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Resumen - El presente trabajo evalu6 el efecto del tratamiento
alcalino (NaOH 0.5 M) y posterior tratamiento con agente de
acople a diversas concentraciones (1, 2 y 3) % (v/v); ademas de
diferentes porcentajes en peso de fibras en los niveles de (25, 30 y
35)%); esto, sobre la energia de impacto por unidad de area de los
compuestos de resina poliéster Anypol 100 y fibras obtenidas de la
especie Mauritia Flexuosa; el agente de acople utilizado fue N-
(2a-aminoetilo)-3-aminopropilotrimetoxisilano. Las placas de
compuestos se obtuvieron por moldeo a compresion (presién
constante en todos los casos de 24 MPa). El proceso de moldeo
permitié la obtencion de placas de 130 mm x 80 mm x 3.4 mm;
de estas se obtuvieron las muestras para el ensayo de impacto, las
dimensiones de las muestras se tomaron de la norma EN 1SO 179-
1. Para efectos de comparacion se realizdé ensayo de impacto en
muestras equivalentes a las mencionadas, pero sin los
tratamientos quimicos mencionados ademas de ensayos del mismo
tipo para la matriz poliéster sin refuerzo. El ensayo de impacto
realizado en todos los casos fue de tipo Charpy; luego del ensayo
se registr6 y evalué las zonas de fractura de las muestras
ensayadas mediante microscopia Optica, a fin de determinar el
efecto tanto de los tratamientos quimicos como del porcentaje en
peso de las fibras utilizadas, de esta evaluacidn, se evidencia que
el mayor efecto sobre la energia de impacto por unidad de &rea lo
presento la variable porcentaje en peso de fibras, es decir los
tratamientos quimicos realizados no generaron mayor efecto en
los valores de energia de impacto registrados. Los méximos
valores de energia de impacto por unidad de area se obtuvo para
los porcentajes en peso de 35% con fibras no tratadas (50.78
KJ/m2- FST) y con fibras tratadas al 2% de agente de acople (51.49
KJ/m2- FS2), estos datos ponen de manifiesto que si bien la
adherencia fibra matriz mejora por efecto del agente de acople, no
necesariamente la energia de impacto también mejora; ademas, de
los ensayos de impacto mencionados, y con fines de comparacion
para las fibras se realiz6 la cuantificacion de los principales
compuestos quimicos de estas, tanto en la condicién de fibras
tratadas y no tratadas, de este analisis quimico, se evidencia la
disminucién del porcentaje de humedad ( se reduce la hidrofilidad
inicial de las fibras), porcentaje de lignina, pero el incremento del
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porcentaje de celulosa de las mismas, también el proceso de
caracterizacion de fibras se incluyé el uso de microscopia
electronica de barrido (SEM) y espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (FT-IR) a fin de evaluar los cambios
superficiales de fibras y de la composicion quimica de las mismas,
se pudo relacionar la tendencia del analisis quimico con las curvas
FT-IR obtenidas, esto mediante la identificacion de grupos
funcionales; las curvas FT-IR permitieron ademas evaluar la
presencia del agente de acople sobre la superficie de las fibras. La
microscopia SEM demostré el incremento de la rugosidad
superficial de las fibras sometidas a los tratamientos mencionados.

Palabras clave: Mauritia flexuosa, agente de acople, energia de
impacto.

I. INTRODUCCION

A la fecha, los compuestos con fibras naturales vienen
ganando campo en la ciencia e ingenieria de los materiales,
ello debido a la necesidad de desarrollar materiales
respetuoso con el medio ambiente y con potencial reemplazo
parcial o total de fibras sintéticas, estas Ultimas actualmente
se utilizan como refuerzos en los compuestos que se
comercializan en diferentes mercados; entre las ventajas de
los compuestos con fibras naturales se consideran: altos
valores de propiedades especificas (resistencia y maédulo),
bajo costo, baja densidad y reciclabilidad, de esta forma los
compuestos reforzados con fibras naturales podrian tener la
posibilidad de uso como refuerzos en reemplazo de forma
parcial por lo menos de sus similares sintéticos [1]. A pesar
de las ventajas mencionadas, la incompatibilidad entre las
fibras naturales y algunas matrices por la naturaleza
hidrofilica de estas, conduce a una baja adherencia entre
matriz y refuerzo, dificultando las posibilidades de
transferencia de carga; la causa principal de esta
incompatibilidad es la presencia del grupo hidroxilo y otros
grupos polares en las fibras naturales que los hace hidrofilicos
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[2]; la hidrofilidad de las fibras es equivalente a alta absorcion
de humedad, que es la principal causa de la débil adhesion
con las matrices hidrofébicas y esto a su vez genera
compuestos con baja adherencia fibra-matriz, con
posibilidades de fenémenos como hinchamiento y/o
delaminacién [2], [3]. Entre las formas de disminuir la
hidrofilidad de las fibras mencionadas, estan los tratamientos
quimicos superficiales, como los alcalinos, ademas estos
tratamientos pueden generar enlaces quimicos en la interface
de los compuestos mediante el uso de agentes de acople,
aungque no es un estandar de tratamiento quimico para fibras
lignocelul6sicas, se suele utilizar tratamiento alcalino
seguido del agente de acople [4].

Las fibras vegetales o denominadas lignocelul6sicas,
contienen celulosa, hemicelulosa, lignina, pectinas, ceras y
otras sustancias solubles; la celulosa es de mayor interés
desde el punto de vista de desempefio mecénico, la lignina
cumple una funcion cementante; la celulosa es resistente a la
hidrolisis, &lcalis fuertes y agentes oxidantes, pero en cierta
medida es degradable cuando se expone a tratamientos
quimicos prolongados; las hemicelulosas son polisacaridos
de bajo peso molecular que funcionan como matriz entre las
microfibrillas de celulosa, es hidrofilica y puede hidrolizarse
facilmente en acidos y bases diluidas; la lignina es un
complejo polimero de hidrocarburos que proporciona rigidez
a la planta y ayuda al transporte de agua, es hidrofébica,
resiste la hidrélisis acida y el ataque de la mayoria de los
microorganismos, es soluble en alcali caliente [4], [5]. Los
agentes de acople tipo silano tienen estructuras bifuncionales
y pueden crear puentes quimicos entre la fibras y la matrices
[6], [7]. Las estructuras bifuncionales de los silanos se pueden
utilizar en compuestos reforzados con fibra vegetales, el uso
de esto sugiere que las reacciones quimicas entre la fibra y el
agente de acoplamiento de silano conducen a incrementar la
adherencia en la interface de los compuestos y por ende las
propiedades dependientes de esta [8], [9].

La fracciéon en volumen de fibra o cantidad de fibras,
influye en la capacidad de absorcion de humedad y
desempefio de los compuestos; asi compuestos sisal/cemento,
mostraron que la contraccién por secado aumenta con
presencia de fibras, pero sus propiedades en flexion
mejoraron [10]. Asi mismo para un compuesto de PLA-PBS
y fibras de bambu la resistencia en traccion, disminuyé a
medida que aumento el contenido de humedad del mismo,
ello debido a la alta hidrofilidad de las fibras utilizadas [11].
La degradacion de las propiedades mecéanicas de los
compuestos de fibra de cafiamo / HDPE, aumenté con el
aumento en el porcentaje de absorcion de humedad; ademas,
los valores del coeficiente de difusibn aumentan
constantemente con el incremento en la fraccion de volumen
de fibra debido a mayor contenido de celulosa [12].

Entre trabajos que evaluaron agentes de acople tenemos
[13], quienes a las fibras de Sansevieria cilindrica (SCF) las

sometieron a tratamientos quimicos en: peroxido de benzoilo,
hidréoxido de sodio, permanganato de potasio y &cido
estedrico, concluyen que resistencia al impacto de los
compuestos a partir de las SCF tratadas se incrementan
(resistencias al impacto entre 23.41 KJ/m? y 10 KJ/m?), esto
debido a la mejora de adherencia entre fibra'y matriz, a su vez
debido al incremento de la rugosidad superficial de las fibras,
propias de las descomposiciones controladas de las fibras
vegetales; ademas se dio la disminucién de la naturaleza
hidrofilica de las fibras, producto del intercambio iénico entre
fibras y tratamientos de superficie; asi mismo en [9]
evaluaron diferentes tratamientos (alcalino, silanizacién,
acetilacion, benzoilacion, agentes de acoplamiento de tipo
maleico, permanganato, peroxido, isocianato, acido
estedrico, clorito de sodio), concluyen que los tratamientos
pueden llegar a mejorar el comportamiento de las fibras en
términos de resistencia mecanica y estabilidad dimensional
de los compuestos resultantes en comparacién con una
muestra original no tratadas, ello debido a la mejora de acople
matriz/refuerzo, menor capacidad de absorcién de agua,
existiendo la posibilidad de disminucion de la rigidez de las
fibras, por modificacion quimica de las fibras (disminucién
de lignina). En [14] , concluyen que la incorporacion de fibra
de platano en un plastico, produce los efectos que se esperan
de cualquier sistema de uso de refuerzos, en este caso se
evidencia el aumento de resistencia a la traccion y una mayor
resistencia al impacto, con 30 % en peso de fibra, el
incremento porcentual en peso de fibras, seria un factor de
mayor relevancia que los tratamientos quimicos, pues
determinarian la forma de fractura de los compuestos
obtenidos; comportamientos equivalentes son reportados en
[15], [16], [17].

La presente investigacion ha utilizado las fibras obtenidas
del cogollo de la palma de aguaje (Mauritia flexuosa), esta
palma se encuentra distribuida desde la cuenca amazénica
hasta la isla de Trinidad (Trinidad y Tobago), llega a ocupar
5000 hectareas de la amazonia peruana, debido a ello es un
producto muy aprovechado por el poblador nacional, su fruto
es fuente de alimentacion, mientras que las fibras obtenidas
se utilizan para la fabricacion textil, las hojas se aprovechan
en viviendas y la parte maderable de la palma como fuente de
energia, sin embargo es poco lo que se conoce del potencial
de uso de sus fibras en aplicaciones como refuerzos en
compuestos y como fibra Gnica [18]; de esta forma se realizé
la evaluacién de un agente de acople y el porcentaje en peso
de estas fibras, sobre la energia de impacto en compuestos de
matriz poliéster.

Il. MATERIALES Y METODOS

A. Disefio de Investigacion.

Se realiz6 un disefio experimental tipo bifactorial con
tres niveles de estudio y tres repeticiones en cada caso; las
variables y sus correspondientes niveles se muestran en la
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Tabla I, de forma adicional, se evaluaron 12 muestras mas, 3
de matriz poliéster sin refuerzos y 9 muestras de compuesto
sin agente de acople, lo que hace un total de 39 muestras para
ensayo de impacto.

TABLAI.
NIVELES DE VARIABLES DE ESTUDIO.

VARIABLES INDEPENDIENTE NIVELES DE ESTUDIO
A. Agente de acople (v/v) 1,2,3
B. Masa de fibra (% peso) 25,30, 35

B. Procedimiento Experimental.

a) Extraccion de fibra de la especie Mauritia Flexuosa:
Para la extraccion de las fibras se utilizaron los cogollos de
la especie, estos fueron recolectados de la provincia de
Moyobamba, departamento de San Martin en Perd; los
cogollos fueron cortados en ldminas de forma longitudinal
y de estos, mediante presion con elementos cortantes se
logré obtener las fibras mencionadas, las fibras fueron
secadas a la intemperie por 5 dias; pasado este tiempo, las
fibras se cortaron a aproximadamente 10 cm, separandose
en paquetes de 150 gramos, estas luego fueron lavadas en
una mezcla de agua y alcohol (1:1 v/v) por espacio de 30
minutos a 80°C.

b) Proceso de silanizacion de fibras: Previo al proceso de
silanizacion de las fibras, estas pasaron por un proceso
alcalino, se utiliz6 en este caso NaOH, 0.5 M, 30 minutos
de inmersioén, 50 g/l de solucion por fibras, neutralizacion
con &cido acético al 5% (v/v), secado en estufa (80°C/12
horas); una vez terminado esta etapa se procedio al proceso
de silanizacion, para ello se utiliz6 el N- (2a-aminoetilo)-3-
aminopropiltrietoxisilano (agente de acople tipo silano).
Para la obtencion de la solucion de silanizacion se realiz6
las mezclas del agente de acople tipo silano mencionado y
etanol (95%) en las relaciones en volimenes mencionados
en la Tabla N°l, con adiciones de &cido acético se mantuvo
el pH en 7, lainmersion de fibras se realiz6 durante 5 horas;
509/, es la razén de fibras y solucién para silanizacién, las
fibras luego fueron calentadas en estufa a 60°C/1hora.

c) Microscopia Electrénica de Barrido (SEM): Para este
registro fotografico, las fibras se deshidrataron, se
recubrieron de una capa de oro (plasma); el equipo utilizado
fue un microscopio electrénico de barrido (FEI, Quanta
650, USA) operado a alto vacio y un voltaje de aceleracién
de 30 kV con magnificaciones variables.

d) Composiciéon quimica de la fibra: Todas las fibras
utilizadas en los ensayos fueron caracterizados quimicamente
(fibras tratadas y no tratadas), el proceso fue el siguiente:

d.1 Porcentaje de Humedad: El porcentaje de humedad
se determind mediante la secuencia experimental descrito en

Standard Method for Determination of Total Solids in
Biomass [19], en todos los casos los porcentajes se obtienen
por diferencia de peso del paso anterior o del peso inicial de
las muestras, la secuencia empieza pesando 2 gramos de
fibras, las cuales son deshidratadas a 105°C, una estufa
(MEMMERT, Alemania) hasta peso constante.

d.2 Determinacion de Extractivos: Seguin el Standard
Method for the Determination of Extractives in Biomass se
utilizd, pesados 2 gramos de cada muestra de fibras, en el
equipo Soxhlet se utilizé como sustancia extractiva al etanol
(95%), el proceso duro 24 horas; el extractivo se cambid 5
veces, terminado esta etapa se procedio al secado de fibras en
estufa (105°C/12 horas) y desecador.

d.3 Determinacién de Holocelulosa: Del paso anterior
(d.2), utilizamos un gramo de fibras, a estas se le agrego agua
destilada (60°C/80mL) y 0.5 mL de acido acético glacial
(CH3COOH), la mezcla fue agitada; luego se adiciono un
gramo de clorito de sodio (NaClO,), la mezcla se coloco en
bafio maria (70°C/1hora), finalmente se adiciono 0.5 mL de
acido acético y 1 g de clorito de sodio, esta Ultima etapa se
repite hasta que las muestras tienen color claro, terminada
esta etapa la mezcla es filtrada y lavada en alcohol (90%),
luego se procedio a secar en estufa (50°C/6horas)

d.4 Determinacién de Celulosa: Segun el Standard
Method for Determination of Alpha-, beta- and gamma-
cellulose in pulp, se utilizé 0.3 g de muestras del paso anterior
(d.3), a estas se adiciono 20 mL de NaOH (17.5% p/v), la
mezcla se coloc6 en bafio maria a temperatura ambiente por
0.5 horas, se adiciono 20 mL de agua destilada, se agitd y se
dejo reposar por 0.5 horas; la pulpa obtenida fue filtrada,
luego se procedi6 a determinar alfa, beta y gamma celulosa,
de la siguiente forma:

d.5 Alfa Celulosa: Se utilizé 0.25 mL del filtrado de pulpa
del paso descrito en d.4; se agreg6 1 mL de K,Cr,O7 (0.5 N)
y 5 mL de H2SO4 cc agitando lentamente; dejamos en reposo
por 0.25 horas, se agreg6 2.25 mL de agua destilada; luego se
agreg6 4 gotas de ferroina (indicador) y se titul6é con acido
sulfarico ferroso (0.1 N) hasta conseguir un viraje de color de
verde a rojo, se registr6 el volumen de gasto; el calculo del
porcentaje se realiz6 una valoracién en blanco, sustituyendo
el filtrado de pulpa con 1.25 mL de NaOH y 1.25 mL de agua
destilada.

d.6 Beta y Gamma Celulosa (Hemicelulosa): Al restante
del filtrado de pulpa se le agrego 9 mL de H2SO4 (3N), se
mezcl6 y colocd en bafio maria (80°C) hasta coagular, se
centrifugd por 10 minutos a 40 rpm; luego se utiliz6 0.5 mL
del sobrenadante y se agregd 1 mL de K,Cr,07 (0.5 N) y 9
mL de H2SO4 ¢c; dejamos reposar por 15 min, se agregd 2.25
mL de agua destilada; se dejo reposar para luego agregar 4
gotas de ferroina (indicador), esto con la finalidad de titular
con &cido sulfirico ferrosos (0.1 N) hasta lograr el mismo
cambio de color del paso anterior, se reportd el volumen de
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gasto. Para los célculos se realizd una prueba en blanco
sustituyendo la solucién con 1.25 mL de NaOH (17.5% p/v),
1.25 mL de agua destilada y 2.5 mL de H2SO4 (3N).

d.7 Determinacion de Lignina: Se utilizé el Standard
Method for Determination of Acid-Insoluble Lignin in
Biomass, el procedimiento se realiz6 de la siguiente forma:
[20]

d.8 Lignina Klason: Se utiliz6 5 g de muestra sin
extractivos; se adiciono H,SO;4 al 72% (por cada 100 mg se
adicion6 1 mL de 4cido sulfurico); la mezcla obtenida se agito
hasta verificar la disolucion total, se adiciono a continuacion
84 mL de agua destilada. Luego paso a la autoclave a 120 °
C por 60 minutos, se filtro y el filtrado fue utilizado para el
calculo de la lignina soluble; el residuo fue utilizado para
calculo de la lignina insoluble.

d.9 Lignina Soluble: Se prepar6 un patrén de
comparacion (blanco), colocando 10mL de H,SOsal 72% y
10mL de agua destilada agitando la solucion; la muestra se
llevé a evaluacion con el espectrofotémetro teniendo en
cuenta las comparaciones con las muestras obtenidas en el
paso anterior.

d.10 Lignina Insoluble: El residuo sélido mencionado en
d.5.1 se sec a 105°C por 2 horas, se llevd a peso constante;
luego se calcind la muestra en una mufla hasta obtener peso
constante.

e) Espectroscopia de trasmision infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR): Para evaluacién FTIR se
utiliz6 el espectrofotémetro modelo IR Spectrum Two
(PerkinElmer, USA); el barrido correspondiente se realizd
tanto a muestras de fibras tratadas y no tratadas, el software
del equipo genera, almacena y grafica como % transmitancia
vs nimero de onda (cm'Y).

f) Conformado de placas del compuesto de resina
poliéster y fibras de Mauritia Flexuosa: Para la matriz se
utilizé resina poliéster Anypol 100, para la etapa de curado d
esta, se utilizaron 350 g de monoestireno; 10 g de octoato de
cobalto (6%) y 25 cc de peréxido de M.E.K por kilo de resina;
la proporcién mencionada fue obtenida por ensayo y error, se
utilizé como criterio de seleccién de proporciones, el mayor
valor del ensayo de impacto de la resina sin refuerzo a modo
Charpy. Para las obtencion de las placas de compuesto se
utilizd un molde de acero (ASTM A36), las medidas internas
de este fue 130 mm x 80 mm x 3.4 mm, el proceso de moldeo
fue de compresion, la presion del proceso de mantuvo
constante en todos los casos; el calculo de los porcentajes en
masa de refuerzo se realizd por diferencia de masas y los
datos de densidades tanto de la matriz como el del refuerzo
utilizado (la variacion entre estos datos y los planificados no
supero el 5% en todos los casos); las fibras se alinearon a lo
largo de la cavidad del molde utilizado.

g) Moldeo por compresion: EI moldeo por compresion
se realizd mediante equipo de compresion de la marca
TecnoTest — E6O (ltalia); la presion de conformado fue de 24
MPa, el desmolde se realizo después de 12 horas de prensado,
pasado ese tiempo, las muestras se dejaron terminar de curar
por 72 horas mas a temperatura ambiente, luego las placas
fueron inspeccionadas a fin de determinar el tipo y cantidad
de defectos de manufactura, de esta manera y mediante
criterio de poros maximos, se seleccionaron las placas a
utilizar en los ensayos por impacto.

h) Muestras y ensayo de impacto (EN 1SO 179-01): Las
dimensiones de las muestras a ensayar se muestran en la
Tabla 1I, tanto para las muestras no reforzadas (matriz
poliéster) y muestras reforzadas (compuestos), estas medidas
se obtuvieron de la norma EN 1SO 179-01. La Fig.1, muestra
algunas de las placas de los compuestos obtenidos y de las
muestras para el ensayo de impacto.

TABLA II:
DIMENSIONES DE PROBETAS PARA ENSAYO CHARPY (NORMA
1SO 179 — 01) [21].

Largo Ancho Espesor Spam

Muestra (mm) (mm) (mm) (mm)
|
Plasticos
no 80+0.20 10+£0.20 4+0.20 62 +0.20

reforzados
Plasticos
reforzados 25h 10015 3 20h

i) Ensayo de impacto Charpy: Las muestras
preparadas se ensayaron en un péndulo de impacto a modo
Charpy (TERCO, Suecia.) con una carga maxima de 15 J. y
escala de 0.1 J. La resistencia al impacto Charpy, a.y, se
determind segln la ecuacion (2) en (kJ/m?), a esta se la
definié como energia de absorcion de energia por unidad de
seccion de las muestras. Donde: h: espesor de la probeta
(mm); b: ancho de la probeta (mm); E.: energia absorbida en
la rotura (J).

Fig. 1 (a) Placas de compuestos obtenidos, (b) muestras de probetas para
ensayo de impacto (EN ISO 179-01).
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I1l. RESULTADOS Y DISCUSION

A.  Energia de Impacto

60

50

IN
)

w
o

N
o

Energia de Impacto (KJ/m?)

10

RES.
FST 25
FST 30
FST 35
FS125
FS130
FS135
FS2 25
FS2 30
FS2 35
FS325
FS330
FS335

Fig. 2 Energia de impacto promedios de matriz (RES.); compuestos con
fibras sin tratamiento (FST); compuestos con fibras tratadas (FSX) a
diversos porcentajes en peso de fibras (25%, 30% y 35%) y diferentes
concentraciones de agente de acople (1%,2% y 3%).

La Fig. 2 muestra los datos promedio de energia de
impacto por unidad de &rea de los compuestos obtenidos de
resina poliéster y fibras de la palma Mauritia Flexuosa
(aguaje) a los diferentes porcentajes en peso de fibras
(25,30,35)y tratadas con diversas concentraciones de agente
de acople N-(2a-aminoetilo)-3-aminopropilotrimetoxisilano,
(1,2,3); de estos datos se observa que la energia de impacto
por unidad de area de los compuestos obtenidos es superior a
la energia de impacto de la matriz de resina poliéster sin
refuerzo (13.28 KJ/m?); de igual forma, los valores de energia
de impacto de los compuestos con fibras no tratadas son
similares a sus homélogos tratados con el agente de acople
mencionado (35% peso de fibras), estos valores son: 50.78
KJ/m? - FST, 44.29 KJ/m?- FS1, 51.49 KJ/m?-FS2, 45.65
KJ/m?2-FS3; ademas se evidencia que los valores de energia
de impacto por unidad de area en los porcentajes en peso de
25% y 30%, son cercanos numéricamente, en este caso:
(38.79, 38.87) KI/m?FST; (27.30, 28.19) KJ/m?-FS1; (24.04,
23.67) KJ/Im?-FS2; (26.70, 29.49) KJ/m?-FS3; mientras que
los valores de energia de impacto para los porcentajes de 35%
son distantes respecto a los primeros (25%, 30%), pero
similares en este porcentaje como se menciond en lineas
anteriores; ello independiente del porcentaje de agente de
acople utilizado, esta Gltima diferencia pone de manifiesto
que el efecto del porcentaje de refuerzo es superior al del
agente de acople en lo que respecta a la energia de impacto
por unidad de &rea, como se evidencia en la Fig. 2; los
mayores valores de energia de impacto por unidad de area
reportados corresponden a los compuestos reforzados con
35% en peso de fibra, siendo el mayor valor el de los

compuestos de fibras con agente de acople al 2% (FS2-51.49
KJ/m?), este promedio es ligeramente superior al promedio
de los compuestos sin tratamiento de fibras (FST-50.78
KJ/m?); ambos con el mismo porcentaje en peso de fibras. De
los datos es evidente el efecto de mejora de la capacidad de
absorcion de energia por unidad de area, cuando se utilizan
fibras como refuerzos, sin embargo, el efecto del agente de
acople es poco significativo para las condiciones de los
ensayos desarrollados en la presente investigacion; tendencia
que podria ser diferente si las condiciones de los tratamientos
quimicos de superficie cambian o el tipo de caracterizacion
mecanica es diferente. En [3], se concluye que el uso de
agentes de acople tipo silano, mejoran la adherencia refuerzo
matriz; disminuye la hidrofilidad de las fibras
lignocelul6sicas, ello debido al reemplazo de los grupos
hidroxilo, formando grupos no polares; a pesar de esto,
demostro que el tratamiento tuvo baja influencia en la energia
de impacto del compuesto estudiado, mostrando el efecto
mayor del porcentaje en peso del refuerzo; tendencia similar
reportada en la Fig. 2; de este modo la mejora de adherencia
en la interface del compuesto no es equivalente al incremento
de la energia de impacto del mismo. Por otro lado para [22],
el comportamiento a la fractura de los compuestos es
dependiente de los materiales que los forman y de las
propiedades de la interface entre ellos, esta tiene la capacidad
de interferir de forma significativa en la energia necesaria
para el fallo y los modos de los mismos, el fallo puede ocurrir
por combinacién de algunos de estos modos: delaminacion,
grietas de matriz y rotura de fibras; ademas se asume que la
delaminacién y grietas de matriz estdn asociados a las
propiedades de la matriz, mientras que la rotura de fibras,
depende de las propiedades de las mismas; por lo que
comprender  este  fendmeno  generaria  menores
susceptibilidades a la aplicacién de cargas subitas; teniendo
en cuenta que los resultados de energia de impacto son
también dependientes de la energia del impactador. La Fig. 3
muestra algunos ejemplos de formas de fallo de los
compuestos ensayados por impacto a modo Charpy de la
presente investigacion, de estas se puede decir, que si bien no
es simple distinguir por separado los modos de fallo
mencionados, sin embargo es claro el cambio del modo a
causa de los incrementos de fibras y del efecto del agente de
acople, asi por ejemplo en los casos (a) y (b), se evidencia el
cambio de forma de fallo debido al uso del agente de acople;
para los casos (c) y (d), se evidencia el efecto del incremento
del porcentaje de refuerzo; mientras que (e) y (f), se
visualizan fallos de compuestos con equivalentes porcentajes
de refuerzos, pero con y sin agente de acople. Ademas de lo
mencionado se debe de sefialar que (b) y (c), son la misma
muestra, pero a diferente de las demas muestras, estas
rompieron por completo luego del ensayo, mientras los otros
casos se evidencia fibras que aln tienen unida las muestras
ensayadas, por lo que la energia de impacto por unidad de
area de estas Ultimas es superior a los casos de fractura
completa, esta diferencia se aprecia también con el efecto del
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incremento del porcentaje en peso, tendencia mostrada en los
datos promedio de la Fig. 2; de esto modo podemos afirmar
que los mayores valores de energia de impacto se obtuvo en
los casos de fractura incompleta y que en estos casos la
energia de impacto permitié el avance de grietas en la
direccion perpendicular a la del impacto, modo de fallo
denominado delaminacion, mientras que en los casos que
ocurrié la fractura completa, y como se aprecia en (b), ocurre
de forma predominante la fractura de la matriz y de las fibras.
Similares tendencias de modos de fallos se reportan en [1],

[4].

Fig. 3 Modos de fallo por impacto. (a) FST-25%; (b) FS3-25%; (c) FS3-
25%; (d) FS3-35%. (e) FST-35%. (f) FS2-35%.FST= fibras sin tratamiento;
FSX= fibras tratadas; (25, 30,35), porcentaje de fibras; (2,3), concentracion

de agente de acople.

B. Composicion quimica de fibras

La Tabla Il muestra los porcentajes de los principales
compuestos quimicos de las muestras de fibras sin
tratamiento (FST) y fibras tratadas con agente de acople a
diversas concentraciones (FSX); de la tabla mencionada
podemos mencionar que los porcentajes de humedad de las
fibras disminuye con el tratamiento quimico aplicado en este
caso de 8.80% hasta 3.79% en el mejor de los casos; similar
tendencia se reporto para el caso de las grasas y lignina; para
el caso de la celulosa la tendencia es a incrementar en la
condiciones descritas.

Tabla Ill.
COMPOSICION QUIMICA DE FIBRAS

% Hum. | % Grasas | % Lign. | % Holocel. | %Cel | % Hemicel.
FST| 8580 | 215 | 2419 | 5431 [51.81] 250
FS1| 551 | 105 | 1987 | 69.63 [64.11| 552
FS2 | 379 | 111 | 2055 | 6845 [66.17| 2.28

FS3 | 466 | 142 | 1682 | 69.18 |66.75| 2.43
FST= fibras sin tratamiento; FS1= fibras tratadas 1% v/v agente de acople;
FS2= fibras tratadas 2% v/v agente de acople FS3= fibras tratadas 3% v/v
agente de acople.

Las variaciones de los compuestos quimicos de las fibras
se deberia en este caso, al efecto combinado de los
tratamientos quimicos aplicados sobre las fibras, estos se
describieron en la seccion Il y fueron: tratamiento alcalino y
agente de acople tipo silano; estos tienen la capacidad de
disminuir la hidrofilidad de las fibras (ambos); disolucion
selectiva controlada de compuestos quimicos de fibras
(tratamiento alcalino) y formacidn de enlaces primario entre
matriz y refuerzo (agente de acople); ademas en [24], afirman
que los tratamientos quimicos aplicados a fibras
lignocelul6sicas pueden ocasionar debilitamiento o dafio a las
mismas, en especial los tratamientos alcalinos, pues son
procesos de degradacion controlada; por lo que el control de
las variables de estos procesos es de suma importancia en las
propiedades obtenidas en el uso de estos refuerzos, sin
embargo esto procesos son de interés por la mejora de
adherencia, pero esto no seria indicativo de mejora en el
comportamiento a impacto; segun [25], a altos niveles de
adhesidn, el modo de falla es quebradizo. La tendencia de las
variaciones de los compuestos quimicos que aqui se ha
reportado, son similares a los reportados en [1], [4], [26],
[27],

C. Microscopia electronica de barrido (SEM)

La Fig. 4 muestra la topografia superficial de fibras (a)
no tratadas, (b) tratadas (tratamiento alcalino méas agente de
acople al 1%) y (c) tratadas (tratamiento alcalino més agente
de acople al 3%); la superficie de la fibra no tratada muestra
ceras y grasas en superficie (c,g), se evidencia mayor
distancia entre los surcos superficiales (ds), impurezas (i);
mientras que las superficies de la fibra tratadas, estas o no se
observan o se observan en menor grado, ademas la distancia
(ds) es visiblemente menor, corroborando la tendencia
esperada del el efecto de variacion de composicion quimica
reportado en la Tabla Il y del arreglo estructural interno de
las fibras; para [28] los residuos cerosos y la humedad
superficial de las fibras reduce la adherencia necesaria entre
refuerzo y matriz, dando por resultado la disminucion de
adherencia entre ellos, ademas para [22] la alta rugosidad en
la superficie de las fibras tratadas, proporcionan mayor
nimero de puntos de anclaje generando asi una mayor
adherencia refuerzo - matriz; por lo tanto, la modificacion en
la topografia superficial de la fibra mediante los tratamientos
influye en las propiedades mecéanicas tanto de la fibra, como
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en la del compuesto que los utiliza como refuerzo; de esta
forma se demuestra la mejora de la adherencia fibra matriz en
el caso de la presente investigacion, esto es, por aumento de
la rugosidad superficial, siendo esta la causa de los cambios
de modo de fallo presentados en la Fig. 3 y correlacionados
con los datos de la Fig. 2, tendencia similar de cambio
superficial se reporta en [1], [4]. Sin embargo no
necesariamente la mejora de adherencia mejoro los valores
de energia de impacto de las muestras ensayadas.

det HV mag =
ETD 30.00 kV| 400 x 10

det HV  mag WD

ETD 30.00 kV 400 x 10.6 mm Muestra Fibra Sin Tratar CAM PUCP

det HV mag = WD
ETD 30.00 kV| 400 x 10.2 mm

—— 400 pm
Muestra Silano 3% CAM PUCP

Fig. 4. Microscopia SEM de superficie de fibras. (a) FST; (b) FS1;(c) FS3.
FST= fibras sin tratamiento; FS1= fibras tratadas 1% agente de acople;
FS3= fibras tratadas 3% agente de acople.

Transmitancia (%)

D. Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier
(FT-IR).

En la Fig. 5, se muestra los espectros FT-IR de las fibras
tratadas y no tratadas; para el caso de las fibra no tratadas, se
obtuvo un pico al ndmero de onda de 3345 cm™, el cual
corresponde a la vibraciéon de OH" de la celulosa; los picos
2918 cm™ y 2850 c¢cm? corresponden a la vibracion de
estiramiento del grupo CH: de celulosa y hemicelulosa
respectivamente; los picos en los nimeros de onda 1734 cm-
1y 1635 cm™, estas asociados al estiramiento de C=0, que
son grupos funcionales aldehido de las hemicelulosa. Para los
casos de las fibras tratadas (agente de acople tipo silano), se
evidencia picos en ndmeros de onda similares, pero de
diferente porcentaje de transmitancia, asi tenemos para el
caso de fibras tratadas al 1% v/v de agente de acople picos a
3336 cm?, 2917 cm?, 2950 cmt, 1734cm™, y 1605 cm? ;
mientras que en el caso de las fibras tratadas al 3% con agente
de acople tenemos picos a 3331 cm?, 2918 cm™, y 2850 cmr
1, 1734 cm?, 1593cm™; para el caso del pico en el nimero de
onda de 1462 cm'!, este se asociada a la vibracién del grupo
funcional de tipo aromético de la lignina, estos nimeros de
ondas son verificados y comparados con [29]. Similar
tendencia de modificaciones de nimero de onda se reportan
en [1], [4], [27]; de esta forma se verifica la tendencia de
modificacion quimica presentada en la Tabla Il1.

100 A T ST Fira ageme de conie 1%
—— FS3; Fibra agente de acople 3%
95
(OH)
90 b
\ -
(CH)
i (CH)
80 b
T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm™)

Fig. 5 Curvas FTIR para muestras de fibras. Comparacion de FST,
FS1y FS3; FST= fibras sin tratamiento; FS1= fibras tratadas 1% v/v
agente de acople FS3= fibras tratadas 3% v/v agente de acople

Por otro lado en la Fig. 6, se sefialan cuatro nimeros de
onda, los cuales segun [16], los nimeros de onda de 1517 cm
L'y 1459 cm, corresponderian a la vibracién de los grupos
NH. unidos a los grupos OH- de la superficie de la fibra [24],
lo que indica que el agente de acople tipo silano se ha
injertado con éxito en la superficie de la misma; ademas el
ndmero de onda de 1194 cm™ se asigna a las vibraciones de
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Si-O-celulosa, lo que indica que el silano pre-hidrolizado ha
reaccionado con los grupos hidroxilo en la superficie de la
fibra, finalmente el nimero de onda a 1145 cm-?, es causado
por las vibraciones del grupo Si-O-Si, lo que indica que el
silano pre-hidrolizado se ha autocondensado generando el
polimero denominado siloxano, de esta forma se demuestra
que varias reacciones tienen lugar entre los agentes de acople
de silano y de la superficie de la fibra lignoceluldsicas.

T

—— FS3: Agente de acople 3%

—— FS1: Agente de acople 1%
|

Transmitancia (%)

1
59 -1

T T T T T T T T T
1800 1600 1400 1200 1000 800
Numero de onda cm™

Fig. 6 Curvas FTIR para muestras de fibras. Comparacién FS1y FS3.
FST= fibras sin tratamiento; FS1= fibras tratadas 1% v/v agente de
acople FS3= fibras tratadas 3% v/v agente de acople

V. CONCLUSIONES

De los resultados del ensayo de impacto realizados a los
compuestos de matriz poliéster y fibras de Mauritia Flexuosa
(Fig. 2), podemos concluir que el uso de las fibras
mencionadas incrementa los valores de energia de impacto
por unidad de area; el valor de energia de impacto de la matriz
(resina poliéster sin refuerzo), incremento de 13.28 KJ/m?,
hasta 51.49 KJ/m?, para los compuesto con fibras tratadas con
N-(2a-aminoetilo)-3-aminopropilotrimetoxisilano, como
agente de acople, al 2% (FS2); los valores de energia de
impacto por unidad de rea de 25% y 30% en peso de fibras,
son similares por en todos los niveles evaluados (38.79,
38.87) KJ/Im*FST; (27.30, 28.19) KJ/m2-FS1; (24.04, 23.67)
KJ/m?-FS2; (26.70, 29.49) KJ/m?-FS3; lo cual indica el poco
efecto del agente de acople en este caso; mientras que los
valores de energia de impacto para 35% en peso de fibras, son
superiores a todos los demas casos, ademas los maximos
valores de energia de impacto se obtuvo para los porcentajes
de 35% con fibras no tratadas (50.78 KJ/m?- FST) y con
fibras tratadas al 2% de agente de acople (51.49 KJ/m?- FS2);
estos dos casos indican el alto efecto del porcentaje en peso
fibras para los ensayos de impacto; por otro lado segin lo
observado en Fig. 3(a) y Fig. 3(b), se evidencia el cambio de
forma de fallo debido al uso del agente de acople (menor
desprendimiento y rupturas de fibras); en Fig. 3(c) y Fig. 3(d),

se evidencia el efecto del incremento del porcentaje de
refuerzo; mientras que Fig. 3(e) y Fig. 3(f), se aprecia un
modo de fallo similar, siendo la diferencia entra las muestras
el uso del agente de acople a igual porcentaje en peso de
fibras (35%), por lo que el incremento del porcentaje en peso
de fibras promueve fracturas en direccion paralela de fibras,
es decir por capas (delaminacién); mientras que en los otros
porcentajes de fibras utilizados se generd fracturas
perpendiculares a las fibras (ruptura completa de muestras).

Los tratamientos quimicos realizados a las fibras de
Mauritia Flexuosa, estos son tratamiento alcalino y agente de
acople  N-(2a-aminoetilo)-3-aminopropilotrimetoxisilano,
generaron cambios en la composicion quimica inicial de las,
asi el porcentaje de humedad disminuyo de 8.80% hasta
3.79%, lo cual indica la reduccidn de la hidrofilidad inicial de
las fibras, similar tendencia se reportd para las grasas
superficiales en este caso el valor disminuy6 de 21.5% hasta
10.5%, lo cual aumenta la rugosidad superficial de las fibras
(esto se evidencia con los registros SEM — Fig.4); finalmente
la tendencia de lignina es similar en este caso disminuyo de
24.19% a 16.82%, por el contrario la cantidad de celulosa
presente en fibras incremento de 51.81% a 66.75%, estos
cambios se ocasionaron en especial por el tratamiento
alcalino previo al uso del agente de acople; todos estos
cambios fueron contrastados por las curvas de FTIR a que las
muestras fueron sometidas (Fig. 5(a), Fig. 5(b)); de esta
Gltima figura de aprecia la presencia del agente de acople en
la superficie de las fibras [1517-1106] cm™™.
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