) de compatibilizante
sigue teniendo un incremento en su viscosidad en comparacion con € de 5(ppc) en la cual
se observa que disminuye su viscosidad incluso en comparacién con € PP puro. Los
factores importantes que determina en €l incremento de la viscosidad son: la distribucion
del tamafio de las particulas de la fibra, la concentracion del compatibilizante, 1a cantidad
de anhidrido maléico injertado en & polipropileno 1o cua hace que e compatibilizante
actué como lubricante

La viscosidad en funcion del PP puro a aumentar €l contenido de fibra demuestra

gue no afecta la procesabilidad de los compésitos.

La viscosidad aumenta con € incremento del tamario de la fibra, y esto concluye
que podria ser atribuida a la alta area que presenta la fibra en la matriz, de tal manera que
esto incrementa € esfuerzo cortante en e compésito y la posibilidad de cambiar la
orientacion de lafibray lainteraccion fibra matriz entonces puede disminuir su viscosidad.

La siguiente tabla muestra €l valor de n para materiales compuestos y matriz de
polipropileno que indica s e liquido tiene una newtoniana 0 un comportamiento no
newtoniano (seudo). Se puede observar gue tienen un comportamiento pseudopl astico.

Tabla 3.7 indice Pseudopl &stico

Muestra Pseudoplasticidad
| n

PP puro 0.53

PP20FC75 0.11

PP20FC75M2 0.77

PP20FC75M5 0.76

Con laecuacion No 1 € valor de n fue calculado.
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Figura 3.22 Viscosidad compleja en compdsitos de 30% de contenido de fibra con

diferentes cargas de compatibilizante comparéndolo con el polipropileno puro.

En lafigura 3.22 se muestra los datos para los compdsitos con carga de 30% de peso
en fibra con y sin compatibilizante (dos concentraciones diferentes) donde se puede
observar que € compésito sin compatibilizante incrementa la viscosidad tanto para altas y
bajas frecuencias. Para el compdsito con carga de 2 (ppc) de compatibilizante se observa
unamejor interaccion interfacial entre lafibray lamatriz el cua da por resultado un mayor
incremento en la viscosidad que € del compdsito si compatibilizante y del PP puro. El
compdsito de 5% de compatibilizante se observa que disminuye su viscosidad incluso en
comparacion con € PP puro. Un factor importante que determina e incremento de la

viscosidad es la distribucion y tamafios de las particulas de lafibra.

La viscosidad aumenta con e incremento del tamafio de la fibra, y esto concluye
gue podria ser atribuida a la baja area especifica superficial que presenta la fibra en la

matriz, de tal manera que esto incrementa el esfuerzo cortante en el compésito y la
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posibilidad de cambiar la orientacion de la fibray la interacciones polimero- fibra entonces

puede aumentar su viscosidad.
La siguiente tabla muestra el valor de n para materiales compuestos y matriz de
polipropileno que indica s e liquido tiene una newtoniana 0 un comportamiento no

newtoniano (seudo). Se puede observar gue tienen un comportamiento pseudopl astico.

Tabla 3.8 indice Pseudopl stico

Muestra Pseudoplasticidad
| n

PP puro 0.53

PP30FC75 0.76

PP30FC75M2 0.76

PP30FC75M5 0.18

Andlisis médulo elastico y modul o viscoso con 20% de contenido de fibra.
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Figura 3.23 Madulo el astico para compompositos con 20% de contenido de fibra

La figura 3.23 muestra e mddulo elastico de los materiales compuestos. Se puede

observar que para € tamafio de particula de 75 um, con baa frecuencia (0.1 rad/s) hay un
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aumento de 156.35% en e maodulo de elasticidad, mientras que para ata frecuencia (250

rad/s) tiene un aumento de 61.77% en comparacion alos otros tamafios de particul as.

También para tamarios de particula de 106 y 45 um y con compatibilizador se puede
observar que a bagja frecuencia (0.1 rad/s) muestran una disminucion en comparacion con €l
tamario de 75 um compuesto y polipropileno.

A altas frecuencias se puede observar que € polipropileno conduce con € valor més
grande de este médulo, seguido de 75 um de material compuesto, a continuacioén, por €
material compuesto de 45 um, después de que & compuesto 106 pum vy, finalmente, € uno

con compatibilizante.

La Tabla 3.9 muestra € vaor del modulo elastico, médulo viscoso para las
frecuencias bagjas y dtas asi como € porcentaje de aumento en sus respectivos modulos

para ambas frecuencias mostradas.

El material compuesto de 75 um tiene un fendmeno muy particular ya que esta
muestra tiene una reticulacién de polipropileno alafrecuencia de 0.6743 rad/s con un valor
de G 'de 6000 Pa este fendmeno solo se produce en elastomeros. Por |o tanto este ggemplo
se muestra para tener e mismo comportamiento. Esto puede ser debido a la buena

dispersion de las particulas en la matriz de polipropileno.

Tabla 3.9. Los datos recogidos de madulo elastico para materiales compuestos con un 20%
de contenido de fibra.

wesra  PSTImedn  Mofeesa B, At
Sl @l | ClE © increor/;gr?to G increor/(r)lgr(leto G
PP puro 894 2860 141000 68000
PP20FC106 | 373.38 1487 65138 41029 58.23 53.8
PP20FC75 | 2291.8 4489.1 53901 46045 156.35 61.77
PP20FC45 | 38454 13004 58925 36084 56.98 58.21
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.84 51.40
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Figura 3.24 M&dulo viscoso para compositos con 20% de contenido de fibra

En e caso del modulo viscoso, podemos observar en la figura 3.24 que, como €l

modulo eléstico tiene una reticulacion a una baga frecuencia (0.1 rad/s) entre €

polipropileno y el material compuesto con tamafio de particula de 75 um esta union se

produce con una frecuencia de 0.6935 rad/s y G "de 8374 Pa. Esto confirma que para este

compuesto en particular tiene un comportamiento elastomeérico. Para esta muestra a bgja

frecuencia (0.1 rad/s) € moédulo viscoso aumento del 56% en comparacion con e

polipropileno 1o que significa que hay una buena interaccion entre la fibra'y la matriz de

polipropileno.

En & material compuesto de 106 a 45 um y e uno con compatibilizador a baja

frecuencia (0.1 rad/s) se puede ver que hay una disminucion en  médulo de viscosidad en

comparacion con €l material compuesto de 75 um, que es e Unico con un aumento en a

baja frecuencia (0.1 rad/s) del modulo.
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La siguiente tabla muestra e vaor de incremento del médulo para las frecuencias
bajas y dtas para cada una de las muestras.

Tabla 3.10 Los datos recol ectados de médul o viscoso de material es compuestos con un 20%
de contenido de fibra.

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja . Alta .
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
; 7 : " % de % de
sl Wi S U incremento G'  incremento G'

PP puro 894 2860 141000 68000
PP20FC106 | 373.38 1487 65138 41029 48 39.66
PP20FC75 2291.8 4489.1 53901 46045 56.96 32.29
PP20FC45 38454 13004 58925 36084 54.53 46.94
PP2M 180.17  791.67 68522 42647 72.32 37.29

» Andisis del médulo elastico y médulo viscoso con 20% de contenido de fibray 2

(ppc) de compatibilizante.
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Figura 3.25 M édulo elastico para compositos de 20% de contenido fibray 2 (ppc) de
compatibilizante.
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En esta figura se muestra que e modulo e astico de los materiales compuestos con

el compatibilizador.

Se puede observar que mediante la adicién de 2 (ppc) de compatibilizador en bajas
frecuencias se observa una disminucion de este moédulo en comparacion con €
polipropileno. También se observa que la adicion de la compatibilizador no importa €

tamanio de particulaen el aumento o disminucion de este modulo.

A atas frecuencias se puede observar que €l polipropileno tiene € valor mas grande
en e modulo, seguido de particula compuesta 75 pm, a continuacion, por € materia
compuesto de 45 pum, después de que e compuesto de 106 um vy, finamente, €
compatibilizador.

La siguiente tabla (3.11) muestra el valor del médulo e éstico, médulo viscoso para
las frecuencias bgjas y altas asi como e porcentaje de aumento en sus respectivos modulos

para ambas frecuencias mostradas.

Tabla 3.11. Los datos recolectados de médulo eléstico para materiales compuestos con un
20% de contenido de fibra con un 2 (ppc) de compatibilizante.

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja _ Alta _
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
: . : " % de % de
glre) T Gl @ incremento G'  incremento G'
PP puro 894 2860 141000 68000
PP20FC106M2 | 354.53 1280 60158 37379 60.34 57.33
PP20FC75M2 298.38 11831 74012 45728 66.62 47.51
PP20FC45M 2 342.06 1153 57792 35063 61.74 59.013
PP2M 180.17  791.67 68522 42647 79.85 51.40
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Figura 3.26 Mdulo viscoso para compositos con 20% de contenido de fibray 2 (ppc) de
compatibilizante.

En e caso del modulo viscoso, podemos observar en lafigura 3.26 que, asi como €l

modulo de elasticidad a bagjas frecuencias con un 2 (ppc) de compatibilizante se observo

una disminucioén.

Laadicion del compatibilizante en cualquier tamafio de particula no gerce efecto en

el aumento o disminucién e mdédul o viscoso.

Para €l tamafio de particula compuesta de 106 m con 2 (ppc) de compatibilizante se

puede observar un aumento de 55.24% en e médulo de viscosidad en comparacion con €l

polipropileno a baas frecuencias, mientras que para la de alta frecuencia (250 rad/s) tiene
unareduccion de 10.21% en este médulo.
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En cuanto a tamafio de 75 pm con la misma carga de compatibilizador tiene un
valor de 58.63% de incremento en comparacion con € polipropileno a bagja frecuencia (0.1

rad/s), mientras que a atas frecuencias (250 rad/s) se reduce de 25.87% en este modulo.

Asi que para € materid compuesto de 45 pm, con la misma carga de
compatibilizante tiene un aumento de 59.68% en baja frecuencia (0.1 rad/s), mientras que a

altafrecuencia (250 rad/s) muestra una disminucién de 11.25% para este modulo.

La siguiente tabla muestra e modulo de frecuencias bajas y altas viscosos, asi como
el porcentaje de aumento de este médulo

Tabla 3.12 Los datos recolectados de modulo viscoso para compuestos con un 20% de
contenido de fibra con un 2 (ppc) de compatibilizante.

Muestra Baja Frecuencia  Alta Frecuencia Baja Alta
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia  Frecuencia
% de % de
G(Pa G'(Pa) G (Pa) G"(Pa) incremento  incremento
G G
PP puro 894 2860 141000 68000
PP20FC106M2 | 354.53 1280 60158 37379 55.24 45.03
PP20FC75M2 298.38 11831 74012 45728 58.63 32.75
PP20FC45M2 | 342.06 1153 57792 35063 59.68 48.43
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 72.32 37.28
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» Andlisis del médulo elastico y modulo viscoso con un 25% de contenido de fibra.
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Figura 3.27 Mddulo el astico de composito con un 25% de contenido de fibra.

En la figura 3.27 mostr6 que al aumentar € porcentaje de fibra en la matriz de
polipropileno para frecuencias bajas € valor del médulo elastico disminuye para cada uno
de los compuestos en comparacion con € polipropileno. Mientras que para ata frecuencia
(250 rad/s) se puede ver que para cada uno de los compuesto muestra un incremento en este
maodul o.

Se observa que para € material compuesto de 106 pm, con baja frecuencia (0.1
rad/s) un incremento del 76.25% en e mddulo mientras para alta frecuencia (250 rad/s)

tiene un incremento del 65% en este modul o.
Para el material compuesto de 75 pum, con una frecuencia bagja (0.1 rad/s) muestran

un incremento del 77.62% mientras que en ata frecuencia (250 rad/s) se observd un

aumento de 54.56% en & maddulo.
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En € materiad compuesto de 45 um, con baja frecuencia (0.1 rad/s) aument6 a
58.24%, mientras que a alta frecuencia (250 rad/s) un incremento del 41.79% se observo en

el modulo.

Finalmente para la muestra con el compatibilizante a baja frecuencia (0.1 rad/s) se
observé un incremento de 79.84%, mientras que para alta frecuencia (250 rad/s) es un
51.40% en & modulo.

La siguiente tabla muestra €l valor del médulo eléstico de bagja y ata frecuencia

(250 rad/s), asi como €l porcentgje de aumento en € médulo para cada frecuencia.

Tabla 3.13 Los datos recolectados de modulo elastico para materiales compuestos con un
25% de contenido de fibra

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja . Alta .
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de % de
G' (Pa) G" (Pa) G (Pa) G"(Pa incremento incremento
G G
PP puro 894 2860 141000 68000
PP25FC106 212.33 839.04 49354 30562 76.25 65
PP25FC75 200.09 817.68 64070 40770 77.62 54.56
PP25FC45 373.29 1484.5 82068 52359 58.24 41.79
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.85 51.40
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Figura 3.28 Mddul o viscoso para compasitos con 25% de carga de fibra

En este gréafico se puede observar que a aumentar €l porcentaje de fibra en la matriz

de polipropileno para frecuencias bagas € valor del modulo viscoso disminuye para cada

uno de los compuestos en comparacion con el polipropileno. Mientras que para dta

frecuencia (250 rad/s) se puede ver que para cada uno de la muestra de material compuesto

un aumento de este moédulo.

Se observa que para € material compuesto de 106 pm, con baja frecuencia (0.1

rad/s) un aumento de 70.66% en € maodulo, mientras que para la de ata frecuencia (250

rad/s) un aumento de 55% se muestra en este modul o.

Para el material compuesto de 75 um, con una frecuencia bgja (0.1 rad/s) aumento a
71.41% mientras que la atafrecuencia (250 rad/s) se observa un 40% en e médulo.
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En e materiad compuesto de 45 um, con bga frecuencia (0.1 rad/s) se nota un

incremento de 48.09%, mientras que parala de alta frecuencia (250 rad/s) fue de 23% en €

maodulo.

Finalmente, para con € compatibilizante a baja frecuencia (0,1 rad/s) se observé

incremento de 72.31%, mientras que para ata frecuencia (250 rad/s) era de 37.28% en €

maodulo.

En la siguiente tabla se muestra el valor del médulo de viscosidad para bgja y ata

frecuencia, asi como €l porcentaje de incremento en e médulo para cada frecuencia.

Tabla 3.14. Los datos recolectados de modulo viscoso de materiales compuestos con un

25% de contenido de fibra

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja . Alta .
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de Q
G' (Pa) G" (Pa) G'(Pa) G"(Pa) incremento . e .
G incremento G

PP puro 894 2860 141000 68000
PP25FC106 | 212.33 839.04 49354 30562 70.66 55.05
PP25FC75 200.09 817.68 64070 40770 71.41 40.04
PP25FC45 373.29 1484.5 82068 52359 48.09 23
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 72.32 37.28
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Andlisis del Mdédulo Eléstico y Viscoso con 2 (ppc) de compatibilizante y 25% de

contenido defibra

le+6
le+5
2
P
v
v
...6§§vvv
le+4 o® pPiAv
—_ 0% YAV
© 0®, o0LAyY
g'/ ... {}GAAVY
o o’ G{}?‘A'v
1e+3 - o ol AV
G a
CATSY
1* RN vv
AAv' ® PP
le+2 - v v PP25FC106M2
v
@ PP25FC75M2
& PP25FC45M2
A PP2M
le+1l T T T T
0.01 0.1 1 10 100 1000
w(rad/s)

Figura 3.29 Médul o e &stico para compdsitos con un 25% de contenido de fibray 2 (ppc) de
compatibilizante

Se puede observar que las muestras que muestra |os datos mas ata es la 45 pm que
muestra a bgja frecuencia una disminucion de 50.33% y de alta frecuencia que muestra un
comportan mas alta es 75 m con una disminucion de 41.43% en comparacion con e PP
puro. En contrario la muestra con € aumento més bajo en alta frecuencia es de 106 um que
se puede observar una disminucion de la baja frecuencia de 90.50% y en dta frecuencia

tiene un valor de reduccion de 60.50%.

En la siguiente tabla se muestra € valor del médulo eéstico para bgja y dta
frecuencia, asi como €l porcentaje de incremento en € maédulo para cada frecuencia.

95



Resultados y discusion

Tabla 3.15. Los datos recolectados de modulo elastico de materiales compuestos con un
25% de contenido defibray 2 (ppc) de compatibilizante.

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja Alta
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de
: " . " % de .
GMPa G'(PA) G (Pa G"(Pa) . ., incremento
incremento G G
PP puro 894 2860 141000 68000
PP25FC106M2 | 86.666 61549 55696 39763 90.31 60.50
PP25FC75M2 416.35 1586.1 82584 52157 53.43 41.43
PP25FC45M 2 444.03 1593.1 73319 46309 50.33 48.00
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.85 51.40
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Figura 3.30 Mddulo viscoso para compdsitos con un 25% de contenido de fibray 2 (ppc) de
compatibilizante

Las muestras que muestra la accion mas ata se encuentran a 45 um y 75 um que
muestra una baja frecuencia de un decremento del 44% con una diferencia de 24 decimales
entre ambos y en la alta frecuencia de la muestra con una mejor accion es de 75 um de

muestra que tiene un decremento del 23.30% en comparacion a los tiempos de los PP.
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Entonces podemos apreciar que la muestra con €l decremento mas bajo de ata frecuencia

eslade 106 um que en bajafrecuenciatenia 78.48% y en el de altafrecuenciade 41.53%.

En la siguiente tabla se muestra el valor del modulo viscoso para bgja y ata

frecuencia, asi como €l porcentaje de incremento en € maédulo para cada frecuencia.

Tabla 3.16. Los datos recolectados de madul o viscos de materiales compuestos con un 25%
de contenido defibray 2 (ppc) de compatibilizante.

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja . Alta .
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de
G{Pa G'(Pa) G (Pa) G"(Pa) incremento . Yol .
G incremento G
PP puro 894 2860 141000 68000
PP25FC106M 2 86.666  615.49 55696 39763 78.48 41.53
PP25FC75M2 416.35  1586.1 82584 52157 44.54 23.30
PP25FC45M2 44403  1593.1 73319 46309 44.30 31.90
PP2M 180.17  791.67 68522 42647 72.32 37.28

Andlisis del médulo eléstico y médulo viscoso con un 30% de contenido de fibra.
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Figura 3.31 M&dulo e éstico para compdsitos con 30% de contenido de fibra.
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Ahorabien, en el caso de 30% de cargade fibraen latablay en € grafico es posible
ver que la muestra de 75 um presenta una disminucion en e moédulo elastico en baja
frecuencia de un 79.85% y en alta frecuencia la muestra de 45 pm presenta un decremento
del 69.08% en comparacion con e PP puro. Por otro lado e compatibilizante presenta una
disminucion en e modulo elastico a bgja frecuencia, mientras que en alta frecuencia e

composito de 45 pm, presenta un incremento de 48.85% comparado con € polipropileno.
En la siguiente tabla se muestra € valor del médulo eéstico para bgja y dta

frecuencia, asi como €l porcentaje de incremento en e maédulo para cada frecuencia.

Tabla 3.17. Los datos recolectados de médulo elastico de materiales compuestos con un
30% de contenido de fibra.

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja Alta
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de

; " : " . % de

G' (Pa) G'(Pa) G (Pa) G"(Pa incremento . .

G incremento G

PP puro 894 2860 141000 68000

PP30FC106 | 338.1 1308.4 60561 38238 62.18 57.05
PP30FC75 264.1 896.22 43593 26922 70.46 69.08
PP30FC45 434.37 1730 72127 47287 51.41 48.85
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.85 51.40
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Figura 3.32 Médulo viscoso para compositos con 30% de contenido de fibra.

La muestra que presenta e mayor decremento en e modulo viscoso es lade 45 um,
la cual muestra que a baja frecuenciala disminucion es del 39.51% y para alta frecuencia es
de 30.46% en comparacion con € PP puro. Por otro lado e compdsito de 75um muestra un
incremento del modulo eéstico para bajas frecuencias con un valor de 68.66% y en ata

tiene un valor de 60.41% en comparacion con € PP puro.

En la siguiente tabla se muestra € valor del mdodulo viscoso para bgja y ata

frecuencia, asi como el porcentaje de incremento en e maédulo para cada frecuencia.
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Tabla 3.18. Los datos recolectados de modulo viscoso de materiales compuestos con un

30% de contenido de fibra

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja _ Alta _
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de
G(Pa) G'(Pa G(Pa G (P incremento . °de
G incremento G
PP puro 894 2860 141000 68000
PP30FC106 | 338.1 1308.4 60561 38238 54.25 43.77
PP30FC75 264.1 896.22 43593 26922 68.66 60.41
PP30FC45 434.37 1730 72127 47287 39.51 30.46
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.85 37.28

Andlisis del Mdédulo Eléstico y Viscoso con 2 (ppc) de compatibilizante y 30% de
contenido de fibra.
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Figura 3.33 Médulo e éstico para compdsitos con 30% de contenido fibray 2 (ppc) de
compatibilizante.

Las muestras de 75 pum con e compatibilizante presentan una disminucion en €l
modulo elastico a baja frecuencia con un valor de 59.68% mientras que para adta

frecuencia que tiene € vaor més ato en este modulo es e compdsito de 45 um con
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compatibilizante con un valor de 51.40%. Por otro lado la muestra con la disminucién més
baja en alta frecuencia es de 106 um que se puede observar una disminucion de 63.92% y
de baja frecuencia es la de la compatibilizante con una disminuciéon de 79.85% todo en

comparacion con e PP puro.

En la siguiente tabla se muestra € valor del médulo eéstico para bgja y dta

frecuencia, asi como €l porcentaje de incremento en e maédulo para cada frecuencia.

Tabla 3.19 Los datos recolectados de modulo eléstico de materiales compuestos con un
30% de contenido de fibray 2 (ppc) de compatibilizante.

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja _ Alta _
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de 0
G(Pa) G'(Pa) G(P) G (Pa) incremento . °de
G incremento G
PP puro 894 2860 141000 68000
PP30FC106M2 329.18 10929 50877 31901 63.18 63.92
PP30FC75M2 36043 1179.6 55362 33033 59.68 60.74
PP30FC45M2 34242 11865 53912 33621 61.70 61.76
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.85 51.40
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Figura 3.34 Médulo viscoso para compositos con 30% de contenido de fibray 2 (ppc) de

compatibilizante.

El gemplo que muestra el mayor incremento es la de 45 pum, ya que muestra a bgja

frecuencia un aumento de 1.7 n veces que el PP puro (65.22%) y la alta frecuencia de 0.8

(17.26%) en comparacion con los tiempos de los PP. Por otro lado la muestra con € menor

incremento en alta frecuencia es la de 75 um que se puede ver un aumento en la bgja tasa

de disminucion de 0.5 (50.85%) y baja frecuencia es la del compatibilizante con un

descenso del 0.8 (24.79%).

En la siguiente tabla se muestra € valor del mdodulo viscoso para bgja y ata

frecuencia, asi como €l porcentaje de incremento en € maédulo para cada frecuencia.
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Tabla 3.20 L os datos recol ectados de médul o viscoso de materiales compuestos con un 30%
de contenido defibray 2 (ppc) de compatibilizante.

Muestra Baja Frecuencia Alta Frecuencia Baja Alta
(0.1 rad/s) (250 rad/s) Frecuencia Frecuencia
% de % d
G(Pa) G'(P) G (Pa) G'(Pa) incremento . 0%
G incremento G'

PP puro 894 2860 141000 68000
PP30FC106M2 | 329.18 10929 50877 31901 61.79 53.09
PP30FC75M2 360.43 1179.6 55362 33033 58.76 51.42
PP30FC45M2 34242 11865 53912 33621 58.51 50.56
PP2M 180.17 791.67 68522 42647 79.85 37.28

AndlisisdelaViscosidad Complea para compdsitos con 20% de contenido de fibra.
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Figura 3.35 Viscosidad Compleja para compdsitos con 20% de contenido defibra

En e gréfico de la viscosidad complgja (figura 3.35) se puede ver que a bagas

frecuencias y a un contenido de fibra de 20% para tres tamafios de particula diferentes hay

un aumento en laviscosidad.
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También en este gréfico se puede observar que la distribucion del tamafio de
particula es un factor importante, ya que afecta en e aumento de la viscosidad en funcién

del tamafio de particula en la matriz de polipropileno.

Con respecto al compdsito con un tamafio de particula de 106pum a baja frecuencia
(0.1 rad/s) aumenta 1,4 n-veces en comparacion con la viscosidad del PP puro. Mientras
que a altas frecuencias se puede observar una disminucion en la viscosidad con un valor de
307.93 (Pa.s), pero incluso a mayor frecuencia €l valor de la viscosidad es 0.7 veces mayor
que €l PP puro. A pesar de ser @ tamafio de particula més grande su valor de viscosidad es

cercano con el compasito de 45um.

Para el compdsito con un tamarfio de particula de 75um muestra un incremento en la
viscosidad en comparacion con los otros tamafios de particula. Esto se aprecia tanto en
altas y bagjas frecuencias .Mientras que para a atas frecuencias se ha observado una
incremento de la viscosidad €l cual tiene un valor de 283.56 (Pa.s), mientras que para bajas

frecuencias el incremento de laviscosidad tiene un valor de 50403 (Pa.s).

El incremento de la viscosidad con la carga del 20% de contenido de fibray para el
tamano de 75um se atribuye a la buena adhesion interfacial de fibra con la matriz del
polipropileno esto se puede observar bien en las imégenes de microscopia electronica de
barrido (ver figura 3.5)

En & compésito con un tamafno de particula de 45 pum se puede observar que, a
pesar de tener e tamafio de particula més pequefio el efecto de la viscosidad tanto para
bajas y a altas frecuencias muestra incremento en la viscosidad en comparacion con € PP

puro.

Finalmente la viscosidad de la compatibilizante (PPgMA) muestra una disminucion
en comparacion con |os compdsitos con sus respectivos tamafios de particula, pero a su vez
muestra un incremento de la viscosidad en comparacion con el PP puro.
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La siguiente tabla muestra € valor de n (&l indice de pseudoplastisidad) para los

compuestos y la matriz de polipropileno esto indica que € fluido tiene un comportamiento

no newtoniano (pseudopl astico).

Tabla 3.21 indice Pseudopléstico

Muestra Pseudoplasticidad
n

PP puro 0.53

PP20FC106 0.72

PP20FC75 0.36

PP20FC45 0.75

PP2M 0.77

Andlisis de la Viscosidad complgja con 20% de contenido de fibra y 2 (ppc) de

compatibilizante.
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Figura 3.36 Viscosidad Compleja para compositos con 20% de contenido de fibray 2 (ppc) de

compatibilisante.
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La figura 3.36 muestra que es indistinto €l tamafio de particula debido porgue al
anadir € compatibilizante para los tres tamafios de particula estos tienden a tener un
incremento en la viscosidad en comparacion con € PP puro tanto para bgas y atas

frecuencias.

También se observd que mediante la adicion de la carga de 2(ppc) del
compatibilizante en la matriz de fibra de polipropileno muestra un cambio significativo en
la reduccion de la viscosidad en comparacion con la matriz sin compatibilizante. Lo cual
puede indicar que @ compatibilizante que se esta utilizando no sea €l adecuado paralafibra
ya que e compatibilizante esta actuando como un lubricante. Otro factor importante es el
tamanio de particula el cual tiene un efecto significativo en e incremento de la viscosidad.

La siguiente tabla muestra el valor de n para materiales compuestos y matriz de
polipropileno que indica s € liquido tiene un comportamiento no newtoniano
(pseudoel astico).

Tabla 3.22 indice Pseudopléastico

Muestra Pseudoplasticidad
n

PP puro 0.53

PP20FC106M2 0.76

PP20FC75M2 0.77

PP20FC45M2 0.76

PP2M 0.78

AndlisisdelaViscosidad complegja con 25% de contenido de fibra.
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Figura 3.37 Viscosidad Compleja para compositos con 25% de contenido de fibra.

En la figura 3.37 se puede observar que a aumentar la cantidad del contenido de
fibraen lamatriz de polipropileno y €l tamafio de particula tiene un efecto en el aumento de
laviscosidad de los compdsitos en comparacion con polipropileno puro.

Para el compdsito con un tamafio de particula de 106 pum y con un contenido de
25% de fibra se puede observar que para baja frecuencia (0.1 rad/s) tiene un aumento del
19.83% en la viscosidad con respecto a polipropileno, mientras que para a alta frecuencia
(250 rad/s) muestra un aumento del 44.31% con respecto a PP.

Para el comp0sito con un tamafio de particula de tamafio de particula de 75 um y
con un contenido de 25% de fibra se puede observar que a baja frecuencia (0.1 rad/s)
muestra un incremento del 22.03%, mientras que en alta frecuencia (250 rad/s) tiene un

aumento de 27.14% con respecto a PP puro.
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Para e compdsito con un tamafio de particula de tamafio de particula de 45 pm y
con un contenido de 25% de fibra se puede observar que al ser € tamafio de particula més
pequeiio tiene el efecto de incrementar € valor de viscosidad aun incremento e contenido
de fibra en la matriz de PP para baga frecuencia (0.1 rad/s) presenta un incremento de
41.79%, mientras que para ata frecuencia (250 rad/s) es 6,61% con respecto al PP.

A diferencia de la figura 3.35 donde se observa que para € 20% de contenido de
fibray con un tamarfio de 75 pum donde se observa un incremento de la viscosidad, mientras
con el tamafio de 45 um no se observa el incremento que deberia de observarse como con €l

incremento del 25% de contenido de fibra en lacual tiene € vaor mas alto de viscosidad.

Finalmente la viscosidad del compatibilizante (PPgMA) tiene un aumento en la

viscosidad del 24.79% con respecto alaviscosidad del polipropileno.

La siguiente tabla muestra el valor de n con € incremento de 25% de fibra en una

matriz de polipropileno.

Tabla 3.23 indice Pseudopléstico

Muestra Pseudoplasticidad
n

PP puro 0.53

PP25FC106 0.98

PP25FC75 0.99

PP25FC45 0.74

PP2M 0.77
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Figura 3.38 Viscosidad Compleja para compdsitos con 25% de contenido de fibray 2 (ppc) e
compatibilizante

En lafigura 3.38 se puede observar que la adicion de una fibra con un contenido de
fibra del 25% con una carga de 2 (ppc) de compatibilizante para los compdsitos con un
tamaio de 75 y 45 um, € efecto de estos a bgas frecuencias se puede observar que la
adhesion interfacial de la fibra con la matriz y e compatibilizante es buena ya que esto se

puede ver en € incremento de la viscosidad.
Mientras que en el material compuesto 106 um se puede observar una disminucion
en la viscosidad en comparacion con los otros compuestos en bajas frecuencias y

ligeramente superior ala de polipropileno puro.

En e caso de compatibilizante puro muestra que a bajas frecuencias tiene un

aumento de la viscosidad de 24.79% en comparacion con €l polipropileno puro.

109



Resultados y discusion

La siguiente tabla muestra el valor de n con €l incremento de 25% de contenido de

y 2 (ppc) de compatibilizante en una matriz de polipropileno.

Tabla 3.24 indice Pseudopléastico

Muestra Pseudoplasticidad
n

PP puro 0.53

PP25FC106M2 0.80

PP25FC75M2 0.74

PP25FC45M2 0.72

PP2M 0.78

AndlisisdelaViscosidad Compleacon 30% de contenido de fibra.
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Figura 3.39 Viscosidad Compleja para compdsitos con 30% de contenido de fibra.

Este grafico muestra que € tamarfio de particula y la cantidad de fibra afadida a la
matriz de polipropileno son factores importantes en el aumento de la viscosidad en
comparacion con el polipropileno.

La muestra de 45 um presenta el mayor incremento para baja frecuencia de 1.7 n
veces a del PP puro (65.22%) y en alta frecuencia de 0.8 n veces (17.26%) en comparacion
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con los del PP puro. Por otro lado la muestra con e menor incremento en alta frecuencia es
de 75 um que se puede ver un aumento en la baja tasa de disminucion de 0.5 (50.85%) y

baja frecuenciaeslade compatibilizante con un descenso del 0.8 (24.79%).

La siguiente tabla muestra el valor de n con € incremento de 30% de contenido de

fibra en una matriz de polipropileno.

Tabla 3.25 indice Pseudopl astico

Muestra Pseudoplasticidad
n

PP puro 0.53

PP30FC106 0.58

PP30FC75 0.76

PP30FC45 0.73

PP2M 0.78

Andlisis de la Viscosidad Complega con 30% de contenido de fibra con 2 (ppc) de
compatibilizante.
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Figura 3.40 Viscosidad Compleja para compdsitos con 30% de contenido de fibray 2 (ppc) de
compatibilizante.
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En este gréafico (figura 3.34) muestra que el aumento de la cantidad de fibra a la
matriz de polipropileno y para afadir el compatibilizador €l tamafio de particula no afecta el

aumento de la viscosidad del compuesto en comparacion con polipropileno puro.

Se puede observar que la adicion de la compatibilizador a la matriz de fibra de
polipropileno de candelilla homogeneizar €l incremento de la viscosidad resultante de que
el tamafio de particula no afecta el aumento de la viscosidad como de otro modo cuando €l
compatibilizador no se afiade € incremento de la cantidad de fibra y tamafios de particula

son factores importantes para el incremento de la viscosidad.

La siguiente tabla muestra el valor de n con € incremento de 30% de contenido de

fibray 2 (ppc) de compatibilizante en una matriz de polipropileno.

Tabla 3.26 indice Pseudopléstico

Muestra Pseudoplasticidad
n

PP puro 0.53

PP30FC106M2 0.76

PP30FC75M2 0.76

PP30FC45M2 0.76

PP2M 0.78

3.7. Andlisis dindmico mecanico

Se realiz6 DMA a los compésitos de fibra de candelilla a tres concentraciones de
fibra y en los tres tamafios de fibra con y sin compatibilizante. El compatibilizante es el
PPgMA Ilamado PPM 2 en la nomenclatura de este proyecto.

En la Figura 3.41 se muestra la graéfica de modulo de amacenamiento (E’) paralos
compositos de fibra de candelilla con polipropileno sin  compatibilizante, €
compatibilizante puro (PP2M) y para el PP puro con los diferentes tamafios de particula. Se

presentan los valores E’ de los compdsitos cercanos al valor de E' del PP puro de un rango
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de temperaturas de -70° C hasta 75° C, después de 75° C los compdsitos presentan un
ligero incremento de E’ a comparacion de PP puro. A unatemperatura ambiente el valor de
E’ paralos compdsitos esta dentro de un rango de 2796 MPa a 3215 MPa, para el PP puro
el E' esde 1294 MPay para el composito PP20FC106es de 2796 MPa lo que significa un
incremento del 21% comparado con € PP puro. Para € compositoPP20FC45 € valor de E’
tiene un valor de 3215.5 el cual muestra un incremento de 40% comparado con e PP puro.
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Figura 3.41 Médulo de amacenamiento de los compdsitos al 20% de contenido de fibra

En la figura 3.42 se observa la gréfica del espectro de médulo de perdida (E'’) de los
compdsitos no tiene una diferencia significativa en comparacion del PP puro. A temperatura
por encima de 75°C el E’’ de los compdsitos muestran un ligero incremento comparado con €l
PP puro. El composito de PP20FC75 muestra valores de E'’ ligeramente alto comparado con
los demés durante toda la prueba.
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Figura 3.42 Modul o de pérdida de los compositos con € 20% de contenido de fibra.

La tan 9, también llamada amortiguamiento, indice de viscoelasticidad o factor de
pérdida, se obtiene mediante la razén entre e moédulo de pérdida y & modulo de
almacenamiento (E''/E’); en € caso de los compdsitos, este valor depende del nivel de
adhesion entre e refuerzo y la matriz. Por lo tanto, enlaces refuerzo-matriz débiles se
reflggaran en valores altos de tan 6 [224]. En la figura 3.43 se observa e espectro de tan 6
donde compdsitos muestran picos ligeramente bagjos en comparacién a los de PP puro,
excepto e compésito PP20FC75 que se observan € pico tan § alto comparado con € PP
puro que significa que presenta interacciones moleculares débiles entre refuerzo-matriz

comparado con |los demés.
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Figura 3.43 Tan 6 de los compdsitos con € 20% de contenido de fibra.

En la Figura 3.44 se muestra la grafica de modulo de amacenamiento (E’) paralos
compositos de fibra de candelilla con polipropileno sin  compatibilizante, €
compatibilizante puro (PP2M) y para el PP puro con los diferentes tamafios de particula. Se
presentan los valores E’ de los compdsitos cercanos al valor de E' del PP puro de un rango
de temperaturas de -70° C hasta 75° C, después de 75° C los compdsitos presentan un
ligero incremento de E’ a comparacion de PP puro. A unatemperatura ambiente el valor de
E’ paralos compdsitos esta dentro de un rango de 4225 MPa a 4395 MPa, para el PP puro
el E' esde 1294 MPay para e compésito PP20FC106 es de 1700 MPa lo que significaun

incremento del 21% comparado con € PP puro.
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Figura 3.44 Mddulo de amacenamiento de los compdsitos con e 30% de contenido de fibra

En la figura 3.45 se observa |la gréfica del espectro de modulo de perdida (E'’) de
los compésitos no tiene una diferencia significativa en comparacion del PP puro. A
temperatura por encima de 75° C € E’’ de los compdésitos muestran un ligero incremento
comparado con e PP puro. El compésito de PP30FC75 muestra valores de E'’ ligeramente
alto comparado con los demés durante toda la prueba.
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Figura 3.45 Médulo de pérdida de los compdsitos con el 30% de contenido de fibra.

La tan 8, también llamada amortiguamiento, indice de viscoelasticidad o factor de
pérdida, se obtiene mediante la razén entre e moédulo de pérdida y & modulo de
almacenamiento (E'’'/E’); en e caso de los compdsitos, este valor depende del nivel de
adhesion entre € refuerzo y la matriz. Ademas se observa que a incrementar € contenido
de fibra en los tres tamafios de particula, la tan 6 disminuye ligeramente en comparacion
con e PP puro. Por lo tanto, enlaces refuerzo-matriz débiles se reflgjaran en valores altos
detan 6 [224]. En lafigura 3.46 se observa €l espectro de tan 6 donde compdsitos muestran
picos ligeramente bgos en comparacion a los de PP puro, excepto € composito
PP30FC106 que se observan € pico tan & ligeramente alto comparado con € PP puro que
significa que presenta interacciones moleculares débiles entre refuerzo-matriz comparado

con los demés.
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Figura 3.46 Tan 6 delos compositos con & 30% de contenido de fibra.

La Figura 3.47 muestra el espectro de los médulos de amacenamiento E' de los
compositos con e compatibilizante. Los compdsitos muestran un incremento de E’
comparado con €l PP puro y también con los compdsitos sin compatibilizante mostrados en
las gréficas anteriores, valores de E' de 2768 MPa a una temperatura ambiente presentan
los compdsitos mostrando incrementos de 114% comparado con € PP puro, para los tres
tamanos de particula se observa € incremento en e modulo de amacenamiento en
comparacion con el PP puro. Fue observado también el espectro de modulo de pérdida E’”
de los compdsitos con la adicién del compatibilizante en la Figura 3.48 en la cual los

compositos presentan incrementos de E’ en todo €l rango de temperatura, para los tres
tamarios de particula.
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Figura 3.47 Mdulo de almacenamiento de los compdsitos con el 20% de contenido de fibray con 2

(ppc) de compatibilizante.
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Figura 3.48 M édulo de pérdida de los compdsitos con el 20% de contenido de fibray con 2 (ppc) de

compatibilizante.
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En la figura 3.49 se observa que a temperatura ambiente |os compdsitos presentan
ligeramente menores coeficientes de energia comparado con € PP. Esto indica una buena
interfaz entre el PPy la fibra de candelilla en comparacion alos de PP puro [224], excepto
el compdsito PP20FC75M2 que se observan € pico tan 6 alto comparado con € PP puro
gue significa que presenta interacciones moleculares débiles entre refuerzo-matriz. En
general e incremento de los valores en E' y E'’ y la disminucién del pico de tan 6 es
debido a la adicidn de la fibra natural y el PPgMa, comparando en el presente estudio con
las observaciones de de muchos investigadores. Amash y Zugenmaier [231] reportd un
incremento en la rigidez y una disminucion en el factor de pérdida con e incremento de
fibra de vidrio contenido en compdsitos de polipropileno isotéctico. Esto es debido a la
reaccion de esterificacion entre los grupos OH de la celulosa de la fibra de candélillay la
parte anhidrida del PPgMA lo que causa una reduccion en la tension interfacial y un
incremento entre la adhesién interfacial entre el PP y la fibra de canddlilla. Hristov y
Vasileva [232] estudiaron cambios en la temperatura de transicion vitrea de PP debido a la
adicion de 10% de fibra de madera y 10% de MAPP. Una ata temperatura de transicion
vitrea fue observada cuando e compatibilizante fue agregado. Esto sugiere que la
movilidad molecular se restringe debido a las interacciones covalentes entre MAPP y la
superficie lignoceluldsica podria explicar € desplazamiento para altas temperaturas. Sin
embargo € investigador Tajvidi [224] reporta que MAPP es de bajo peso molecular y tiene
un efecto plastificante, el cua podria desplazar la Tg a bajas temperaturas. Por o tanto es
cierto que & compatibilizante ha megjorado la adhesion entre la fibra 'y e PP pero otros
factores tienen la posibilidad de esconder € efecto de la temperatura de transicién vitrea

por ejemplo la distribucion de tamario de la fibra.
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Figura 3.49 Tan 6 de los compositos con & 20% de contenido de fibray con 2 (ppc) de

compatibilizante.

La Figura 3.50 muestra el espectro de los médulos de amacenamiento E' de los
compositos con e compatibilizante. Los compdsitos muestran un incremento de E’
comparado con el PP puro y también con los compdsitos sin compatibilizante mostrados en
las gréficas anteriores, valores de E' de 4277 MPa a una temperatura ambiente presentan
los compositos mostrando incrementos de 90% comparado con e PP puro, para los tres
tamanos de particula se observa € incremento en e modulo de amacenamiento en
comparacion con el PP puro. Fue observado también el espectro de modulo de pérdida E’”
de los compdsitos con la adicién del compatibilizante en la Figura 3.48 en la cual los
compositos presentan incrementos de E'’ en todo €l rango de temperatura, para los tres
tamarios de particula.
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Figura 3.50 M édulo de almacenamiento de los compdsitos con el 30% de contenido de fibray con 2
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Figura 3.51 Médulo de pérdida de |os compdsitos con el 30% de contenido de fibray con 2 (ppc) de

compatibilizante.
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En la figura 3.52 se observa que a temperatura ambiente los compdsitos presentan
ligeramente mayores coeficientes de energia comparado con e PP. Esto indica una buena
interfaz entre el PPy la fibra de candelilla en comparacién alos de PP puro [224], excepto
el compdsito PP30FC75M2 que se observan € pico tan 6 alto comparado con € PP puro
que significa que presenta interacciones moleculares débiles entre refuerzo-matriz. En
general e incremento de los valores en E' y E'’ y la disminuciéon del pico de tan 6 es
debido a la adicién de la fibra natural y el PPgMa, comparando en el presente estudio con
las observaciones de muchos investigadores. Amash y Zugenmaier [231] reportd un
incremento en la rigidez y una disminucion en el factor de pérdida con € incremento de
fibra de vidrio contenido en compdsitos de polipropileno isotéctico. Esto es debido a la
reaccion de esterificacion entre los grupos OH de la celulosa de la fibra de canddlillay la
parte anhidrida del PPgMA lo que causa una reduccion en la tension interfacial y un
incremento entre la adhesion interfacial entre el PP y la fibra de candelilla. Hristov y
Vasileva [232] estudiaron cambios en la temperatura de transicion vitrea de PP debido a la
adicion de 10% de fibra de madera y 10% de MAPP. Una alta temperatura de transicion
vitrea fue observada cuando e compatibilizante fue agregado. Esto sugiere que la
movilidad molecular se restringe debido a las interacciones covalentes entre MAPP y la
superficie lignocelulésica podria explicar € desplazamiento para altas temperaturas. Sin
embargo €l investigador Tavidi [224] reporta que MAPP es de bajo peso molecular y tiene
un efecto plastificante, el cual podria desplazar la Tg a bajas temperaturas. Por o tanto es
cierto que € compatibilizante ha mejorado la adhesion entre la fibra 'y el PP pero otros
factores tienen la posibilidad de esconder € efecto de la temperatura de transicién vitrea
por ejemplo la distribucién de tamafio de la fibra.
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Figura 3.52 Tan 6 de los compositos con & 30% de contenido de fibray con 2 (ppc) de

compatibilizante.

En la siguiente figura (3.53) se observa que al aumentar &l contenido de fibracon y
sin compatibilizante aumenta e mdédulo de amacenamiento en comparacion con el
polipropileno puro.
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Figura 3.53 Cambios en los madul os de almacenamiento para todas |as muestras.
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Figura 3.53 Cambios en |os médul os de almacenamiento para todas las muestras.
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3.8. Andlisis de la distribucién de tamarfio de particula

Se redizd d andisis de distribucion de particula de la fibra de candelilla de los
diferentes tamafios obtenidos que fueron 106, 75 y 45 um con € fin de conocer la
uniformidad del tamafio de la particula. En las Figuras 3.44 y 45 se observan la gréficas de
distribucién para el tamafio de particulade 106 um, en las Figuras 3.46 y 47 se observan las
gréfica para € tamafio de particula de 75 um y en las figuras 3.48 y 49 se observan las
grafica para € tamafo de particula de 45 um antes y después del proceso del molino de
bolas respectivamente para cada tamafio. Se realizo € anadlisis tres veces por cada muestra

para una mejor observacion en los resultados.
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Figura 3.54 Tamafio de particula de 106pm antes de usar el molino de bolas

En la figura 3.54 se observé que la distribucién del tamafio de particula de 106pum
no es homogéneo debido que hay tamarfio de particulatiene un rango de 53 a 96 um lo cual
indica que en € proceso de tamizado es insuficiente para tener una buena distribucion del
tamafio lo cual afecta en las caracterizaciones de reologia, analisis dinAmico mecéanico y

pruebas de impacto.
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Figura 3.55 Tamafio de particula de 106pum después de usar €l molino de bolas

En la siguiente figura (3.55) se puede observd que después de usar e molino de

bolas para e tamafio de fibra de 106 pm hay una mayor uniformidad en la distribucién y €

tamafio de particula es de 89 um lo cual reflga que e tamafio de particula es méas

homogéneo gracias a proceso de molienda, ademés de que a las condiciones de operacion

fueron las adecuad

as.
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En la figura se observo que la distribucion del tamafio de particula de 75um no es

homogéneo debido que hay tamafio de particula tiene un rango de 55 a 77 um lo cual indica

gue en e proceso de tamizado es insuficiente para tener una buena distribucion del tamarfio

asi como sereflgjaen & tamafio de fibrade 106 um antes de usar € molino de bolas.
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Figura 3.57 Tamafio de particula de 75um después de usar € molino de bolas

En esta figura se puede observo que después de usar € molino de bolas para €

tamafio de fibra de 75 um hay una mayor uniformidad en la distribucién y el tamafio de

particula es de 76 um lo cual reflgja que €l tamafio de particula es mas homogéneo gracias

al proceso de molienda, ademas de que a las condiciones de operacion fueron las
adecuadas.
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Figura 3.58 Tamafio de particula de 45um antes de usar €l molino de bolas.
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Figura 3.59 Tamario de particula de 75um después de usar € molino de bolas.
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3.9. Pruebas de impacto

Propiedades de impacto. Laresistenciaa impacto es la medida de la habilidad de un
material para absorber energia durante la deformacién los cuales a la vez gobiernan su
resistenciay durabilidad. (Hague, y otros, 2012). Se realizaron las pruebas de resistencia a
impacto de los compositos de FC/PP con PPgMA fueron procesados por € mezclador

interno, estos fueron analizados por € impactometro Gardner.

3.9.1. Prueba de impacto Gardner

Se redlizaron la prueba Gardner a los compositos de FC/PP con una carga de 20% y
30% fibra con un tamafio de particula de 75um con el compatibilizante. (Figura 3.60) se
observa que la energia absorbida en el impacto de la muestra disminuye comparado con €l
PP puro. El valor de energia para e PP puro es de 0.7 Joule y para € compésito de
PP20FC75 es de 0.625 J disminuyendo un 19% comparado con € PP puro. Asi como para
el compdsito de PP30FC75 muestra un valor de energia de 0.380 J disminuyendo un 41%
comparado con € PP puro siendo el valor mas bajo de todos |os compositos. Los resultados
muestran una significante disminucion en los valores de energia de impacto comparado con
el PP.

Al agregar el compatibilizante se puede observar que la energia absorbida en €
impacto de la muestra aumenta en comparacion con € PP puro. El valor de la energia del
composito de PP20FC75M2 es de 0.82 Joule € cua tiene un incremento del 17% en
comparacion con el PP puro. Para e composito de PP30FC75M2 es de 0.85 Joules es de

21.42% en comparacion con € PP puro.
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Figura 3.60. Resultados de la prueba Gardner.

3.9.2. Pruebas de impacto |zod

Se realizo la prueba a los compdsitos de FC/PP con la prueba 1zod a diferentes
porcentgjes de contenido de fibraa 20 y 30% con un tamafio de particula de la fibra de 75
pum con e PPgMa En la Figura 3.60 se muestran los resultados de impacto 1zod a
compositos de un tamafio de fibra de 75um donde se muestra un valor de 454.84 J/m para
el PP puro. El composito PP20FC/%muestra el valor mas bajo de resistencia al impacto con
260.14 Jm lo que significa que disminuye un 7.5% comparado con e PP puro. Los
compositos PP20FC75M2 y PP30FC75M2 mantienen los valores de impacto mas altos
comparados con € polipropileno puro. Se observa una pequefia tendencia de incremento en
la energia absorbida por € impacto entre los compositos a incrementar |a carga de refuerzo
de candelillael cua es debido a que las fibras cortas disipan la energia maxima por friccion

mecanica[225].
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Figura 3.61. Resultados de la prueba | zod.

3.9.3. Pruebas tension- elongacion.

Se redlizd pruebas de traccion a los compositos de FC con polipropileno y €
compatibilizante, para investigar |os efectos en las propiedades mecanicas con respecto a
los porcentgjes de carga de relleno de fibra de candélilla asi como la influencia del tamafio
de fibra en e composito comparado con e PP puro. Se obtuvieron resultados del modulo
de Young, porcentgje de deformacion y esfuerzo por tension en € punto de limite elastico.
Se redlizaron 5 ensayos por cada muestra y una velocidad de 3 mm/min y usando un
extensometro trabajando al 7% de elongacion con una celda de carga de 5kN como |o
indicalanorma ASTM D- 638.

A continuacion se presentan un grupo de gréficas (figuras 3.62, 3.63 y 3.64) que
muestran las curvas de esfuerzo — deformacion, las cuales representan €l promedio de cada

unade las mezclas de los compdsitos preparados en estatesis.
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Figura 3.62 Gréficade tension a esfuerzo vs Deformacion del PP puro.
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Tabla 3.27. Propiedades mecanicas de |os compositos de fibra de candelilla.

Muestra Mddulo  Resistencia  Deformacion  Resistencia  Elongacion a Max.
de Tensil Tensi Tensilala larotura (%) resistencia

Young (MPA) (%) rotura tensil

(MPA) (MPA) (MPA)
PP 1910.78 29.06 12.80 13.72 596.67 29.06
PP2M 180550 30.01 13.36 15.23 505.52 30.01
PP5M 1873.68 27.57 15.28 11.27 601.55 27.67
PP20FC106 244811 2491 5.23 18.17 13.42 24.91
PP20FC75 2162.38 21.29 551 15.89 26.61 21.29
PP20FC45 3621.11  30.97 4.29 14.59 13.40 31.49
PP20FC106M2 | 2868.25 30.44 4.26 26.24 6.58 30.44
PP20FC75M2 6500 32.86 5.20 28.75 8.06 35.60
PP20FC45M2 8177.72  37.66 5.56 30.88 7.43 36.93
PP25FC106 2567.65 20.19 4,05 5.12 12 18.86
PP25FC75 191520 23.14 6.36 8.74 27.16 23.14
PP25FC45 1548.79 23.09 5.45 521 28.24 23.09
PP25FC106M2 | 1839.03 26.74 4.35 20.70 5.81 26.74
PP25FC75M2 238393 26.09 3.14 24.21 5.90 27.97
PP25FC45M2 3369.49 28.13 4.16 24.70 5.76 28.13
PP30FC106 371150 24.78 6.84 17.86 43.52 24.78
PP30F75 2894.32 27.62 4.07 19.47 22.37 27.62
PP30FC45 222266 21.90 3.30 1341 17.19 23.28
PP30FC106M2 | 1811.21 26.71 2.30 19.24 3.33 26.68
PP30FC75M2 273201 29.84 2.87 26.36 4.39 32.08
PP30FC45M2 287547 29.98 2.56 25.84 7.45 29.95

Resultados en e modulo de Y oung

El mdédulo de Young es € grado de deformacion de un material cuando se aplica
una fuerza o un esfuerzo, un médulo alto, experimentard poca deformacién y representa la
rigidez del material [226].

En la tabla 3.27 se muestra los valores de médulo de Young para los compésitos
con € 2% de compatibilizante y sin € con un tamarfio de particula de 106, 75y 45 um. Se

mejoro significativamente el médulo de Y oung de los compasitos a incrementar lafibra de
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candelilla comparado con e PP puro. El méximo incremento se presenta en el compdsitos
de PP20FC45M 2 con un valor de 8177.72 MPalo que representa un 32.7 % de incremento
comparado con e PP puro que tiene un médulo de Y oung de 1910.78Mpa. Este incremento
de los compositos es atribuido a incremento en fracciones de volumen altos de las fibras en

los compésitos plésticos[230].

Los compdsitos de un tamario de fibra de 75 um muestran incrementos del 25%
comparado con € PP. No hay una diferencia significativa entre los compositos de diferente
tamafio de fibra en los resultados de Modulo de Young. Todos los compositos representan
un marcado incremento del médulo de Y oung comparado con € PP puro. Muchos autores
reportan incrementos en € modulo de Y oung como [227] reportaron incrementos de 10% a
60% en los modulos de Young a incrementar el porcentaje de fibra de coco en los
compdsitos asi como también [229] reportaron incrementos marcados de los modulos a
incrementar el porcentgje de relleno de la fibra de platano en los compdsitos de PP con y
sin compatibilizante EI modulo de Y oung es fuertemente afectado por |as caracteristicas del

relleno de lafibray menos afectado por la adhesion interfacial fibra-matriz.

Resultados deresistencia tensil en e punto de cedencia

Esfuerzo es la resistencia ofrecida por un material cuando sometida a cargas

externas. Por |o tanto, entre mas fuerte sea el material mayor esla carga que soporta.

Se obtuvieron los valores de esfuerzo tensil. En la tabla 3.27 se muestra los valores
de esfuerzo méaximo de los compasitos a las diferentes concentraciones de refuerzo de fibra
de candelilla'y para los tres tamafios de particula de fibra. Se mejoré la resistencia del PP
puro hasta un 10%. No hay una influencia significativa en los resultados por e porcentaje
de incremento de fibra de candelilla en los compdsitos.

Esto puede ser debido a un favorable efecto de entrelazamiento equilibrado de la

cadena del polimero con la fibra y oponiéndose a una débil interaccion interfacia entre
fibra— matriz con el incremento de lafibraen el composito [227].
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Resultados de la deformacion tensil en e punto de cedencia.

Para un componente sometido a una fuerza no axial, €l esfuerzo o en e material es
la fuerza aplicada (tensién o compresion) dividida por € érea de la seccion transversa
original. La deformacion de ingenieria, en € material es la extension o (reduccion de la
longitud) dividida por lalongitud original. En un materia perfectamente elastico que sigue
laley de Hooke @ esfuerzo o es directamente proporcional ala deformacion.

En latabla 3.27 se muestra |os resultados del porcentaje de deformacion tensil en el
punto de cedencia de los compdsitos a diferentes porcentajes de relleno de fibra de
candelilla'y para los tres tamarios de fibra con y sin el compatibilizante. El porcentge de
deformacion tensil en el punto de cedencia de PP es de 12.80%. Mientras que para los
compositos de PP20FC106 €& cual tiene un valor de 5.23%, el composito PP20FC75 tiene
un valor de 5.51% y por ultimo e compdsito de PP25FC75 tiene un valor de 6.36% en la
deformacion tensil menores comparados con e PP puro. Se observa que a agregar la
mayor cantidad de fibra hay una disminucién en la deformacion tensil para todos los
compositos con y sin compatilizante comparado con & PP puro, sin embargo para €
composito de PP30FC106M2 hay una disminucion de deformacion tensil de un 2.30% €l
valor més bajo comparado con el PP puro. Esto es debido al area especifica de lafibraenla
matriz polimérica tiende a desorganizar € libre movimiento normal de las cadenas del

polimero [223].

Resultados de elongacion a larotura.

Es notorio que los compdsitos mantienen la propiedad mecéanica de esfuerzo tensil a
la rotura (Tabla 3.27) comparado con e PP. Autores como [225] reportan disminucién de
un 15% de esta propiedad mecénica para los compdsitos de PP con fibra de bagazo de cafia
sin compatibilizante a incrementar el porcentgje de relleno de bagazo de cafia, o atribuyen
que € incremento de porcentgje de relleno de fibra incrementa e area interfacia
empeorando € enlace interfacial ente la fibra 'y la matriz polimérica. Por otro lado [229]
mantuvo el esfuerzo tensil a la rotura de los compésitos de PP con fibra de platano con €
agente de acoplamiento (MAPP) a un 5% de carga atribuyéndolo a que e MAPP mejoro €
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enlace interfacial entre lamatriz y lafibra M.M Haqgue [227] incremento laresistenciaala
rotura un 12% a un porcentaje de relleno de 5% de fibra de coco en compdsitos de
polipropileno con un tratamiento quimico en lafibra de coco, sin embargo al incrementar el
porcentaje de relleno de fibra la resistencia disminuia gradual mente en comparacion del PP
puro. Se observa un ligero incremento de esfuerzo tensil haciendo la comparacién entre los
compaositos con diferente tamafio de fibra de candelilla favoreciendo para compadsitos de un
tamano de 75 pum sin embargo existe una tendencia positiva en los compoésitos de un
tamano de 45 um a aumentar € porcentgje de relleno de fibra aumenta el esfuerzo tensil a
la rotura y en compdsitos de 75 pm mantienen constante resultados a incrementar el
porcentgje de relleno de fibra. Sin embargo aumenta e &rea especifica de la fibra en la
matriz lo que también aumenta el cambio de orientacion de lafibra disminuyendo € enlace
interfacial entre ellos[223].

Los resultados de deformacion tensil a la rotura presentan una disminucion muy
ligera con respecto a PP (Tabla 3.27). Los compodsitos disminuyen gradualmente al
aumentar el porcentaje de relleno de fibra, por € contrario con el compatibilizante presenta
una ligero aumento en la deformacion tensil ala rotura en comparacion con € PP puro. B.
Ramargj [225] reportd mismos porcentgjes de disminucion de deformacion tensil alarotura
sin embargo no mejoro la propiedad de esfuerzo tensil concluyendo que no mejoro la
interaccion interfacial entre la fibra'y matriz. La razon por la cual las matrices reforzadas
presentan menor desplazamiento que los termoplasticos sin reforzar puede atribuirse a la
presencia de la fibra dentro de la matriz ya que igual que en € caso de la deformacién
plastica, esta dificulta que ocurran dislocaciones en e termoplastico, sirviendo como
barreras que impiden un libre desplazamiento, a diferencia de como ocurre en los polimeros
no reforzados. [228]. La deformacion ala rotura fue més significativamente marcado en los
compositos de un tamafio de 75ums que en los de un tamafio de 45 um. Lo que provocan
mayores dislocaciones en lamatriz impidiendo € libre desplazamiento.
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4. Conclusion

El residuo de fibra de candelilla puede ser usado como relleno de refuerzo en las
matriz polimérica de PP para formar compositos € cual reducira costos y dando beneficios

ambientales.

Las futuras investigaciones se enfocaran en otras areas de concentracion como €l
mejoramiento en las propiedades de los compédsitos por la optimizacion de muchos
parametros tales como € tamafio de fibra, la orientacion de la fibra, agentes de
acoplamientos apropiados, modificacién quimica de las matrices poliméricas o fibras y la

incorporacién de otras matrices poliméricas.

Compdésitos de polipropileno con relleno de fibra de candelilla.

Las propiedades mecéanica dinamicas y reoldgicas de la fibra de candelilla como
relleno de refuerzo en termopléasticos de PP a diferentes porcentajes de carga, tamafio de

fibra, con y sin agente de acoplamiento fueron las propiedades investigadas.

Los resultados de distribucion de tamafio de fibra mostraron una uniformidad
significante en los tamarios de fibra de 106, 75 y 45 pum teniendo tamafios desde 45 a 89 um
afectando en la compatibilidad de la fibra con la matriz polimérica. Las distribucion del

tamano de 75 um mostro mejor uniformidad al tener particulas de 55 a 77 um.

Los resultados de reologia presentaron altas viscosidades para los compdsitos de un
tamano de 75um a un porcentgje de refuerzo de 20 y 35 pcr comparados con |os otros
compositos, esto significa que hay una buena distribucion de la fibra en el compoésito ya
gue a aumentar el porcentaje de refuerzo y el tamafio de la fibra, aumenta el area especifica
de la fibra asi como € esfuerzo cortante provocando una disminucion interfacial entre la

fibra-matriz.
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El efecto del agente de acoplamiento PPgMA en los compdsitos se mostré en los
resultados de andlisis dinamico mecanico (DMA). El incremento del modulo de
almacenamiento, asi como la disminucion de energia en e factor de pérdida mostraron que
al anadir e PPgMa mejora la interaccion interfacial entre la fibra de candelilla y €
polipropileno. Sin embargo para los compdsitos con un porcentgje de 20 y 30% de un
tamafio de fibra de 75 pm no muestra incrementos en el modulo de almacenamiento y para
un porcentgje de 20% del mismo tamario de fibra tiene e pico tané mas alto que el del PP
puro lo que significa que no presenta una buena interaccion interfacial entre la fibray la

matriz polimérica.

Se rediz0 las pruebas de impacto de tipo Gardner e lzod. Los resultados de
resistencia a impacto para compositos procesados por mezclador interno no fueron
favorables al disminuir hasta un 41% la resistencia comparado con € PP. Por este méodo
de procesado no se mejoro lainteraccion interfacial entre la fibray matriz debido a posibles
causas como la relacion de alimentacion fibra - PP no fue la adecuada debido a no contar
con un aimentador de fibra causando una mala distribucion de lafibraen el compdsito. Por
otro lado resultados de resistencia de impacto |la mayoria de los compositos mantuvieron la
energia absorbida antes de la fractura comparada con €l PP excepto los compésitos de un
tamano de fibra de75 um a un porcentgje de relleno de 20 y 35 a presentar una

disminucion del 12% de resistencia de impacto comparado con € PP.
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