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Resumen

Este proyecto se enfoca en la obtencion de un composito del copolimero radial estireno-butadieno-
estireno (SBS) y particulas de coco (PC) de 500 micras con el objetivo de obtener un material que

posea mayor degradabilidad que el polimero.

La primera parte de este proyecto consta de la mezcla de los componentes en una camara de
mezclado (plastografo BRABENDER®) a 100°C y 60 rpm con diferentes proporciones de PC (0,
2,4, 6,8, 10 phr), obteniendo ldminas de 1x1x0.06cm para las pruebas de fotodegradacioén a una
longitud de onda de 254nm, el efecto de hibridacion fue evaluado a través del comportamiento
morfolégico presente en las peliculas, por otra parte, se evalud la degradacién hidrolitica y
degradacion térmica en un horno de conveccion forzada, también se realizaron pruebas de analisis
dindmico mecanico (DMA), analisis termogravimétrico (TGA) y pruebas tensiles de acuerdo a la

norma ASTM D412

La segunda parte de este proyecto consta de la mezcla de 1a matriz polimérica SBS con PC tratados
quimicamente a 5 phr con NaOH 0.1 molar, Los compuestos hibridos fueron desarrollados en una

camara de mezclado a 100°C y 60rpm con diferentes proporciones de PS (0, 2, 4, 6, 8, y 10 phr)

La tercera parte fue desarrollar un ultimo compoésito SBS con PC tratados quimicamente a 1 hr y
8 phr, esto de acuerdo a los resultados obtenidos en los resultados de DMA de las etapas anteriores,

el cual presento un mejor modulo de almacenamiento a esa concentracion de particulas.
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Abstract

This project focuses on obtaining a composite of styrene-butadiene-styrene radial copolymer
(SBS) and coconut particles (PC) of 500 mm in order to obtain a material that has greater

degradability than the polymer.

The first part of this project consists of mixing the components in a mixing chamber (Plastograph
BRABENDER®) at 100 ° C and 60 rpm with different proportions of PC (0, 2, 4, 6, 8, 10 phr),
obtaining films of 1x1x0.06cm for the photodegradation tests at a wavelength of 254nm, the
hybridization effect was evaluated through the morphological behavior present in the films, on the
other hand, the hydrolytic degradation and thermal degradation were evaluated in an analytical

oven, they were also performed DMA, TGA and tensile tests according to ASTM D412

The second part of this project consists of mixing the SBS polymer matrix with PC chemically
treated at 5 phr with 0.1 molar NaOH. The hybrid compounds were developed in a mixing chamber
at 100 ° C and 60rpm with different proportions of PS (0, 2, 4, 6, 8, and 10 phr)

The third part was to develop a final SBS composite with PC chemically treated at 1 hr and 8 phr,
this according to the results obtained in the DMA results of the previous stages, which presented

a better storage modulus at that phr.
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Introduccion

El composito polimérico con fibra natural (NFPC), es un material compuesto que consiste en una
matriz de polimero reforzado con fibra natural. Los compuestos poliméricos con fibras naturales
adquieren mejora en sus propiedades fisicoquimicas, asi como también generar materiales mas
ligeros. Las fibras proporcionan resistencia, asi como rigidez debido a que se transfieren la carga
interna entre ellas. La matriz también protege a las fibras del dafio ambiental las propiedades fisicas
y mecanicas de los compuestos dependen de la longitud de la fibra, la relacion de la matriz y la

disposicion de la fibra [1-3].

Las fibras naturales estan recibiendo atencidon de investigadores y académicos para utilizar en
compuestos de polimeros debido a su naturaleza ecologica y sostenibilidad. Las propiedades de

los NFPC varian segun el tipo de fibra y la fuente de fibra, asi como la estructura de la fibra.

La matriz de polimero reforzado con fibra recibi6 considerable atencion en numerosas aplicaciones
debido a las buenas propiedades y ventajas superiores de la fibra natural sobre las fibras sintéticas
en términos de su peso relativamente bajo, bajo costo, menos dafio al equipo de procesamiento,
buenas propiedades mecénicas relativas como el modulo de traccion y modulo de flexion, acabado
superficial mejorado de piezas moldeadas compuestas, recursos renovables, abundantes,
flexibilidad durante el procesamiento, biodegradabilidad y riesgos minimos para la salud. Se
pueden producir NFPC con una alta rigidez y resistencia especificas al agregar la fibra natural

resistente y liviana al polimero (termoplastico y termoestable)

Actualmente se estudian los efectos de diversos tratamientos quimicos sobre las propiedades
mecanicas y térmicas de los refuerzos de fibras naturales, asi como en el efecto que genera en la
matriz termoestable y termoplastica. Varios inconvenientes son los que se presentan en los NFPC,
como una mayor absorcion de agua, una resistencia al fuego inferior y propiedades mecénicas mas
bajas, limitan sus aplicaciones. También destacan los impactos del tratamiento quimico en la
absorcion de agua, tribologia, comportamiento viscoeldstico, comportamiento de relajacion,

retardo de las llamas de absorcion de energia y propiedades de biodegradabilidad de los NFPC.



1. Antecedentes

1.1. Materiales compuestos

El término de materiales compuestos se utilizd por primera vez en el extranjero en la década de
1950, y se ha utilizado en el pais desde aproximadamente la década de 1960. El material compuesto
es un tipo de sistema complejo de multiples componentes y multiples fases, y es dificil de definir
con precision. Se muestra una definicion concisa: el material compuesto es un material de
combinacion de multiples fases de dos o més materiales componentes con diferentes propiedades
y formas diferentes a través de procesos de composicidon, no solo mantiene las caracteristicas
principales del componente original, sino que también muestra nuevos caracteres que no son
poseido por cualquiera de los componentes originales. Los materiales compuestos deben tener las
siguientes caracteristicas: microscopicamente es un material no homogéneo y tiene una interfaz
distinta; existen grandes diferencias en el rendimiento de los materiales componentes; los
materiales compuestos formados deberian tener una gran mejora en el rendimiento; La fraccion de
volumen de los materiales componentes es mayor del 10%. Segun esta definicion, los materiales
compuestos en una amplia gama de areas, paredes de barro de paja, hormigdén armado con barra

de acero y cordon de neumaticos, etc., pertenecen al alcance de los materiales compuestos.[2]

La primera generacion de compuestos, con sistemas de matriz que fueron termofijos
epoxidos general y relativamente fragiles, eran poco resistentes al impacto y muy susceptibles a la
delaminacion. En los ultimos afios, las industrias aeroespaciales y de materiales, han investigado
los matrices poliméricas, con la meta de mejorar la resistencia y tolerancia al dafio de estructuras

hechas de esos sistemas.

1.2. Fibras naturales.

Las fibras son estructuras unidimensionales, largas y delgadas debido a su naturaleza. Su estructura
les permite doblarse con facilidad y su propdsito principal es la creacion de tejidos. En la
naturaleza, y con la tnica excepcion de la seda, las fibras tienen una longitud limitada, que puede
variar desde 1 mm, en el caso de los asbestos, hasta los 350 mm de algunas clases de lanas y las
llamamos fibras discontinuas. Quimicamente se puede obtener fibras de longitud indefinida, que

resultan similares al hilo producido por el capullo del gusano de seda denominado filamentos;



estos filamentos son susceptibles de ser cortados para asemejarse a las fibras naturales (fibra

cortada).

En términos mas simples las fibras naturales son aquellas fibras que como tales se encuentran en
estado natural y que no exigen mas que una ligera adecuacion para ser hiladas y utilizadas como

materia textil. En cuanto a su clasificacion, cabe hacer una subdivision segun el reino natural

Las fibras naturales cuentan con una serie de propiedades que las convierten en una excelente
alternativa para utilizarlas como refuerzo en materiales compuestos con matriz polimérica. Estas

fibras se caracterizan por:
e Ser un recurso renovable y biodegradable, por lo tanto su impacto ambiental es bajo.

e Tener un costo considerable bajo comparado con otras fibras de ingenieria como el Kevlar

o la fibra de vidrio.
e Tener bajo peso
e Tienen buen desempefio como aislante térmico y acustico.
e Presentar alta resistencia a la tension.

1.2.1. Composicion quimica de las fibras naturales

Las propiedades fisicas de las fibras vegetales estan relacionadas con la estructura interna
y los componentes del producto vegetal que se utiliza. Las fibras vegetales son estructuras
lignoceluldsicas compuestas de celulosa, hemicelulosa y lignina, con varios componentes menores
como pectina, cera, proteina, taninos, cenizas y sales inorganicas. Estos componentes varian
dependiendo de la fuente de las fibras, condiciones de crecimiento, edad de la planta, y procesos
de digestion. Estas varianzas de contenido constituyente se definen en la Tabla 1.1 para una

variedad de tipos de fibra.

Generalizado, el contenido de celulosa juega el papel mas importante en el dominio de las
propiedades de las fibras, y dicta el rendimiento mecanico de las fibras cuando se utiliza como
refuerzo dentro de la matriz polimérica. A diferencia de la celulosa, los aumentos en los
componentes no celuldsicos tienden a reducir la resistencia y el moédulo elastico de las fibras, lo

que conduce a influencias negativas en los compuestos reforzados con fibra natural.



Tabla 1.1 Composicion quimica de algunas fibras naturales 4 > ¢

Fibra Celulosa  Lignina Hemicelulosa Pectina Cera Contenido de humedad
(wt %) (wt %) (wt %) wt %)  (wt %) (wt %)

Coco 36-43 41-45 10-20 3-4 - 8

Platano 63-67.6 5 19 - - 8.7

Algodon 82.7 - 5.7 - 0.6 -

Sisal 67-78 8-11 10-14.2 10 2 11

Yute 61-71.5 12-13 13.6-20.4 0.4 0.5 12.6

Lino 71 22 18.6-20.6 2.3 1.7 10

1.2.2. Descripcion de los componentes de los materiales lignoceluldsicos
Celulosa

La celulosa es un polimero glucano hidroéfilo lineal que consiste en unidades de D-glucopiranosa
(Figura 1.1) que estan unidas entre si por enlaces PB-(1-4)-glucosidicos. [7-9] La naturaleza

hidrofila proviene de una gran cantidad de grupos hidroxilo unidos a los anillos de la piranosa.
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Figura 1.1 Estructura de la celulosa

La existencia de grupos OH en la celulosa también conduce a un gran niimero de enlaces

de hidrogeno. Debido a estos enlaces de hidrogeno y fuerzas Van Der Waals, parte de las moléculas



de celulosa se alinean, altamente ordenadas y forman regiones cristalinas. Mientras tanto, las

moléculas con menor disposicion ordenada constituyen una region amorfa.

La estructura supramolecular de la celulosa determina sus propiedades quimicas y fisicas.
El grado de polimerizacion (DP) es el factor clave, que varia con el tipo de fibra natural: ramio
tiene 6500 DP; el algodon tiene 7000 DP; el lino tiene 8000 DP. [10] Hay dos formas de celulosa
existente en la naturaleza (celulosa I): celulosa I, y celulosa Ig. [10, 11, 12] Mientras que la celulosa
I, s6lo se ha encontrado que existe en algunas algas verdes [11,13], la celulosa I existe en todas
las especies de plantas. La celulosa I cristaliza en estructuras esfenddicas monoclinicas con dos
cadenas en forma paralela. [12,14] La celulosa I es capaz de transformarse en celulosa II, celulosa
IIT o celulosa IV mediante diferentes tratamientos quimicos o térmicos. Ademas, estas diferentes
formas de celulosa son capaces de transformar de nuevo a celulosa I mediante tratamiento. La
celulosa I es también una estructura monoclinica, pero a diferencia de la celulosa I, sus dos
cadenas se organizan de forma antiparalela. Por lo tanto, la celulosa I es méas estable térmicamente

que la celulosa I. [15] Sin embargo, la celulosa I muestra mejores propiedades mecanicas.
Hemicelulosa

El término hemicelulosa designa un grupo de polisacaridos amorfos, como xilosa, manosa,
glucosa, galactosa y arabinosa, que a pesar de su nombre no es relevante para la celulosa. La
hemicelulosa es un copolimero que contiene varias unidades de aztcar diferentes, a diferencia de
la celulosa que contiene solo 1,4-B-D-glucopiranosa. El grado de polimerizaciéon de la
hemicelulosa se encuentra entre 500 y 3000, frente al rango de 7 000 a 15 000 que se encuentra en
la celulosa. Ademads, la hemicelulosa es un polimero ramificado puramente amorfo con poca
resistencia, en comparacion con la celulosa lineal semicristalina. La estructura de la hemicelulosa
varia segun el tipo de planta. La hemicelulosa es altamente hidrofilica, soluble en solucién alcalina
y facil de hidrolizar en 4cido. La hemicelulosa suele existir en la interfaz entre la celulosa y la
lignina. Hay algunas enzimas de hemicelulosa en la naturaleza que ayudan a hidrolizar la

hemicelulosa [16-19].
Lignina

La lignina es un polimero reticulado desordenado que da rigidez a las plantas. Es un polimero

fenolico amorfo con constituyentes aromaticos y alifaticos formados por unidades de fenilpropano



(Figura 1.2). La polimerizacion de los mondmeros de lignina se inicia mediante oxidasas o
peroxidasas. Sin embargo, el mecanismo exacto aiin permanece oscuro. Las masas moleculares de
la lignina aislada son de 1.000 a 20.000 g/mol. Sin embargo, el DP de la lignina es dificil de medir,
ya que casi siempre se fragmenta durante la extraccion y consta de varios tipos de subestructuras
sin una repeticion regular [20]. Durante la biosintesis de las paredes celulares de las plantas, la
lignina se desarrolla entre las fibras polisacaridas (celulosa y hemicelulosa), uniéndolas. Este
proceso de lignificacion provoca un endurecimiento de las paredes celulares. A medida que
madura una planta, la lignina se vuelve mas rigida [21]. La estructura de la lignina difiere segun
las fuentes originales, pero la composicidon basica se mantiene igual. La lignina es de naturaleza
altamente hidréfoba y no es hidrolizada por acidos. Es soluble en alcali caliente, se oxida
facilmente y se condensa facilmente con fenol [22]. Las propiedades mecénicas de la lignina son

menores que las de la celulosa.

OH OH oH
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Figura 1.2 Monomeros fenolicos: (a) alcohol p-cumarilico (estructura H), (b) alcohol coniferilico

(estructura G), (¢) alcohol sinapilico (estructura s). [/

Pectina

La pectina es un nombre colectivo para los heteropolisacaridos, que son un componente de

matriz principal de la pared celular en fibras largas no de madera, particularmente las fibras liber



importantes. La pectina da flexibilidad a las plantas. Es soluble en agua s6lo después de una

neutralizacion parcial con alcali o hidroxido de amonio [13].

1.3. Arquitectura de la fibra

Cuando se refiere a las fibras vegetales en el contexto de su uso como refuerzo dentro de
matrices poliméricas, el término fibra consigue ser en referencia a una sola fibra elemental, o de
lo contrario hace de estas unidades elementales. En casos como madera o cascos de semillas, la
planta "fibra" hace referencia a una sola division elemental. Sin embargo, en muchas plantas, como
las derivadas de liberianas, hojas o hierbas, la "fibra" es en realidad un haz de fibras elementales

que consisten en varias divisiones de fibra individuales.

Una sola fibra (fibra elemental) se considera como un compuesto hueco. Las fibrillas de
celulosa actuan como refuerzos, mientras que las hemicelulosas, la lignina, la pectina y los otros
componentes amorfos conforman la matriz para mantener unidas estas fibrillas. Como se muestra
en la Tabla 2, las cantidades de estos componentes quimicos varian segun la especie, la cepa y

otros aspectos de la genética de una planta en particular [23].

Tabla 1.2 Propiedades mecanicas de la fibra. [4 2425261

. Resistenciaa | alargamiento
. Diametro | Densidad R,e SI.SUVIdad quplo la traccion 50 mm de
Fibra 3y | volumétrica a 65% RH | inicial .
(pm) (Kg m») 105 GP (MPa) longitud de
(x cm) (GPa) calibre (%)
Coco 100-450 1450 9-16 3-6 106-175 17-47
Platano 50-280 1350 6.5 27-32 529-914 2.5-3.7
. 16-21
Algodoén (ancho) 1500 - 1.1 350 6-7
Vidrio 2.5-10 2540 600-10° 68-96 827.6-1224 4.8

Hay varias capas distintas en una sola fibra (Figura 1.3): el lumen central, la pared

secundaria (S3, S2 y S1) y la pared primaria desde el interior hasta el exterior [27]. La pared



primaria es la primera capa depositada, que contiene hemicelulosas y celulosa durante el
crecimiento celular que rodea las paredes secundarias.[28] La pared celular secundaria consiste
principalmente en microfibrillas de celulosa orientada helicoidalmente. Estas microfibrillas se
componen de 30 a 100 moléculas de celulosa, con un didmetro de unos 10-30 nm, y proporcionan
resistencia mecanica a la fibra. La capa S2 es més gruesa que las capas S1 y S3 y contribuye

aproximadamente al 70% del modulo Young de toda la fibra [10].

El 4ngulo micro fibrilar entre el eje de la fibra y el micro fibril depende de la especie. El
angulo espiral y S2 juegan un papel importante en la determinacion de las propiedades mecanicas
de la fibra, ya que un 4ngulo mas pequeio generalmente dicta una mayor resistencia a la fibra y
modulo. [29] La capa externa (laminilla media) estd constituida de pectina y lignina para compilar
y unir haces de fibra, produciendo la estructura final de la fibra vegetal. La existencia de pectina y
lignina en estos haces reduce las propiedades mecanicas de la fibra, influyendo también en las

propiedades interfaciales entre las fibras y las diferentes matrices cuando se utiliza en compdsitos.

Pared secundaria S3 Lumen

Pared secundaria S2
Microfibrillas
cristalinas
dispuestas
helicoidalmente

Angulo espiral

Pared secundaria S1

Pared Primaria

Region amorfa que
consiste principalmente
en lignina y hemicelulosa

Redes desordenadas de
microfibrillas de celulosa
cristalina

Figura 1.3 La estructura de una sola célula de fibra. %)

1.4. Fibras de coco

El coco es una fruta tropical que proviene del cocotero Cocos nucifera, la palmera mas
cultivada alrededor del mundo. Tiene una cascara exterior grueso, un mesocarpio fibroso y un
endocarpio duro, velloso y marroén al cual se adhiere la pulpa o endospermo, de un color blanco y

muy aromatica, Figura 1.4.
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Figura 1.4 Seccion Transversal del coco

La fibra natural que se extrae de la cascara de coco se usa en productos como tapetes, felpudos,
cepillos y colchones. El bonote es el material fibroso que se encuentra entre la cascara interna dura
y la capa exterior de un coco. Otros usos del coco marrdn (hecho de coco maduro) son el acolchado

de tapiceria, el despido y la horticultura.

La fibra de coco blanca, recolectada de cocos verdes, se usa para hacer pinceles, cuerdas y redes
de pesca mas finos. Tiene la ventaja de no hundirse, por lo que se utiliza en largas distancias en

aguas profundas sin que el peso agregado arrastre los botes y las boyas.

La fibra de coco se extrae separando la piel y la cascara. Estos son multicelulares, lignoceluldsicos,
duros, una variedad muy gruesa y rigida de fibra de fruta natural. Sus ventajas son la agro-
renovacion, la biodegradabilidad y una buena combinacién de fuerza, longitud, extensibilidad,
recuperacion de humedad y alta durabilidad o resistencia a la luz solar, agua salina, microbios, etc.
Los atributos desfavorables de la fibra de coco son su naturaleza gruesa, longitud variable y finura,

de caracter algo rigido y duro.

Las propiedades fisicas y mecanicas de la fibra de coco se comparan con dos fibras

lignocelulosicas populares, tales como el yute y el sisal.

Hay dos tipos de fibras de coco, la fibra marrén extraida de cocos maduros y las fibras

blancas extraidas de cocos inmaduros. Las fibras marrones son gruesas, fuertes y tienen una alta



resistencia a la abrasion. Las fibras blancas son mas suaves y finas, pero también mas débiles.
Tanto el bonote marréon como el blanco consisten en fibras que varian en longitud de 4 a 12

pulgadas (10-30 cm). [30]

Aquellos que miden por lo menos 8 pulgadas (20 cm) de largo se llaman fibra de cerdas.
Las fibras mas cortas, que también tienen una textura mas fina, se denominan fibra de colchon.
Una céscara de coco de 10 onzas (300 g) produce aproximadamente 3 onzas (80 g) de fibra, un
tercio de la cual es fibra de cerdas. Las industrias basadas en el bonote se han desarrollado en
muchos paises productores de coco, especialmente India, Tanzania, Kenia, Bangladesh, Birmania,

Tailandia, Sri Lanka, Nigeria, Ghana, etc. [31]

Los frutos se cosechan cuando todavia estan verdes para obtener una fibra de coco de la
mejor calidad. La cascara generalmente forma el 35.45 por ciento del peso de la nuez entera,
cuando estd madura. Se ha encontrado que las tuercas de diez a once meses de antigiiedad dan una
fibra de calidad superior que posee un color amarillo dorado. La fibra de la céscara se extrae a
escala comercial, ya sea por medio de un proceso de extraccion natural o con la ayuda de equipos

industriales.

1.4.1. Tratamientos de la fibra

Los componentes quimicos que componen las fibras lignocelulosicas desempeiian un papel
variado en la afectacion de la interaccion interfacial entre las fibras y las matrices de polimeros
utilizadas en su produccién compuesta. Los productos quimicos no celuldsicos, al tiempo que se
unen y proporcionan proteccion a las fibrillas de celulosa, alcanzando a interferir con la posible
union entre las matrices de celulosa y polimero. Esto limita la interaccion directa entre la matriz
de un compuesto y el componente de celulosa de refuerzo real de las fibras. Ademas, la naturaleza
hidrofila de estos componentes, junto con la celulosa misma, conduce a un grave desajuste polar
entre las fibras de la planta y polimeros hidrofobicos utilizados como matrices. Por tltimo, la unién
intermolecular de hidrogeno de los distintos componentes quimicos dificulta la dispersion de las
fibras vegetales, especialmente para las fibras cortas y la dispersion de particulas en

termoplasticos, produciendo incoherencia en los compuestos finales.

Para mejorar las propiedades fisicas y mecénicas de los compuestos reforzados con fibras

naturales, se han explorado una serie de tratamientos superficiales. Estos rangos en enfoque y



aplicacion. Algunos enfoques se centran en la eliminacion de componentes no celulosicos de la
superficie de la fibra para proporcionar una superficie mas limpia. Otros se centran en separar los
grandes haces de fibra en paquetes mas pequefios de fibras elementales para proporcionar una
mayor area de superficie para generar una mejor interaccion con la matriz. Sin embargo, otros se
centran en la introduccion de ciertos productos quimicos o radicales libres para formar enlaces
covalentes entre las fibras vegetales y la matriz de polimérica, para ayudar a mejorar la adhesion
interfacial. Algunos tratamientos funcionan con la intenciéon de cumplir con multiples de estas
mejoras. En busqueda de diferentes direcciones, se han puesto en desarrollo tres categorias
principales de modificacion de la superficie: métodos fisicos, tratamientos fisico-quimicos y

modificaciones quimicas [5].
Tratamientos fisicos

La intencién de todos los tratamientos fisicos que se aplican a las fibras naturales es
cambiar parcialmente las propiedades estructurales y superficiales de las fibras lignocelulésicas.
Al hacerlo, se producen mejoras en la adherencia de la matriz de fibra. Los tratamientos fisicos
incluyen estiramiento de fibra, calandrado, rodadura o swaging, extraccion de solventes, descarga

eléctrica, termo-tratamiento y rayos .
Tratamiento quimico

El tratamiento alcalino es un tratamiento comun superficial de la fibra que también
desacuerdo con las necesidades se utiliza como tratamiento previo cuando se combina con otras
modificaciones quimicas. Originalmente, estos tratamientos se llevaron a cabo para mejorar la
afinidad de tinte y el brillo de una fibra. Posteriormente, los investigadores descubrieron que la
alcalinizacion también tiene un efecto positivo en sus propiedades mecanicas de compuestos

reforzados con fibra, lo que produce mejoras significativas en el rendimiento interfacial.

1.4.2. Efecto del tratamiento alcalino

La estructura de la celulosa en las fibras vegetales exhibe un arreglo estructural cristalina
monoclinica de celulosa-I que adopta diferentes formas polimorfas a través del tratamiento
alcalino. El efecto del alcali en una fibra de celulosa es una reaccion de hinchazon, durante la cual
la estructura cristalina natural de la celulosa se relaja. El tipo de 4lcali y su concentracion influiran

en el grado de hinchazon y el grado de transformacion reticular en celulosa-II (figura 1.5).
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Figura 1.5 Esquema que representa las redes cristalinas de Celulosa-I, Na-Celulosa-1 y Celulosa-II. ¥/

Por lo general, se utiliza hidréxido de sodio (NaOH) porque Na+ es capaz de ensanchar
los poros mas pequetios entre los planos de la red y penetrar en ellos. Después de eliminar el exceso
de NaOH, se forma la nueva red de Na-Celulosa-I. Mientras tanto, los grupos de celulosa se
convierten en grupos O-Na. Enjuagar con agua elimina los iones Na vinculados y convierte la

celulosa en una nueva estructura cristalina: Celulosa-II, cuya red es mas estable que la celulosa-I.

La reaccion total se muestra en la (ecuacion 1.6).

Fibra-OH + NaOH - Fibra-O-Na* + H,0

Ecuacion 1.1 Reaccidn de fibra de hidroxido de sodio.

1.5. Estireno Butadieno Estireno (SBS)
El estireno-butadieno-estireno, frecuentemente abreviado SBS (del inglés Styrene-

Butadiene-Styrene) es un elastdémero termoplastico sintético obtenido mediante la polimerizacion
de una mezcla de estireno y de butadieno, Figura 1.6.

Es un caucho duro, que se usa para hacer objetos tales como suelas para zapatos, cubiertas
de neumaticos, y otros donde la durabilidad sea un factor importante. Es un tipo de copolimero
llamado copolimero en bloque. El elastomero termopléstico (SBS) se puede dividir en dos
categorias: radial, que generalmente estd representado por una estructura tetraramificada y

proporciona eficiencia en la mayoria de los procesos, y lineal, lo que permite un procesamiento
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mas facil. Ambas son estructuras formadas por un alto peso molecular de copolimeros de

poliestireno y polibutadieno que se mezclan con otras estructuras idénticas para crear formas

masivas de globo de poliestireno unidas por hebras de polibutadieno.

Figura 1.6 Estireno butadieno estireno

1.6 Copolimeros de bloque

El SBS es un copolimero de que puede presentar una estructura lineal, radial o multiradial.

La

estructura quimica del SBS esta constituida tres segmentos. El primero es una cadena de

poliestireno PS, el del medio es una cadena de polibutadieno PB, y el tltimo es otro pequefio

bloque de poliestireno PS (Figura 1.7). El procedimiento de polimerizacion define el orden de los

mondmeros en la cadena polimérica, pudiéndose obtener disposiciones al azar, alternadas o de

bloques [62, 64]. En la polimerizacidn en solucion se obtienen los copolimeros en bloque y suelen

presentar estructuras telequélico, definidas cuando el bloque de polibutadieno se ubica en el centro

de la estructura y en cada uno de los extremos se une un bloque de PS. Este tipo de copolimero

combina algunas propiedades mecanicas del poliestireno y elésticas del PB de manera simultanea

[15].

LR N R *® @0 g
L
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PS PB PS

Figura 1.7 Representacion de un SBS de estructura lineal
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El SBS es un elastdémero termopléstico, y por el reordenamiento de sus cadenas el
entrecruzamiento de las mismas es practicamente nulo siendo relativamente mas faciles de
procesar. Debido a la incompatibilidad de los bloques del SBS en su estructura (poliestireno y
polibutadieno), adquieren un reacomodo los bloques de estireno dentro de la matriz de
polibutadieno, estos empaquetamientos actian como puntos de entrecruzamiento fisico, cuando el
material es sometido a esfuerzos las cadenas fluyen y estas se recuperan una vez que cesa el
esfuerzo al que fue sometido. Debido a esto, se puede establecer que el entrecruzamiento en
elastomeros termoplasticos si lo existe, se forman a partir de dipolos débiles o de enlaces por
puente de hidrégeno y ocurre solamente en una de las fases del material [16]. La morfologia del
SBS se ve influenciada por la proporcion de los distintos bloques en el copolimero, si la proporcion
del PS es baja se pueden presentar morfologias de esferas del PS en la matriz SBS, y cuando la

proporcidn de este aumenta puede pasar por diferentes morfologias laminares o de cilindros.

Los copolimeros de bloque presentan varios acomodos en su estructura y pueden ser
clasificados como polimeros lineales, ramificados y reticulados o entrecruzados. Los copolimeros
lineales son aquellos donde las moléculas de mondmero han sido enlazadas a lo largo de una
longitud continua. Los polimeros radiales o ramificados, son aquellos que contienen dos 0 mas
cadenas terminales por molécula. Cuando hay una gran cantidad de ramas, se forman otros
diferentes tipos de estructuras, como lo son las dendriticas, que presentan ramificaciones salientes
de otras ramas, esto dependera de las condiciones de polimerizacion, del tipo de monémero, de los
iniciadores, etc. La mayoria de las propiedades cambian significativamente si existen variaciones
en la estructura. La propiedad que mas cambia en los polimeros ramificados es la cristalinidad,

ningun polimero ramificado puede cristalizar més de lo que lo hacen los polimeros lineales [17].

Cuando las cadenas de polimeros estan enlazadas entre ellas, a varios puntos, otros
diferentes a sus extremos, se dice que el polimero esta reticulado o entrecruzado. Los polimeros
entrecruzados presentan varios puntos de enlace diferentes a sus extremos, esto ocurre durante el
proceso de polimerizacion, con el uso de los mondmeros apropiados o también después de la
polimerizacién por diferentes reacciones quimicas. El grado de entrecruzamiento puede ser
diferente, cuando es suficientemente alto, se forma una red espacial o tridimensional en el cual

todas las cadenas de polimero estan unidas en una sola molécula gigante (figura 1.8), impartiendo
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alta rigidez y estabilidad dimensional (bajo condiciones de calentamiento), esta condicion hace
que la elasticidad desaparezca porque las moléculas quedan rigidamente unidas entre si. Por otro
lado, si se utiliza un grado de entrecruzamiento ligero puede impartir propiedades de recuperacion

(elasticidad) para ser usadas como elastomeros, [17].
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Figura 1.8 Representacion esquematica de un 1) polimero lineal, 2) polimero ramificado (en rojo puntos

salientes de ramas), 3) Polimero reticulado.

1.7. Pruebas de degradacion

Los polimeros que se foto degradan desarrollan la descomposicion por degradacion que es
iniciada por la luz ultravioleta (UV) de la radiacion solar o calor, lo que genera que pierden
resistencia, se fragmenten y/o reduzcan el peso molecular del polimero debido a la rotura de las

cadenas moleculares. [32]

Las pruebas de degradacion hidrolitica se desarrollaron con el objetivo de analizar si el efecto de
hidrataciéon en los compositos, incrementa o disminuye la masa y que enlaces se ven afectados o
no en el proceso, para las cuales se analizaran con espectroscopia infrarroja con transformada de

Fourier (FTIR) los compositos durante cada periodo de hidratacion.[35]

Las pruebas de degradacion térmica se realizaran con el fin de analizar si el efecto de la temperatura

influye en la disminucion de la masa posteriormente se evaluara con FTIR.
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A continuacion, se presentan algunos trabajos previos que sirvieron como base para el
desarrollo de esta investigacion; primeramente, la adicion de material inorganico a la matriz SBS,
el efecto de la fibra de coco en diferentes matrices poliméricas y terminando con un estudio de

tratamiento alcalino.

En 1995, Ibarra y colaboradores estudiaron la variacion de la propiedad viscoelastica en
la matriz polimérica (SBS) reforzados con fibra corta (fibra de carbono comercia PAN), en funcion
de la tension, la temperatura y la frecuencia. Las fibras fueron oxidados y posteriormente tratados
con (dyazide), que genera grupos S0.N3 en la superficie de la fibra, tedricamente capaces de
reaccion quimica con la cadena polimérica. Los resultados presentaron la formacién de una
interfaz mas fuerte para los compdsitos que contienen fibra tratada con dyazide y previamente
oxidada (SBS-FCoxaz) en comparacion con los compuestos llenos de fibra oxidada o comercial.
El autor reporta que las propiedades fisicas y mecénicas de estos NFPC se pueden mejorar aun
mas mediante el tratamiento quimico, mientras que la absorcién de humedad de los NFPC se puede
reducir mediante la modificacion de la superficie de las fibras, como la alcalinizacion y la adicion

de agentes de acoplamiento. [34]

En 2011, Mulinari y colaboradores estudiaron la modificacion quimica de las fibras de
coco por tratamiento alcalino para usarlas como refuerzo en resina de poliéster. Las fibras de coco
se modificaron durante 1 hora con solucién de hidréxido de sodio al 1% p / v. Las fibras
modificadas se evaluaron mediante microscopia electronica de barrido, difractometria de rayos X,
andlisis térmico y espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier. Los compuestos se
prepararon por técnica de moldeo por compresion utilizando 10% en peso de fibras. Las
propiedades mecanicas se evaluaron mediante pruebas de traccion y fatiga. Se examinaron las
superficies de los especimenes fracturados para evaluar los mecanismos de fractura. El autor
reporta que los resultados presentaron una disminucion en la vida de fatiga de los compuestos

cuando se aplico una mayor tension, debido a la unién interfacial, que no fue adecuada.[35]

En 2012 Michael A. Fuqua y colaboradores, abordaron la comprension del uso de fibras
de base bioldgica como refuerzo de compuesto. Se describen detalles sobre las variedades de fibras
naturales y las propiedades resultantes de sus componentes y estructuras jerarquicas. Se revisan
los métodos utilizados para mejorar la interfaz de estas fibras con una variedad de matrices de

polimeros. Ademas, se aborda la influencia de las operaciones textiles en la creacion de diversas
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arquitecturas de fibra con capacidades de refuerzo resultantes, junto con los métodos en los que se
consiguen procesar los compuestos reforzados con fibra natural. Finalmente, se brinda una
discusion sobre la correlacion entre la estructura, el procesamiento y las propiedades finales

compuestas. [36]

En 2015 Layth Mohammed, M. N. M. Ansari, Grace Pua, Mohammad Jawaid, y M. Saiful
Islam publicaron un articulo para proporcionar una revision exhaustiva de los compuestos
poliméricos reforzados con fibra natural (NFPC) mas apropiados y ampliamente utilizados y sus
aplicaciones. Ademads, presenta un resumen de varios tratamientos de superficie aplicados a fibras
naturales y su efecto sobre las propiedades de los NFPC. Se estudiaron los efectos de diversos
tratamientos quimicos sobre las propiedades mecanicas y térmicas de los refuerzos de fibras

naturales compuestos termoestables y termoplésticos. [1]

En 2016, Nirupama Prasad, Vijay Kumar Agarwal y Shishir Shinha, investigaron el efecto
de la adicion de fibra de coco junto con la fibra de platano en polietileno de baja densidad (LDPE)
para desarrollar material compuesto rentable y de alto rendimiento. Las muestras compuestas se
prepararon con un contenido fijo de fibra (25 wt%) y con la fraccion de peso relativo variable de
la fibra de platano y coco utilizando la técnica de moldeo por compresion. El efecto de la
hibridacién se analizo a través de las propiedades mecénicas (tension, flexiéon e impacto),
estabilidad térmica, comportamiento morfoldgico y comportamiento de absorcién de agua.
Ademas, se habian realizado estudios de microscopia electronica de barrido en la superficie
fracturada por traccion para todas las muestras compuestas para examinar el comportamiento de
fractura de las muestras compuestas. Los resultados mostraron que la incorporacion de fibra de
coco en los compositos de platano hasta 50% en peso disminuye la capacidad de absorcion de

agua. [37]

En 2017, Ana Laura Hernandez, propone una sintesis mediante impresion en tres
dimensiones (3D) de un ecocomposito polimérico en base a &cido polilactico (PLA), queratina de
pluma de pollo y nanoparticulas de didéxido de titanio (TiO2) y la caracterizacion de sus
propiedades térmicas, termomecénicas y de degradacion. En la matriz PLA en la caracterizacion
se identificaron los grupos funcionales que se modifican con el aumento de temperatura. Las
pruebas de degradacion hidrolitica mostraron un aumento de masa por el proceso de hidratacion,

en los espectros IR se lograron identificar los modos vibracionales y los corrimientos de bandas
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producidos por la absorcion de agua. La caracterizacion por IR de las muestras que se sometieron
a fotodegradacion durante 30 horas muestran intensidad en la banda correspondiente al grupo
carbonilo, que indican la posible oxidacion debido a que este grupo es sensible a la luz y genera

radicales libre. [33]

En 2018, Maliha Rahman, Sangita Das & Mahbub Hasan reportaron el cambio en las
propiedades mecénicas del polipropileno reforzandolo con hojas de pifia picadas y fibra de platano.
También se estudi6 el efecto del contenido y la relacion de la fibra, asi como el tratamiento quimico
de la fibra sobre las propiedades mecénicas, la hoja de pifia como la fibra de platano fueron tratadas
quimicamente con hidréxido de sodio al 5%. Se prepararon compuestos de polipropileno hibrido
reforzados con fibra de platano y hojas de pifa discontinuas y aleatorias utilizando la técnica de
moldeo por compresion. La carga de fibra se vari6 a 2, 5, 10 y 15% en peso, mientras que la
relacion de hoja de pifia y fibra de platano se vari6 a 3:1, 1:1 y 1:3. En los resultados presentados
por el autor se presentaron mejoras en las propiedades mecanicas al incorporar la fibra con

tratamiento. [38]

En 2018 Sean Bolduc y colaboradores, evaluaron y caracterizaron compuestos reciclados
de fibra de platano / polietileno de baja densidad para aplicaciones de construccion ecologicas, el
método de fabricacion fue moldeo por compresion y fue caracterizado mediante Espectroscopia
Infrarroja de Transformada de Fourier (FTIR), Calorimetria diferencial de barrido (DSC). En los
resultados demostraron que la manipulacion y la dispersion de las fibras se incrementaron cortando
las fibras a longitudes de 20 cm, concluyendo que condujo a un aumento en la resistencia a la
traccion debido a una fabricacion mas facil. Se encontr6 que los paneles de ldmina cruzada hechos
con fibras picadas a una longitud de 20 cm eran los méas fuertes que alcanzaban su punto maximo
en torno al 40% en peso con una resistencia a la traccion de 32,8 MPa, un aumento cuddruple en

comparacion con un panel de polietileno de baja densidad en bruto (0 en peso). [39]
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2. DESARROLLO EXPERIMENTACION

La metodologia que se usara en este proyecto se muestra en la figura 2.1 la cual abarca
desde la preparacion de los compositos de matriz polimérica SBS con PC extraidas de las fibras
del mesocarpio del coco, las cuales fueron pulverizadas y tamizadas a un tamafo de ~500 pm, por
otra parte, se aplicara un tratamiento con NaOH 0.1 molar a las particulas de coco. También se
hace mencion de las caracterizaciones DMA, TGA, espectroscopia infrarroja por transformada de

Fourier (FTIR), Pruebas de tensioén elongacion.

m:f:g;ecf;;g ?:(:20) Molido y tamizado de Tratamiento alcalino
lim iezap extraccion — las fibras de coco a 0.1 molar alas PC
piezay ~500 um. durante 1y 5 horas.
de fibras de coco.
\/
Pcr;zr;;argzilsor; ii Ilc;s - Moldeo por Pruebas de Tensidn
P compresion. Elongacion.
camara de mezclado.
Analisis Termico Analisis Dinamico EIect:\glr::irc(;S;ZpIgrrido
Gravimetrico (TGA). Mecanico (DMA). (SEM)
. o Pruebas de Tensidn Prug’bas e "
Microscopia Optica. Elongacion Degradacion Fotolitica,
8 ’ Hidrolitica y Térmica.
Analisis IR Evaluacion de los
: resultados obtenidos.

Figura 2.1 Diagrama general de la experimentacion.
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2.1 Materiales y Reactivos

Materiales

La matriz polimérica a utilizar es el SBS 416 un copolimero en bloque radial con un

porcentaje de estireno total del 30%.

Los reactivos empleados para el tratamiento quimico de las particulas de coco (PC), fueron

hidroxido de sodio (NaOH) y agua desionizada.

Para la realizacion de los compdsitos se utilizo particulas de coco obtenidas del mesocarpio
de la fruta, llevando consigo un proceso de extraccion el cual consta de la extraccion manual de
las fibras, para después deshidratarlas en un horno analitico a 30 °C durante 24 horas
aproximadamente y asi introducirlas a un molino industrial el cual reduce el tamafio de la fibra a

un tamaio de particula de ~500 um.

Reactivos
e Particulas de coco tamizados en malla #35 con un tamano de particula de ~500 micras.
e Solucion de hidroxido de sodio 0.1 M.
e Agua desionizada.

2.2. Equipos

Los analisis de formulacion y caracterizacion de los compositos de matriz polimérica SBS con PC
con y sin tratamiento quimico se realizaron en las instalaciones del Centro de Investigacion de
Petroquimica Secundaria del Instituto Tecnologico de Ciudad Madero (ITCM), las pruebas de
tension elongacion y las micrografias se llevaron a cabo fuera del centro de Investigacion.

Mencionando a continuacion los equipos usados a lo largo del proyecto:

e (Camara de mezclado, C.W. BRABENDER Intelli-Torque Plasti-Corder
e Prensa hidraulica caliente, DAKE

e Balanza Analitica, Adventurer Pro Modelo AV264C
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e Agitador mecanico, IKA

e Parrilla de calentamiento, IKA RH DIGITAL

e Red Line Analitic Oven.

e TGA, TA Instruments modelo Q600 SDT

e DMA, TA Instruments modelo Q800

e Perkin Elmer Spectrum 100 FT-IR Spectrometer

e Magquina Universal de Pruebas Fisicas, INSTRON modelo 5982
e Microscopio Optico Carl Zeiss modelo Axio Lab.Al

2.3. Preparacion de hidroxido de sodio

Para preparar 0.1 molar de hidroxido de sodio, Se utilizo agua desionizada y NaOH en
forma de pellets, para una concentracion de 0.1 molar de peso 4 g de hidroxido de sodio y con la
ayuda de un agitador mecanico se programa con agitacion constante de 1 hora a temperatura

ambiente y 300 rpm, terminando la agitacion se afora en 1 litro con agua desionizada.

2.4. Preparacion de las particulas de fibras de coco

En la preparacion de las particulas de fibras de coco. Las fibras de coco se cortan a un
tamano no mayor de 1 cm aproximadamente para después introducirlos en una licuadora
convencional para reducir a un mas el tamafo de la fibra, posteriormente se introducen en un
molino analitico de la marca IKA, logrando un tamafio de particula considerable para finalmente

tamizarlas en una malla numero 35 (~500 um) propuesto para este proyecto.

2.5. Tratamiento de las particulas de fibras de coco

Las particulas de coco se mezclan con la solucion de hidroxido de sodio 0.1M a 50 °C con
agitacion constante a dos tiempos 1 hora y 5 horas, el método propuesto sugiere 2 g de particulas

de coco por cada 100 ml, se realizaron 2 lavados con agua desionizada estabilizando el ph a 10
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2.6. Preparacion del composito SBS-particulas de coco

Previo a realizar el proceso de mezclado se analiza el material con un analisis
termogravimétrico (TGA) para determinar las condiciones Optimas de procesamiento para este
caso en particular son 100 °C, 60 rpm y un tiempo de mezclado de 15 min. El SBS se mezcla con

las particulas de coco en el plastografo Brabender.

2.7. Moldeo por compresion

El compuesto obtenido con particulas de coco se prensa en diferentes moldes especificos
para su posterior caracterizacion, esto se realiza a 150° C a diferentes presiones y tiempos para
este caso en concreto se utiliza la rampa de calentamiento descrita en la Tabla 3, uno de los
objetivos planteados en este trabajo es encontrar las condiciones adecuadas de calentamiento sin
degradar térmicamente el material y asi realizar las caracterizaciones sin afectar los resultados

obtenidos.

Tabla 2.1 Rampa de compresion de compuestos poliméricos

Tiempo Presion
(Minutos) (Toneladas métricas)

5 0
3 5
2 10

En la figura 2.2a se muestra el resultado obtenido mediante la técnica de moldeo por
compresion del material compuesto, la cual tiene unas dimensiones 10 cm x 15 cm x 0.26 cm. Las

cuales posteriormente se cortan con una a la Norma ASTM D412-68.

las laminas se obtienen por moldeo por compresion realizadas en una prensa hidraulica
caliente, bajo las mismas condiciones de la Tabla 3. Las cuales se realizaron sin un molde definido
solo con el uso de unas placas de metal entre dos laminas de acetato, esto para evitar que el material
se adhiera a la superficie metalica, las laminas obtenidas cuentan con un grosor aproximado de
0.06 mm mostradas en la Figura 9b. Esto para poder cortarlas en pequefias laminas de 1 mm x 1

mm para su posterior caracterizacion por FTIR mostradas en la figura 2.3.
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Figura 2.2 Laminas obtenidas de la técnica moldeo por compresion. A) con molde de 10 cm x 15 cm x

0.26 cm., B) sin molde utilizando dos placas metalicas con acetato.

Figura 2.3 Laminas 1 cm x 1 cm x 0.06 cm, utilizadas para las caracterizaciones por IR, microscopia

optica y pruebas de termo degradacion.
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2.8. Analisis Dinamico Mecanico

La técnica de caracterizacion DMA (Dynamic Mechanical Analysis), definida en espafiol
como andlisis dindmico mecanico, es determinada por la aplicacion de una fuerza oscilante sobre
una muestra, y se evalua la respuesta del material a esa fuerza. En la figura 2.4 se describen las
fuerzas que intervienen en el DMA, donde se aplica una fuerza oscilatoria (sefial roja), generando
una sefnal de deformacién sinusoidal. Considerando la amplitud y la deformacion se pueden
determinar pardmetros como el modulo elastico, modulo viscoso. Estas propiedades son descritas
frecuentemente como la habilidad para perder energia en forma de calor (amortiguacion) y la
habilidad de recuperarse de la deformacion (elasticidad). Para materiales puramente elasticos (el
esfuerzo es proporcional a la deformacion) el maximo esfuerzo ocurre a una maxima deformacion,
y ambos la sefial de esfuerzo y la sefial de la deformacion se encuentran en fase. Para un material
puramente viscoso (el esfuerzo es proporcional a la velocidad de deformacion), el maximo
esfuerzo ocurre cuando la velocidad de deformacion es méxima (cuando la velocidad de flujo es
la méxima) y el esfuerzo y la deformacion estdn fuera de fase a 90° 0 m/2 radianes. Para los

materiales viscoelasticos hay una diferencia de fase entre la sefial de esfuerzo y la senal de

deformacion.
Esfuerzo Maximo Esfuerzo Maximo Esfuerzo Maximo
: I. ’I 1
| i /\ }\
1 ] ]
] 1 I
| | L ;
: amplitud i | i
H 1 ]
' 1 1 :
Deformacion Maxima Deformacién Maxima & Deformacién Maxima
Elastico (6=0) Viscoelastico (0 <& <90°) Viscoso (6 =90°)

Figura 2.4 Relacion entre la sefial de esfuerzo y deformacion para materiales puramente elastico (solido

ideal) y puramente viscoso (liquido ideal) y materiales viscoelasticos.

El andlisis dinamico mecanico se realizd a todos los compdsitos con el objetivo de
identificar las propiedades viscoelasticas de los mismos, en respuesta ante impulsos y deformacion
en tiempo y frecuencia. El DMA se realiz6 en un equipo de TA Instruments de la serie Q800
utilizando una mordaza dual cantiléver, la muestra presenta unas dimensiones de 20*15*3 mm?,

la medicion se realizo de -90°C a 150°C con una velocidad de calentamiento de 5°/min.
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2.9. Analisis Termogravimétrico TGA

El anélisis termogravimétrico (TGA) se usa para caracterizar las propiedades fisicas y
quimicas de los materiales, en funcion de la temperatura en una atmosfera controlada de forma
precisa. Este método proporciona informacion valiosa para el control de calidad, el desarrollo y la
investigacion. Esta prueba se realizé en un equipo de TA Instruments de la serie Q600 que analiza
de manera simultanea DSC/TGA (STD). Esta prueba se realizo de 30 a 600°C con una velocidad
de calentamiento de 10°C/min utilizando porta muestras de aluminio, considerando 10mg de

muestra en una atmosfera de nitrégeno con una velocidad de flujo de 10 ml/min.

2.10 Analisis de las Pruebas Tensiles

El ensayo de tension es uno de los métodos mas importantes para determinar las
propiedades mecanicas, ya que consiste en someter a una probeta normalizada a una carga axial
de tension hasta que se produce la rotura ver figura 2.5. Esta técnica de ensayo determina las

propiedades mecanicas tales como la fuerza, modulo de elasticidad y el esfuerzo.

Probeta
de prueba

< Cabezal
fijo

Figura 2.5 Ensayo de Tension

Las pruebas de tension se evaluaron en los compositos utilizando una maquina universal
INSTRON modelo 5982 con una celda de 100 kN a condiciones controladas. Las pruebas se
realizaron por la metodologia D412-68 ASTM donde las probetas presentaban las siguientes

dimensiones de 140 mm x 15 mm x 2.6 mm, mostrada en la figura 2.6. La mordaza empleada fue
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crosshead y se evalud a una velocidad de 20 in/min, el promedio de la evaluacion fue realizado

por el resultado de prueba de 5 especimenes.
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Figura 2.6 Probetas cortadas de acuerdo a la norma ASTM D412-68

2.10. Pruebas de Fotodegradacion.

Las pruebas de fotodegradacion se realizaron con el objetivo de analizar si existe alguna
degradacion por la exposicion a luz UV de los compositos de SBS que contienen diferentes
proporciones de particulas de sargazo PS. Debido a que la resistencia al envejecimiento puede
resultar beneficioso para aplicaciones al aire libre, o bien el aumento del grado de envejecimiento
puede resultar positivo para la degradacion de los polimeros. La fotodegradacion crea un ambiente
artificial acelerado de las condiciones de radiacion solar, las condiciones para que pueda ser

inducida la fotodegradacion debe contener alguno de los siguientes factores:
1) Distribucion de la longitud de onda de luz incidente.

2) Presencia de oxigeno

3) Nivel de humedad

4) Procesamiento de material

La fotodegradacion conduce a la disminucion de propiedades mecdnicas y a la

biodegradabilidad por la disminucidén de peso molecular. Las condiciones de la fotodegradacion
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utilizadas en esta experimentacion se desarrollaron con una lampara de 254nm y 25 watts (figura
14 a), la irradiacion de luz UV se establecid en peliculas flexibles de dimensiones de 1 cm x 1 cm
x 0.06 cm de los diferentes compodsitos de SBS con diferentes proporciones de PC mostrado, cada

compdsito se expuso a (1, 2, 3,4, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40) horas de exposicion.

La figura 2.7 a, 2.7 b y 2.7 c. Se muestra las diferentes partes de la camara de
fotodegradacion donde se acomodaron las laminas sujetadas con unas pinzas de madera en una
esquina de la muestra para no cubrir toda el area del material, en instancia se acomodaron de tal
forma que la radiacion sea dirigida uniformemente a toda la pelicula asi que se decidio a separar

las muestras un centimetro aproximadamente unas de otras.

i@ 5
™. 4

canrATE FOT

Figura 2.7 a) vista lateral de la cdmara de fotodegradacion, b) vista superior de la camara de

fotodegradacion, c) cubierta de la camara de fotodegradacion.
2.11. Pruebas de degradacion hidrolitica.

Las pruebas de degradacion hidrolitica se desarrollaron con el objetivo de analizar si el
efecto de hidratacion en los compdsitos, incrementa o disminuye la masa y que enlaces se ven
afectados o no en el proceso, para lo cual se analizaron con espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR), cada composito se expuso a (1, 2, 3, 4, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40)
horas de exposicion de hidrataciéon. La degradacion hidrolitica se desarrolld en un tiempo de
exposicion de 8 dias distribuidos en sesiones de 4 dias durante 2 periodos, al término de cada
periodo se realizé el andlisis por FTIR para registrar el cambio en grupos funcionales. El primer
dia se recolecto las muestras de (1, 2, 3, 4, 5) horas estas para evaluar su comportamiento, en la

figura 2.8 a'y 2.8 b se muestra el antes y durante el proceso de hidrodegradacion.
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Figura 2.8 Proceso de hidrodegradacion.

2.12. Pruebas de degradacion térmica.

Las pruebas de degradacion térmica se desarrollaron con el objetivo de analizar el efecto cinético
de degradacion por exposicion a temperaturas de (140, 150, 160) °C en los compdsitos y por
consiguiente evaluar los cambios de los grupos funcionales utilizando la técnica del area bajo la
curva de las sefiales representativas del copolimero, para lo cual se analizaron con espectroscopia
infrarroja con transformada de Fourier (FTIR), cada composito se expuso a (1, 2, 3, 4, 5, 10, 15,
20, 25, 30, 35, 40) horas de exposicion de termodegradacion. La degradacion térmica se desarrolld
en un tiempo de exposicion de 8 dias distribuidos en sesiones de 4 dias durante 2 periodos, al
término de cada periodo se realizo el andlisis por FTIR para registrar el cambio en grupos
funcionales. El primer dia se recolecto las muestras de (1, 2, 3, 4, 5) horas estas para evaluar su
comportamiento, en la figura 2.9 a y 2.9 b se muestra el equipo usado y la colocacion de las

muestras.

Figura 2.9. Representacion del proceso de termodegradacion.
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2.13. Analisis Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

La técnica de microscopia electronica de barrido conocida como SEM por sus siglas en
inglés, esta técnica determina las caracteristicas morfoldgicas de la superficie que barre el haz. La
superficie debe ser eléctricamente conductora, independientemente de que esté o no pulida y
atacada. Lon posibles aumentos que puede alcanzar esta técnica son de 10 a 50 000 diametros, con
gran profundidad de campo. El funcionamiento del SEM inicia en la aceleracion de electrones en
un campo eléctrico, estos electrones viajan a través de un cafion, donde se produce un haz de
electrones de alta energia (electrones incidentes) y con apoyo de un sistema de lentes (condensador
y objetivo) se logra reducir la imagen del filamento, de manera que incida en la muestra un haz de
electrones lo mas pequeno posible para mejorar la resolucion. El haz de electrones incide sobre la
muestra y genera interacciones, como respuesta al impacto electronico la energia que pierden los
electrones al incidir produce electrones llamados secundarios y retro dispersados, estos electrones
que salen de la muestra son detectados mediante dispositivos que registran cada uno la cantidad
de electrones detectados y lo convierten en una sefial digital que se interpreta como intensidad de

color, para construir una imagen.

2.14. Analisis de FTIR

La técnica de espectroscopia de infrarrojo (IR) identifica las vibraciones de los enlaces
quimicos (orgénicos) y proporciona informacion de los grupos funcionales presentes. Un rayo de
luz IR atraviesa la muestra que puede ser solida, liquida o gaseosa, cuando la frecuencia de
excitacion de un enlace o grupo de enlaces coinciden con las frecuencias inducidas por la luz IR
se produce la absorcion energética. La absorcion de radiacion en el infrarrojo se limita en gran
parte a especies moleculares, para las cuales existen pequenas diferencias de energia entre los
distintos estados vibracionales y rotacionales. Para absorber radiacion en el infrarrojo, una
molécula debe sufrir un cambio neto en el momento dipolar, como consecuencia de su movimiento
de vibracion o rotacion. La prueba de caracterizacion para los compositos se realizd por
espectroscopia infrarroja, utilizando un equipo de la marca Perkin Elmer Spectrum 100 con un

accesorio ATR, en un rango de 4000 a 600 cm-1, con 12 escaneos y una resolucion de 4cm-1.
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3. Resultados y discusion

En la siguiente seccion se muestran los resultados obtenidos de las caracterizaciones
correspondientes de los compdsitos con modificacién quimica y sin modificacion de las particulas

de coco.

3.1. Analisis Dinamico Mecanico (DMA) de los compésitos de SBS/PC

En la Figura 19 se muestran los espectros de analisis termo mecanico dinamico (DMA)
para SBS puro y comp0sitos reforzadas con diferentes proporciones de particulas de coco (0, 2, 4,
6, 8, 10 PHR), medido a una frecuencia de 1 Hz y una rampa de 5 °C min ! en un rango de -90 °C
a 150°C. La region vitrea de los compositos basados en SBS se encuentra a una temperatura baja
de aproximadamente -90 °C, donde el movimiento de la cadena se congela en una red rigida y el
SBS posee un médulo de almacenamiento alto. A medida que aumenta la temperatura, el médulo

de almacenamiento se reduce gradualmente debido a la liberacion del movimiento de la

cadena.[40]

Enla figura 3.1 A, el mddulo de almacenamiento de SBS mejora sustancialmente mediante
la incorporaciéon de PC en el rango de temperatura escaneada. Al comparar el méddulo de
almacenamiento a temperatura ambiente (figura 3.1 B), se observa que el moédulo de
almacenamiento aumenta en relacion a la concentracion de PC, obteniendo un incremento maximo
del modulo de almacenamiento en la concentracion de 8 phr, mejorando casi 2.4 veces. Este efecto
se atribuye principalmente a la concentracion de las PC, la dispersion, morfologia (forma, tamano
y relaciébn de aspecto), area superficial, orientacidon, obteniendo una mayor densidad de
reticulacion y modulo de almacenamiento [41]. El grafico de tan & de SBS y sus compdsitos se
representan en la figura 3.1C, y la tabla 3.1 resume los datos de T; y su valor maximo. En la figura
3.1 C, SBS y las diferentes concentraciones con PC tienen dos procesos de relajacion
caracteristicos uno a baja temperatura (alrededor de -90 °C) esta relacionado con la temperatura
de T (transicion vitrea) del bloque PB (polibutadieno) (Tg;). El otro a unos 90 °C pertenece a la
Ty de PS (poliestireno) (Tg2). A medida que incrementa la concentracion, la posicion de Ty se
mueve hacia una temperatura mas alta, mientras que la posicion de Tg> se desplaza hacia una

temperatura mas baja.
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Figura 3.1 (A) Curvas del Modulo de almacenamiento de los compositos SBS/PC, (B) modulo de

almacenamiento de los compositos a temperatura ambiente, (C) curvas tan 6 de los compositos.

Tabla 3.1 Datos DMA de los compdsitos sin tratamiento alcalino

Mobdulo de Almacenamiento

CONTENIDO  Tgi Pico Tg Pico a Temperatura Ambiente
DE PC (°C) Tanol (°C) Tand2 (MPa)
0 (SBS) -79.19 0.68 89.53 0.35 30.02
2 PHR -81.53 0.54 89.16 045 52.47
4 PHR -80.28 0.56 88.36  0.42 49.05
6 PHR -81.25 0.54 88.71 0.43 55.28
8 PHR -80.52 0.54 87.67 0.41 71.63
10 PHR -80.98 0.58 87.21 0.37 57.09
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3.1.1. Refuerzo de particulas de coco (PC) con tratamiento alcalino durante Shr

En la Figura 3.2A se muestra el comportamiento reologico de los compuestos SBS/PCTSH, donde
los materiales de refuerzo PC tuvieron un tratamiento alcalino con hidréxido de sodio por un
periodo de 5 horas, se observa que el modulo de almacenamiento presenta un aumento significativo
del parametro especificamente de la muestra SBS/PCT5SH_6PHR de un 57% con respecto a la
referencia, el tratamiento quimico de las fibras genera un cambio en su area superficial generando
una mejor interaccion de las PC con la matriz polimérica [43]. En la figura 3.2B se expone el
modulo de almacenamiento de los diferentes compositos con tratamiento alcalino a temperatura
ambiente obteniendo un aumento de 1.9 veces del modulo de almacenamiento para el composito
SBS/PCTS5H 8 PHR en comparacion con la referencia. En la figura 20C se evalua el parametro
Tan 81, observado con la incorporacion de las fibras tratadas una concentracion de esfuerzos de
tension junto con las caracteristicas viscoeldstica de la disipacion de energia de la matriz, la Tan
o1 representa la adhesion entre la matriz y la fibra, si existe una pobre interaccion entre estas se
presentaran valores altos de Tan 9, por otro lado, una mayor adhesion reduce el movimiento de las
moléculas del polimero, reduciendo su valor. En la Figura 20C el compuesto con menor valor de
Tan 9§ es la identificada como SBS/PCT5H 8phr, la temperatura a la cual el compuesto alcanzé su
maximo es referida como la Ty del Poliestireno [38]. La tabla 3.2 resume los datos de T, del

copolimero y su valor maximo de Tan 9.
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Figura 3.2 (A) Curvas del Modulo de almacenamiento de los compositos SBS/PCTS5H, (B) modulo de

almacenamiento de los compositos a temperatura ambiente, (C) curvas tan & de los compositos.
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Tabla 3.2 Datos DMA de los compdsitos con tratamiento alcalino por 5 horas

Modulo de Almacenamiento
CONTENIDO  Tgi Pico Tg2 Pico a Temperatura Ambiente
DE PC (°C) Tandl (°C) Tand2 (MPa)
0 (SBS) -79.19 0.68 89.53 0.35 30.02
2 PHR -79.98 0.55 87.46  0.40 46.53
4 PHR -82.05 0.61 87.74  0.38 51.81
6 PHR -81.60 0.56 89.37 0.41 54.23
8 PHR -83.38 0.53 89.40 045 55.75
10 PHR -80.56 0.55 88.16  0.39 49.92

3.2. Analisis termogravimétrico (TGA) de los compositos SBS/PC

De acuerdo con los termogramas de la Figura 3.3 se aprecian pérdidas de peso en tres regiones. La

pérdida de peso por debajo de 150 °C atribuye a la evaporacion de humedad adsorbida;

adicionalmente se presenta en todos los compuestos una etapa de degradacion alrededor de 250 °C

correspondiente a la matriz polimérica; donde el inicio de la degradacion observada en el

termograma es atribuido a la degradacion de la celulosa, por el inicio del rompimiento de los

enlaces glicosidicos [44].
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Figura 3.3 Termogramas TGA de los compositos SBS/PC sin modificacion alcalina
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Por otro lado, en la Figura 3.4 el tratamiento alcalino en las PC tuvo un efecto insignificante en el
inicio de la degradacion térmica con respecto a las particulas sin tratamiento quimico. Se infiere
que la presencia de la concentracion de las PC facilita la degradacion inducida térmicamente [2].
Adicionalmente, se puede apreciar que el residuo carbonoso al final de la prueba es mayor para
los compuestos modificados con PC, posiblemente debido al contenido de iones metalicos y la
lignina [45]. No obstante, las curvas obtenidas por andlisis termogravimétrico no aportan mucha
informacion sobre la quimica molecular de las particulas de coco tratadas quimicamente PCT,

donde la superficie de las PC present6 un tratamiento alcalino.
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Figura 3.4 Termogramas TGA de los compuestos SBS/PC con modificacion alcalina.

La Tabla 3.4 muestra las temperaturas de inicio de degradacion, las temperaturas maximas de
degradacion (es decir, los picos en las curvas de derivadas presentadas en la Figura 22 y el residuo
que presentan cada uno de los compuestos modificados con PC y PCT. En el apéndice A2 se
exponen los graficos individuales correspondientes a cada composicion en el cual se detalla la
pérdida de peso porcentual y el pico de temperatura maxima de degradacion mencionado

anteriormente en la tabla 6.
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Tabla 3.4 Datos térmicos obtenidos a partir de los Termogramas de TGA

Inicio de Temp. Temp. de

Muestra de degradacion  degradacion max. Residuo a

(°C) de pico (°C) 700°C (%)
SBS PC OPHR 290.5 459.8 1.5
SBS PC 2PHR 152.3 454.5 24
SBS PC 4PHR 114.2 453.2 3.1
SBS PC _6PHR 100.3 454.5 3.6
SBS PC 8PHR 84.9 453.2 53
SBS PC 10PHR 71.5 451.8 4.4
SBS PCT5H _2PHR 152.8 451.0 2.0
SBS PCT5H_4PHR 138.0 456.1 1.5
SBS PCT5H_6PHR 80.6 4533 2.6
SBS PCT5H_8PHR 85.9 454.4 33
SBS PCT5H_10PHR 77.5 457.2 4.4

En las figuras 3.5 y 3.6, la velocidad de degradacion de los compositos SBS/PC y SBS/PCT es un
poco mas lenta con respecto a la referencia, la muestra SBS/PC_Ophr se degrada térmicamente a
la temperatura mas alta y presenta la velocidad de degradacion maxima a la temperatura cercana a
459°C. La velocidad de degradacion alta favorece a procesos rapidos de pirolisis a altas
temperaturas produciendo productos volatiles. Por otro lado, los compuestos realizados con las PC
con tratamiento alcalino PCT presentan la misma tendencia solo que a temperaturas ligeramente
mas bajas, ademas que los porcentajes en peso alcanzados en las temperaturas indicada para el
calculo de residuo, relacionado con la celulosa y hemicelulosa de las PCT, disminuye a

consecuencia de los tratamientos alcalinos ver Tabla 1 [46].
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Figura 3.6 Termograma diferencial en funcion de la temperatura para compuestos SBS/PCT y su

comparacion con el SBS puro.

En la Figura 3.7 se presenta un comparativo de los compuestos con 8phr de PC y PCT
respectivamente comparadas con la referencia y se puede observar que el tratamiento alcalino
realizado a las PC no genera una mejora en la temperatura de degradacion, sin embargo, los
porcentajes de peso determinados para el residuo a 700°C disminuye por el efecto del tratamiento
alcalino. El compuesto SBS/PC_8phr presenta el mayor % de residuo lo cual es indicativo de la

fuerte interaccion interfacial entre la fibra de coco y la matriz SBS [47].
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Figura 3.7 Termogramas TGA de los compuestos SBS con PC y PCT a 8PHR en comparacion con la

referencia

En la Figura 3.8 se muestra la velocidad de degradacion de los compuestos, siendo la muestra
SBS/PC_8phr mas lenta con respecto a la referencia, la muestra SBS/PC Ophr se degrada
térmicamente a la temperatura mds alta y presenta la velocidad de degradacion maxima a la

temperatura cercana a 459°C.

0.06
i SBS_PC_Ophr.txt
| SBS_PC_8phr.txt
0.05 — SBS_PCT5H_8phr.txt
;6 0.04 7]
f_’. 0.03 ]
Q
=3 ]
g o002
2
@ J
O 001
0.00 —
-0.01 T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700

Temperature (°C) Universal V4.5A
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SBS/PCT y SBS/PC pristinos
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3.3. Pruebas tension elongacion

En las tablas de 3.5 a 3.10 se muestra el reporte estadistico de los ensayos a los que se sometieron
las probetas (0, 2, 4, 6, 8, 10) PHR sin tratamiento alcalino. El comportamiento estadistico que
presentan los compdsitos sometidos a procesos te tension elongacion a una velocidad de 200
mm/min, utilizando mordazas 10KN con un numero de repeticiones de 5 por cada espécimen. Los
resultados mostrados en la figura 3.9 corresponden a los compdsitos sin tratamiento alcalino,
muestran un aumento del 38.47 % de elongacion para el espécimen a 4 PHR en comparacion con
la referencia (SBS). En las tablas de 3.11 a 3.15 se incluye el reporte estadistico de cada espécimen
(2,4, 6, 8, 10) PHR, en el cual se plasma los resultados correspondientes a los compositos con
tratamiento alcalino por 5 horas, en la cual se observa una disminucidn en cuanto al porcentaje de
elongacion y la tension presentada en dichos compositos plasmada en la figura 3.10. En la figura
3.11 se muestra el grafico comparativo de el compodsito SBS/PC con tratamiento alcalino por 1

hora, en la cual se plasma una disminucion tanto en porcentaje de elongacion y tension aplicada a

la probeta.
Tabla 3.5 Reporte estadistico de tension para SBS
Blanco
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tensién Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.293 6.342 65.00 14.54 69.38 1.64 5.26 399.20
s 0.06861 0.04665 0.00 0.3327  29.08 0.47 2.00 143.07
v 2.99 0.74 0.00 2.29 41.92 28.61 38.00 35.84
Tabla 3.6 Reporte estadistico de tension para SBS/PC 2 PHR
2 phr
Series Esp. Ancho Longtrab Area M Elast. o Cedencia o Tension Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.008 6.436 65.00 12.75 61.30 1.62 6.27 437.67
s 0.1399 0.02702 0.00 0.6312 2747 0.52 0.94 59.49
v 6.97 0.42 0.00 4.95 44.81 32.17 15.00 13.59

37



Tabla 3.7 Reporte estadistico de tension para SBS/PC 4 PHR

4 phr
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tensién Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 1.932 6.41 65.00 12.38 81.78 1.91 6.04 449.75
s 0.06221 0.06083 0.00 0.3713  45.86 0.55 0.89 98.83
v 3.22 0.95 0.00 3.00 56.07 28.82 14.69 21.97

Tabla 3.8 Reporte estadistico de tension para SBS/PC 6 PHR

6 phr
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tensién Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.182 6.386 65.00 13.93 85.62 1.86 4.93 363.88
s 0.06648 0.04278 0.00 0.4553 16.24 0.22 0.75 51.99
v 3.05 0.67 0.00 3.27 18.96 11.76 15.21 14.29

Tabla 3.9 Reporte estadistico de tension para SBS/PC 8§ PHR

8 phr
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tensién Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.198 6.432 65.00 14.14 64.13 1.54 4.01 329.39
s 0.1268 0.03271 0.00 0.8526 32.68 0.35 0.54 27.09
v 5.77 0.51 0.00 6.03 50.96 22.45 13.49 8.22

Tabla 3.10 Reporte estadistico de tensién para SBS/PC 10 PHR

10 phr
Series Esp. Ancho Longtrab Area M Elast. o Cedencia o Tension Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.092 6.398 65.00 13.39 82.19 1.93 4.84 354.69
] 0.1252  0.04087 0.00 0.8295 18.09 0.14 0.38 30.88
v 5.98 0.64 0.00 6.20 22.01 6.98 7.91 8.71
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Figura 3.9 Grafico de tension vs elongacion de los compositos en funcion de la concentracion para los

compdsitos SBS/PC

Tabla 3.11 Reporte estadistico de tension para SBS/PCTSH 2 PHR

2 phr
Series Esp. Ancho Longtrab Area M Elast. o Cedencia o Tension Elong.
n=>5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.252 6.414 65.00 14.45 59.70 1.83 4.17 309.08
] 0.07596 0.0313 0.00 0.5346  22.21 0.34 0.53 51.20
v 3.37 0.49 0.00 3.70 37.21 18.68 12.73 16.57

Tabla 3.12 Reporte estadistico de tension para SBS/PCTS5H 4 PHR

4 phr
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tensién Elong.
n=>5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.148 6.434 65.00 13.82 66.43 1.66 2.83 206.57
s 0.06611 0.02966 0.00 0.3895 15.77 0.42 1.30 124.60
v 3.08 0.46 0.00 2.82 23.74 25.46 46.02 60.32
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Tabla 3.13 Reporte estadistico de tension para SBS/PCTS5H 6 PHR

6 phr
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tension Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.296 6.388 65.00 14.67 56.15 1.67 3.29 255.02
] 0.1172  0.03493 0.00 0.788 13.67 0.25 0.67 65.13
v 5.10 0.55 0.00 5.37 24 .35 14.78 20.38 25.54

Tabla 3.14 Reporte estadistico de tension para SBS/PCT5H 8 PHR

8 phr
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tensién Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.216 6.374 65.00 14.12 66.49 1.73 4.47 358.10
s 0.09317 0.01817 0.00 0.5782 18.14 0.23 0.99 84.63
v 4.20 0.29 0.00 4.09 27.28 13.17 22.22 23.63

Tabla 3.15 Reporte estadistico de tension para SBS/PCT5H 10 PHR

10 phr
Series Esp. Ancho Longtrab Area M Elast. o Cedencia o Tension Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.212 6.386 65.00 14.13 71.10 1.80 3.49 245.45
] 0.04207 0.02881 0.00 0.2795 6.55 0.07 0.37 30.58
v 1.90 0.45 0.00 1.98 9.22 3.68 10.59 12.46

Tabla 3.16 Reporte estadistico de tension para SBS/PCT1H 8 PHR

10 phr
Series Esp. Ancho Longtrab  Area M Elast. o Cedencia o Tensién Elong.
n=5 mm mm mm mm? MPa MPa MPa %
X 2.25 6.368 65.00 14.33 71.89 1.92 3.45 175.43
s 0.04301 0.03421 0.00 0.3002 11.39 0.18 0.41 39.14
v 1.91 0.54 0.00 2.10 15.84 9.21 11.86 22.31
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Figura 3.10 Grafico de tension vs elongacion en funcion de la concentracion para compdsitos SBS/PC

con tratamiento alcalino por 5h

Figura 3.11 Grafico de tension vs elongacion en funcion de la concentracion para el composito SBS/PC

con tratamiento alcalino durante 1h en comparacién con la referencia
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3.4. Caracterizacion por FTIR

Los espectros por FT-IR de las muestras fueron corridas en el equipo PerkinElmer Spectrum 100,
para las muestras de los compdsitos fueron evaluados en forma de laminas para facilitar la lectura
en el equipo, por otro lado, para el espectro de las particulas de coco se improviso y se coloco una
cantidad de particulas en el ATR para facilitar su lectura. Ambos espectros se evaluaron de un
rango de 600 cm™ y 4000 cm™!, con una resolucion de 4cm™ y muestreos de 12 barridos para
optimizar la calidad de la imagen. En la figura 3.12 se pone en contraste el espectro de las particulas

de coco con un tamafio de particula de ~500 um contra el SBS 416

Comparacion del SBS 416 y PC

100 -
95 -
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55 -

50

45

40{ —sBS 416

354 ——PC

30 4 : : : : : :

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Transmitancia (%)

Numero de onda (cm™)

Figura 3.12 Comparacion de los espectros SBS y PC

En la figura 3.13 se muestra el espectro de IR con las sefiales mas importantes caracteristicos de

los bloques de polibutadieno y poliestireno las cuales se describen a continuacion:

Aproximadamente entre 696-699 cm™! corresponden a flexiones fuera del plano de los grupos CH
del anillo aromatico, los 5 carbonos oscilando en fase, es una vibracion caracteristica de anillos
monosustituidos, por lo que una claro la presencia de copolimeros de poliestireno. En 731 cm™
aparecen seflales que corresponden a vibraciones CH en unidades de poliestireno. A 910 cm™
corresponden a flexiones fuera del plano del grupo CH> cercanos al doble enlace de las unidades
polibutadieno, evidencia fuerte y conocida en todos los copolimeros que contienen este bloque. A

964 cm™' vibraciones de los grupos CH cercanos al doble enlace de unidades de trans-
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polibutadieno. Entre 992-994 cm! aparecen vibraciones fuera del plano de los grupos —CH= en
las unidades vinilicas de polibutadieno. De 1028-1181 cm!, se presentan vibraciones
caracteristicas de los bloques de poliestireno. Entre 1266-1310 cm-1 torsiones de PS 6 CHz en
unidades de trans-PB o cis-PB. A 1450 cm-1 es una fuerte evidencia en la identificacion de
copolimeros, esta puede ser atribuida a vibraciones de deformacion de los grupos CH2 en unidades
de cis-polibutadieno y trans-polibutadieno, esta banda puede estar también asignada los grupos
vinil-PB en CH2=CH, ademas esta banda en conjunto con otra a 1493 cm-1. Otras sefiales en la
region entre 2844-2920 cm™! estas bandas estdn atribuidas a las vibraciones de estiramiento de los
grupos CH> en polibutadieno y grupos CH de anillos aromaticos. Por Gltimos otra sefial mas a

3080 cm-1 correspondiente a las vibraciones de estiramientos simétricos de las unidades vinil-PB.
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=
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Figura 3.13 Espectro del polimero en bloque radial SBS.

En la imagen 3.14 se expone el espectro caracteristico de las PC don de la més evidente es la sefal
en los 3300 perteneciente a grupos OH presuntamente ligados a la estructura de la celulosa, y en

la tabla 3.17 se da mencion de los demds grupos y su posible asignacion.
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Figura 3.14 Espectro de las particulas de coco por medio del ATR

Tabla 3.17. Espectro FTIR de PC

Num. Posible asignacion
De onda
3332 Vib. Ten.O —H
2916  Vib. Ten. C—H
2849  Est. Vib. Intramolecular O — H de Celulosa/Hemicelulosa/Lignina y enlaces
intramoleculares unidas a H haciendo que toda la estructura sea una red.
1734 Vib. Ten. C = O de 4-metilol glucuronoxilano correspondiente a la
hemicelulosa.
1605  Vib. Ten. C = O aromatico del componente de la lignina
1466  Vibracion de Torsion CH: del residuo de la glucopiranosa.
1245 Tension Asimétrica C— O — C
1154
1100 Tension Asimétrica del anillo de fase
1034  Vib. Ten.C—O/C—C

Vib. Ten., Vibracion de tension
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3.4.1. Analisis de fotodegradacion

De acuerdo a los resultados obtenidos en los analisis térmico-mecanicas se plantd por analizar los

compositos a 8 PHR que fueron los compdsitos con mejor rendimiento. En la figura 3.15y 3.16

se evalua el composito SBS/PC 8 PHR y SBS/PCTS5H respectivamente en funcion del tiempo de

fotodegradacion, a priori se puede observar el desvanecimiento de una sefial en 1750 la cual

corresponde a grupos carbonilos que presenta el SBS 416 atribuida posiblemente a un aditivo del

polimero, también se presenta la disminucion de la intensidad de los picos en 900 cm

correspondiente al bloque estireno.

F\,_d\v\ )
\/\“

UL T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500

Numero de onda (cm™)

————
1000

— SBS/PC 8PHR 40H
SBS/PC 8PHR 30H
SBS/PC 8PHR 20H
SBS/PC 8PHR 10H

~— SBS/PC 8PHR 5H

—— SBS/PC 8PHR 3H

— SBS/PC 8PHR OH

—— SBS

Figura 3.15 Espectros de los compuestos sin tratamiento alcalino en funcion del tiempo de degradacion.
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— SBS/PCT5H 8PHR 40H
SBS/PCT5H 8PHR 30H
SBS/PCT5H 8PHR 20H
SBS/PCT5H 8PHR 10H

I, h ~ SBS/PCT5H 8PHR 5H

\ W W\ A |~ SBS/PCT5H 8PHR 3H

.||~ SBS/PCT5H 8PHR OH

|| SBS

! L ] ] ] ] L
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Numero de onda (cm™)

Figura 3.16 Espectro de los compuestos con tratamiento alcalino por 5 horas en funcion del tiempo de

degradacion.

En la figura 3.17 se presenta la comparaciéon a 40 horas de fotodegradacion en funcion de la
concentracion, la cual la referencia (SBS) presento una notable degradacion en comparacion con
los compdsitos con PC, lo cual llena concluir que a mayor concentracion el efecto de degradacion

disminuye.

46




— [ sBsiPCTIH 8PHR 40H
v | sBSIPCTSH 10PHR 40H

- SBS/PCT5H 8PHR 40H
)\waﬁ/—/\/wr - SBS/PCT5H 6PHR 40H
—— | SBSIPCT5H 4PHR 40H
© | SBSIPCT5H 2PHR 40H
SBS/PC 10PHR 40H
SBS/PC 8PHR 40H
~ SBS/PC 6PHR 40H

—— SBS/PC 4PHR 40H
— SBS/PC 2PHR 40H

e | SBS4H

m\r\ﬂﬁ—‘h\ﬂﬂ T
\ u" (F\T a

I
|

—

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm™)

Figura 3.17 Comparacion de los espectros a 40 horas de fotodegradacion en funcion de la concentracion.

3.4.2 Analisis de hidrodegradacion

Enlafigura3.18, 3.19, 3.20 se evalua el compoésito SBS/PC 8 PHR y SBS/PCTSH respectivamente
en funcion del tiempo de hidrodegradaciéon, de acuerdo a la comparacion de los espectros no se
presenta ningin cambio considerable en cuando a la intensidad de las sefales, en cambio se
presentd un cambio en la tonalidad del material presentando un desvanecimiento o decoloracion

atribuida a la oxidacion del material figura 3.21.

47



— SBS/PC 8PHR 40H HD

— SBS/PC 8PHR 30H HD
SBS/PC 8PHR 20H HD
SBS/PC 8PHR 10H HD

— SBS/PC 8PHR 5H HD

K—/ﬁv\/vf—/—mm%m e SBS/PC 8PHR 3H HD
[ I/
I |

— SBS/PC 8PHR OH HD
al W AL
Jﬁ—««ﬁm VMW "

| |——sBs
| \

|
|
T T T L
| v
wﬂﬂ/vfﬁvﬁ TN e
L/‘% / k«”v\q “ a

|

T T T

T T T T

3500 3000 2500 2000 1500 1000

T T T T T T T T T T T T

4000
Numero de onda (cm™)

Figura 3.18. Espectros de los compuestos sin tratamiento alcalino sometidos a hidrodegradacion, en

funcion del tiempo de degradacion.
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Figura 3.19 Espectro de los compuestos con tratamiento alcalino por 5 horas, sometidos a

hidrodegradacion en funcion del tiempo de degradacion.
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Figura 3.20 Comparacion de los espectros a 40 horas de hidrodegradacion en funcion de la concentracion.
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Figura 3.21 Comparacion de las laminas expuestas a hidrodegradacion en funcion del tiempo de

exposicion a degradacion.
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3.4.3 Analisis de Termodegradacion

En la figura 3.22 se observa la comparacion del compuesto SBS/PC 8 PHR a diferentes horas de
degradacion a 140°C la cual se evalu6 el comportamiento de degradacion, permaneciendo la sefal
del anillo aromatico, aunque con menor intensidad, a diferencia de los demas picos caracteristicos

de los dos bloques estireno y polibutadieno.

VY ||V || |F—sBsipC 8PHR 96H TD 140C

| SBS/PC 8PHR 72H TD 140C
SBS/PC 8PHR 48H TD 140C
SBS/PC 8PHR 24H TD 140C
.~ /1 SBS/PC8PHR 5H TD 140C
\/ [l /] | SBS/PC 8PHR 3H TD 140C
VY I | | SBS/PC&PHR OH TD 140C

| |-——sBs

L S e LI D B S S B S B S S S S B S S S S S S S S S ma e
T T T T T T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Numero de onda (cm™)

Figura 3.22 Espectros de los compuestos sin tratamiento alcalino sometidos a termo degradacion, en

funcion del tiempo de degradacion.

En la figura 3.23 se evaltia el comportamiento del compuesto SBS/PCTSH a 150C en
funcion del tiempo de degradacion, presentando un efecto claro de degradacion el cual se

manifiesta en la intensidad de los picos caracteristicos.
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Figura 3.23 Espectro de los compuestos con tratamiento alcalino por 5 horas, sometidos a termo

degradacion en funcion del tiempo de degradacion.

En la figura 3.24, 3.25 y 3.26 se hace la comparacion de las diferentes composiciones a 96
horas de Termodegradacion sometidas a (140, 150 y 160) °C respectivamente. Las compdsitos con

mayor susceptibilidad a degradarse fueron los compositos tratados quimicamente
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Figura 3.24 Comparacion de los espectros a 140 horas de Termodegradacion en funcion de la

concentracion.
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Figura 3.25 Comparacion de los espectros a 150 horas de Termodegradacion en funcion de la

concentracion.
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Figura 3.26 Comparacion de los espectros a 160 horas de Termodegradacion en funcion de la

concentracion.
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3.4.4. Cinética de degradacion

En la cinética de degradacion de planteo evaluar 3 sefiales caracteristicas del composito SBS/PC
con tratamiento y sin tratamiento quimico. La sefial a 697 cm™ corresponde a flexiones del anillo
aromético del estireno, a 910 cm! flexiones del grupo CH» cercanos al doble enlace del PB, y a

964 cm! vibraciones de CH correspondientes del bloque PB.

En la figura 3.27, 3.28 y 3.29 se evalud el comportamiento cinético del SBS 416 a (140, 150 y

160) °C, bajo la técnica del area bajo la curva de los picos mencionados con anterioridad.

SBS 416 Termodegradadacion a 140°C

8
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Figura 3.27 Cinética de termo degradacion del SBS a 140 °C
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SBS 416 Termodegradacién a 150°C
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Figura 3.28 Cinética de termo degradacion del SBS a 150 °C
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Figura 3.29 Cinética de termo degradacion del SBS a 160 °C

54



3.5. Analisis por microscopia electronica de barrido (SEM)

En la figura 3.30 se reportan las imagenes tomadas bajo la técnica SEM a diferentes aumentos
(x100, x250, x500, x1000) (A, B, C, D) respectivamente, de la muestra PC en la cual dicho analisis

es identificar la morfologia de las PC. Las imagenes muestran el corte que sufren al pulverizar las

fibras de coco llevandolas a un tamafio de particula de ~500 micrémetros

C10050 x100 1mm C10051
CGEO, UNAM CGEOQ, UNAM

¥ -
C10052 2021/05/26 x500 200um C10053 2021/05/26 x1.0k 100 um

CGEO, UNAM CGEO, UNAM

Figura 3.30 Micrografia SEM de Particulas de coco
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En la figura 3.31 se reportan las imagenes tomadas bajo la técnica SEM a diferentes aumentos
(x100, x250, x500, x1000) (A, B, C, D) respectivamente, de la muestra SBS/PC 8 PHR en la cual

dicho analisis muestra el desprendimiento de la corteza (pared primaria) de una fibra de coco la

cual logro pasar por el tamiz esto por lo delgado que es la estructura.

C50100 1mm C50102
CGEO, UNAM CGEO, UNAM

C50101 2021/05/26 x250 300um C50103 2021/05/26
CGEO, UNAM CGEO, UNAM

Figura 3.31 Micrografia SEM del compésito SBS/PC 8§ PHR
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En la figura 3.32 se aprecia perfectamente una particula de coco adherida a la matriz polimérica
SBS, las microscopias se enfocaron en un mismo plano e incrementaron el aumento del lente de

(x100, x250, x500, x1000) (A, B, C, D) respectivamente, la particula aparentemente tiene un

tamafio aproximado de 200 a 300 micrémetros

cso108 x100 1mm C80108
CGEOQ, UNAM CGEO, UNAM

Cc80110 2021/05/26 x500 200um CB80111 2021/05/26 x1.0k 100 um
CGEOQ, UNAM CGEO, UNAM

Figura 3.32 Micrografia SEM del composito SBS/PC 10 PHR
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3.6. Analisis por microscopia optica.

En la figura 48a. Se muestra la microscopia de las PC en la muestra SBS/PC 8 PHR donde se
puede apreciar la interaccion del material ligno-celulésico con la matriz polimérica SBS y el
aparente desprendimiento de cristales de lignina que le dan el color caracteristico marron al
composito esto debido al proceso de mezclado en el plastografo el cual produce un calor constante

al material conforme se mezclan los componentes. En la figura 48b. se muestra la morfologia de

la PC en la cual se aprecia el corte producido por las cuchillas del molino industrial.

Figura 3.33. a) dimensiones de las PC en la muestra SBS/PC 8 PHR, b) microscopia SBS/PC 8PHR

aumentado x10

En la figura 49a. se muestra la microscopia 6ptica con un aumento de x5 del compdsito
SBS/PCT5H 8 PHR en la cual se aprecian cristales de lignina asi como PC en diferentes
dimensiones esto debido al tamiz el cual tiene una apertura de malla de ~500 micrémetros. en la
figura 49b y 49c¢ se expone la morfologia de las PC con un aumento de x10 y x40 respectivamente,
en estas micrografias estd claro el efecto que produce el tratamiento alcalino y en el cual
contrastandolas con la figura 48b, el cambio evidente es la estructura de la PC; la presencia de
poros dilatados y el cambio de la estructura a una con canales mas pronunciados, esto debido a la

reduccion del contenido de lignina producidas por el efecto del NaOH sobre la estructura.
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Figura 3.34. Microscopia optica de la muestra SBS/PCT5H 8 PHR a) aumentado x5 b) con aumento de

x10 c¢) aumento de x40

En la imagen 50 se muestra el efecto alcalino de las PC sobre la muestra SBS/PCT5H 6 PHR y a
su vez los cortes ocasionados por el molino industrial, cabe mencionar que todas las imagenes se

le realizo un aumento de contraste y brillo para poder apreciar los poros y canales de la estructura.

Figura 3.35. Estructura de las PC en el composito SBS/PCTSH 6 PHR
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4. Conclusiones

De acuerdo a los resultados obtenidos y en base a los cambios del modulo de almacenamiento
existe una mejora siendo mas notable en el compodsito SBS/PC 8 PHR en el cual en contraste con
los demas compositos con PC sin tratamiento quimica fue el que presento un mayor modulo de
almacenamiento dando una tendencia de incremento y bajando nuevamente en la concentracion

de 10 PHR.

El efecto de la compatibilidad de las PC con la matriz polimérica fue acertado permitiendo eliminar
problemas comunes que presentaban los compositos por uso de fibra corta o larga la cual era la

fractura y por ende el material no tenia buena sinergia de acuerdo a diversos autores.

Los analisis de IR permitieron diferenciar la sefial en 1750 cm™ atribuida principalmente a grupos
carbonilos y de acuerdo a diversos autores lo manifiestan como degradacion de la cadena de la

glucosa, aunque es posible que sea un aditivo en la formulacién del SBS.

La concentracion de 0.1 molar a 1 hora y 5 horas realizo el efecto deseado en las particulas de
coco, la dilatacion de los poros y agrietamientos en la morfologia fueron evidentes debido a la
remocion de la lignina por efecto del tratamiento quimico, esto se logra corroborar con la ayuda
de la microscopia Optica la cual permitid evaluar la efectividad del tratamiento alcalino

permitiendo confirmar los reportes de diversos autores.

En el apartado de la degradacion fotolitica, hidrolitica y termolédgica los cambios més notables
fueron en hidrodegradacion, la oxidacion del material por la exposicion prolongada a una humedad
constante y una temperatura dada dieron como resultado un cambio de tonalidad en las ldminas de
los diferentes compositos. En la termodegradacion se presentd un fendémeno el cual mejora las
propiedades térmicas ya que el SBS a determinada exposicion térmica el material se volvia rigido
y quebradizo lo contrario a los compdsitos con PC los cuales mantenian la flexibilidad y elasticidad

caracteristicos de los hules durante mas horas de exposicion prolongada.

El apartado de la microscopia SEM y microscopia Optica se logro ver los diferentes tamafios de
particula que en un principio se creia que eran uniformes pero la morfologia de las fibras permitio

que filamentos mas diminutos pasaran por el tamiz.
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ANEXOS
Al. Especificaciones técnicas del copolimero SBS

Solprene 416 es un copolimero termoplastico con bloques de estireno-butadieno, radial, con 30%
de estireno total, la mayor parte de ¢l formando un bloque de poliestireno que proporciona al
polimero un comportamiento termoplastico. Este grado desarrolla propiedades de caucho

vulcanizado sin requerir del proceso de vulcanizacion. A continuacion, su hoja técnica.

Tabla A.1. Hoja técnica del copolimero SOLPRENE 416

Propiedades del Polimero Método de prueba Valor
Materia volatil, % max. ASTM D5668 0.75
Estireno total (sobre Polimero), % ASTM D5775 30
Estireno bloque, % min. NM 202-07 28
Indice de fluidez, g/10" (200°C, 5 kg) ASTM D1238 <0.5
Viscosidad en tolueno 5.23%, ¢St NM 300-11 11
Dureza, ° Shore A ASTM D2240 78
Carga de rotura, MPa ASTM D412 17
Moédulo 300%, MPa ASTM D412 2.7
Alargamiento, % ASTM D412 800
Gravedad especifica DIN-53479 0.94
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A2. Termogramas TGA SBS/PC
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A3. Termogramas TGA SBS/PC Con tratamiento alcalino
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