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Resumen

Ante el continuo uso de los productos provenientes del petroleo, los cuales contaminan
el medio ambiente, surge la necesidad de reducir el consumo de éstos. El impacto ambiental
de dichos productos es un problema mundial y las alternativas para su manejo son muy

limitadas.

El presente estudio trata de determinar la posibilidad de usarresiduos de bagazo de la
planta de candelilla (Euphorbia antisyphilitica) como relleno de refuerzo en matrices
poliméricas termoplasticas, compdsitos de polipropileno (PP) y policloruro de vinilo (PVC)
reforzados con residuo de bagazo de fibra de candelilla (FC) fueron preparados. Los
compositos fueron preparados por la Brabender y extrusion con un monohusillo de matriz
polimérica con 5, 10 y 15 partes por cien de refuerzo de FC respectivamente a dos diferentes
tamafios de particula 150 pm y 420 um. Los compositos fueron preparados con Polybond (Pb)
y sin (Pb) para determinar el efecto del compatibilizante en la matriz de (PP) utilizando cinco
partes por cien de Polybond (Pb) como compatibilizante. Los efectos del compatibilizante y de
tamafio de particula de la fibra de candelilla sobre las propiedades fisicas, mecénicas y
térmicas de los compositos fueron evaluadas con espectroscopia infrarrojo (IR), analisis
mecanico dinamico, (DMA), reologia y prueba de impacto de tipo Gardner, las probetas para
las pruebas anteriores fueron fabricadas por el método de compresion en una prensa.lLas
probetas para prueba de impacto de tipo izod y de tension fueron llevadas a cabo por moldeo
— inyeccion. Fue encontrado el efecto del compatibilizante Pb en el compdsitode PP en las
pruebas de DMA. El modulo de almacenamiento (E’), mdédulo de pérdida (E’”) y el factor
mecanico de pérdida (tan delta) fueron colectados durante la prueba y graficados contra
temperatura. Un incremento en los moédulos de E” y E”’, y una disminucién en la tan delta
fueron observados para los compositos con el compatibilizante indicando una buena

interaccion entre la fibra y la matriz de PP.
Abstract

Before the continuous use of the products from the oil, which contaminate the
environment, there arises the need to reduce the consumption of these. The environmental

impact of the above mentioned products is a world problem and the alternatives to manage it



and to solve it are very limited. For this reason the research and development of biodegradable

materials have acquired much importance.

The present study deals to determine the possibility of using candelilla bagasse waste
of candelilla plant (Euphorbia antisyphilitica) as reinforcing fillerin the thermoplastic polymer
matrices. The candelilla fiber bagasse (FC)reinforced polypropylene (PP) and polyvinyl
chloride (PVC) composites were prepared. The composites were prepared by Brabenderand
extruder single screw of polymeric matrix with 5, 10 y 15 parts per hundred of FC filler
respectively at two different particle size 50 um and 420 um. Composite were prepared with
Polybond (Pb) and without Pb to determine the compatibilizer effect in the PP matrix at five
parts per hundred of Pb were used as compatibilizer. The effects of compatibilizer and fiber
particle size of candelilla fiber on the physical, mechanical and thermal properties of the
composites were evaluated with Infrared (IR) spectroscopy, dynamic mechanic analysis
(DMA), rheology, and Gardner impact test, the specimens for above tests were fabricated for
compression method at the press. Specimens for izod impact strengths and tensile were cut out
of injection — molded. It was found the compatibilizer effect Pb in the PP composite at the
DMA test. Storage modulus (E’), loss modulus (E’’), and mechanical loss factor (tan delta)
were collected during the test and were plotted versus temperature. An increase in storage and
loss modulus and a decrease in the mechanical loss factor were observed for the composites

with compatibilizer indicated a good interaction between the fiber and PP.

Keywords: composites; polypropylene; polyvinyl chloride; natural fiber;

compatibilizer; mechanical properties; izod impact test; DMA.
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Introduccion

Como un resultado de la creciente conciencia de la interconectividad de factores
ambientales, principios de sustentabilidad, ecologia industrial, ecoeficiencia y la quimica
verde estan siendo integrados en el desarrollo de la nueva generacion de los materiales,

productos y procesos.

La naturaleza ha creado materiales con propiedades sorprendentes los cuales
sorpresivamente no han sido usados en todo su potencial. En la actualidad el uso de fibras
naturales como refuerzo o rellenos en la fabricacion de compdsitos fibra - termopléastico han
sido de mucho interés para los investigadores. Estas fibras tienen muchas ventajas tales como
baja densidad, elevada resistencia y modulos, abrasividad no relativa, facilidad modificacion
de la superficie de la fibra, bajo costo, biodegrabilidad y amplia disponibilidad. Las fibras
naturales son también mucho mas baratas que las fibras sintéticas y podrian remplazar a las
sintéticas en muchas aplicaciones donde los ahorros de costos son mayores en los
requerimientos de alto desempefio de los compositos(Rowell, y otros, 1997). Las principales
desventajas de las fibras naturales en los compositos son la incompatibilidad entre la parte
hidrofébica de los polimeros y la parte hidrofilica del bagazo de fibra de candelilla, bajas
temperaturas de procesamiento, potencial de humedad de las fibras y la fabricacion del
composito. Para mejorar la compatibilidad de dos fases en el composito, un compatibilizante
o un agente de acoplamiento es normalmente adicionado a la mezcla. Esas caracteristicas
estan relacionadas con la estructura quimica y composicion de la celulosa los cuales la
hemicelulosa, pectina, lignina y cera juegan un papel importante en la humectabilidad de la

fibra(Martinez Hernandez, y otros, 2007);(Bolton, 1994);(L1i, y otros, 2000)

El residuo de bagazo de fibra de candelilla de la compafiia de Multiceras S.A. de C.V
de Garcia N.L. México es uno de los recursos naturales no utilizados para algiin proposito
util. Todo este residuo de fibra de candelilla es encontrada en grandes cantidades debido a que
son residuos de la planta de candelilla después de haberle removido la cera de la
planta(Instituto de la candelilla, 2004). Comparados con otros estudios de fibras naturales tales

como yute, sisal, fibra de coco, lino, henequén, bambt y fibras de madera, el residuo de



bagazo decandelilla no tiene antecedentes en la investigacion como refuerzos en matrices
termoplasticas. Con los esfuerzos de la investigacion en curso a la preparacion y evaluacion
de polimeros hidrofilos — biodegradables(Ramaraj, 2007)el presente estudio reportd la
preparacion de compdsitos de PP con fibra de candelilla y PVC con fibra de candelilla para

examinar la posibilidad de usar FC como reforzante en las respectivas matrices poliméricas.
Los motivos principales para el desarrollodel proyecto son los siguientes:

e Interés social para la gente de escasos recursos econdémicos que trabaja en la
recoleccion de la candelilla en el desierto de México con el fin de hacer un nuevo

material que les ofrezca beneficios.

e Bagazo de composta de candelilla son residuos de la planta de candelilla después de
un proceso, con acido sulfirico para la extraccion de la cera. Reutilizar FC para

disminuir los desechosy ofrecerle una nueva utilidad.

e Efecto en el impacto ambiental ya que al elaborar el compdsito se va a disminuir el
consumo del pléstico virgen provocando menos consumo de petroleo ademas de

reutilizar los residuos de bagazo de candelilla.

El bagazo de fibra de candelilla contiene residuos de cera que no fue posible
remover, se realiza un andlisis gravimétrico para determinar los porcentajes de cera,

celulosa, hemicelulosa, lignina y cenizas.

Los objetivos de este estudioson mejorarlas propiedades mecéanicas de los
compositos comparado con el polimero puro mediante dos diferentes caminos de
obtencion del compdsito que fueron realizados por extrusion con tornillo simple y por el
método de moldeo de inyeccion, y el efecto del compatibilizante Pb en el composito de PP

reforzada con FC mediante las pruebas de caracterizacion DMA, reologia y DSC.



1. Marco tedrico

Los materiales compuestos reforzados con fibra consisten de fibras de alta fuerza y
moédulos integrados unidas a una matriz con interfaces distintas entre ellos. De esta manera,
ambas fibra y matriz conservan sus identidades fisicas y quimicas, sin embargo producen una
combinacion de propiedades que no se puede lograr con uno de los constituyentes actuando
por si solo. En general, las fibras son los principales miembros de carga, mientras que la
matriz circundante los mantiene en la posicidon y orientacion deseada, actuando como un
medio de transferencia de carga entre ellos y protegiéndolas de dafios ambientales debido a las

elevadas temperaturas y humedad.

Las principales fibras comerciales usadas son de varios tipos de vidrio y carbon asi
como Kevlar 49. Otras fibras tales como de boro, carburo de silicio y 6xido de aluminio son
usadas en cantidades limitadas. Todas esas fibras pueden ser incorporadas dentro de cualquier
matriz en longitudes continuas o en discontinuas. El material de la matriz puede ser un
polimero, un metal, o una ceramica. Varias composiciones quimicas y arreglos micro

estructurales son posibles en cada categoria de matriz.

La forma mas comun en la cual los compositos son reforzados con fibras es usada en
aplicaciones estructurales es llamado laminado. Este es obtenido por un numero de capas
delgadas apiladas de fibras y matriz consoliddndolos dentro de un espesor deseado. La
orientacion de la fibra en cada una de las capas asi como la secuencia de apilamiento de varias
capas puede ser controlada para generar un amplio rango de propiedades fisicas y mecanicas

para el composito laminado.

1.1. ¢, Qué son los biocompositos?

Los materiales compuestos son atractivos porque combinan las propiedades de los
materiales en formas que no son encontradas en la naturaleza. Estos materiales muy a menudo
resultan en estructuras ligeras teniendo alta rigidez y propiedades adecuadas para aplicaciones
especificas asi como el ahorro de peso y reduccion de necesidades energéticas. Loscompdsitos
de plastico reforzados con fibra empezaron con fibra de celulosa en fenoles en 1908, después

se extendieron a la urea y melanina, y alcanzaron estados de productos basicos en los afios de
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1940 con la fibra de vidrio en poliésteres insaturados. El mercado de los compdsitos

reforzados con fibras (Figura 1.1) es un negocio multimillonario(Mohanty, y otros, 2005). La

fibra de vidrio es la fibra dominante y es usada el 95 % de los casos para reforzar compdsitos

termoplasticos y termoestables. Actualmente los resultados de la investigacion muestran que

en ciertas aplicaciones de los compositos, las fibras naturales demuestran desempefio

competitivo de fibra de vidrio. Los compositos derivados de biopolimeros y fibras sintéticas

tales como la fibra y carbon también son llamados biocompdsitos. Biocompositos derivados

de fibras de plantas y cultivo (bioplésticos) son probablemente mas amigables con el medio

ambiente y tales biocompositos son a veces llamados compositos verdes.

Varios,

a% Aeroespacial 1% , o orios 3%

Productos de
consumao, 8%

Componentes
electréonicos, 10%

Figura 1. 1. Compositos plasticos reforzados con fibras usados en el 2002 (adaptados de Plast. News.

Agosto 26, 2002)



1.1.1.- Fibras naturales como refuerzo en biocompadsitos

El suministro de recursos naturales en el mundo esta decreciendo y la demanda para el
desarrollo sustentable y la materia prima renovable continia aumentando. En 1997
aproximadamente 25 millones de toneladas de fibras hechas por el hombre y cerca de 20
millones de toneladas de fibras naturales fueron producidas en el mundo. Los compdsitos
reforzados con biofibras(Plast. News, 2002)representan un potencial no tradicional, fuente de
valor agregado de ingresos para la comunidad de agricultura. El yute es de India y
Bangladesh, la fibra de coco es producida en los paises tropicales del mundo, (India representa
el 20% de la produccion total en el mundo) el sisal esta también creciendo en los paises
tropicales de Africa, la parte oeste de India con Tanzania y Brasil son los dos principales
paises productores; el kenaf estacreciendo comercialmente en los Estados Unidos; el lino es
producto basico de cultivo que crece en muchos diversos sistemas de agricultura y ambientes a
través del mundo, incluyendo Canadd, Argentina, India, Rusia y la Union Europea. La fibra de
lino representa menos del 2% del consumo mundial en prendas del vestido e industrias
textiles. El cafiamo originario de Asia central, de los cuales se extiende para China, y ahora

cultivado en muchos paises de zonas templadas.

La mayoria de los plasticos por ellos mismos no son capaces para aplicaciones de carga
debido a su falta de suficiente resistencia, rigidez y estabilidad dimensional. Sin embargo, las
fibras poseen alta resistencia y rigidez pero son dificiles de usar en aplicaciones de carga por
ellas mismas debido a su estructura fibrosa. En compositos reforzados con fibra, las fibras
sirven como reforzamiento dando resistencia y rigidez a la estructura mientras que la matriz
plastica sirve como el adhesivo para mantener las fibras en su lugar para que los componentes
estructurales adecuados se puedan hacer. Una amplia clasificacion (fibras de madera y no

madera) de fibras naturales es representada en la Figura 1.2.

Actualmente varias fibras que no provienen de la madera (ej. cafiamo, kenaf, lino y
sisal) estdn siendo utilizadas comercialmente en biocompoésitos en combinacién con el

polipropileno para aplicaciones de la industria automotriz.
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Figura 1. 2 Representacion esquematica de la clasificacion de fibras naturales.

1.2. Generalidades de la celulosa

Todas las fibras naturales de tipo de madera o no madera son de celulosa en la
naturaleza. El principal constituyente de las fibras naturales son celulosa, hemicelulosa y
lignina. La cantidad de celulosa en los sistemas lignoceluldsicos varia dependiendo de la
especie y la edad de la planta. La celulosa es un polimero glucano hidrofilico consiste de una
cadena lineal de unidades de 1,4-B anhidro glucosa, los cuales contienen grupos hidroxilos
(Figura 1.3). Estos grupos hidroxilos forman enlaces intermoleculares e intramoleculares con
las macromoléculas por ellas mismas y también con macromoléculas de celulosa o moléculas
polares. Por lo tanto todas las fibras naturales son hidrofilicas en la naturaleza. La estructura
quimica de la celulosa de diferentes fibras naturales es la misma, sin embargo el grado de
polimerizacion (DP) varia.La celulosa es una larga cadena polimérica de peso molecular
variable, con férmula empirica (CsH10O5)n, a pesar de tener muchos hidroxilos libres, la
celulosa es poco soluble en agua y practicamente insoluble en la mayoria de los disolventes

polares debido a que estos grupos no se hidratan por estar actuando entre si.
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Figura 1.3 Estructura de la celulosa(Mohanty, y otros, 2005)

1.2.1. Generalidades de los materiales lignocelulésicos

Durante la sintesis biologica de las paredes de la planta de la célula, polisacaridos tales
como la celulosa y la hemicelulosa son producidos, simultaneamente la lignina llena los
espacios entre los polisacaridos. Este proceso de lignificacion causa rigidez en las paredes de
la célula, y los carbohidratos son protegidos de dafios quimicos y fisicos. La lignina es un
polimero bioquimico que funciona como un material de soporte estructural en las plantas. La
lignina es un compuesto fendlico de alto peso molecular, generalmente resistente a la
degradacion microbiana. La naturaleza quimica de la lignina atin permanece desconocida. La
dificultad principal en la quimica de la lignina es que ningiin método ha sido establecido por el
cual es posible aislar a la lignina en su estado nativo de la fibra. La naturaleza quimica de la
lignina en materiales lignoceluldsicos ha sido un importante tema de estudio. Una probable
estructura de la lignina(Rouchi, 2000)es representada en la Figura 1.4. Sin embargo la formula
estructural exacta de la lignina no ha sido establecida. El alto contenido de carbon y el bajo
contenido de hidrogeno contenida en la lignina sugiere que es altamente insaturada o
aromatico en la naturaleza. La lignina es caracterizada por sus grupos hidroxilos y metoxi. La
topologia de la lignina de diferentes fuentes puede ser diferente pero esta tiene la misma
composicion basica. Sin embargo, el modo exacto de los enlaces de la lignina con la celulosa
en las fibras naturales lignoceluldsicas no es muy bien conocido, se cree que la lignina esta
vinculada con la mitad de los carbohidratos a través de dos tipos de enlaces: un alcali sensible

y otro de alcali resistente.
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Figura 1.4 Estructura de la lignina(Rouchi, 2000)

Se llama hemicelulosa a un conjunto de polisacaridos (Figura 1.5) quimicamente
heterogéneos, constituidos por diferentes unidades de monosacaridos incluyendo pentosas
(xilosa y arabinosa), hexosas (glucosa, manosa y galactosa) y acidos urdnicos, enlazados entre

si por enlaces glicosidicos, formando estructuras ramificadas y en general amorfas.

Pentosas Hexosas Acidos hexurénicos Desoxi-hexosas
H.OH COO
o OH o OH o OH
OH OH OH
HO HO HO
OH OH OH OH OH
p-D-Xilosa p-D-Glucosa Acido p-D-Glucurénico o L Ramnusa
CH,OH COOH
o OH o OH O o OH
OH OH HO OH CH,
H H,.CO OH HO
H OH OH
a-L-Arabinopiranosa p-D-Manousa Acido o D 1 O Metilglucurénico a L Fucosa
CH,OH COOH
o. M Ho o HO o
H OH OH
HOH OH OH
OH OH
a-L-Arabinofuranosa a-D-Galactosa Acido o-D-Galacturénico

Figura 1.5 Componentes comunes de la hemicelulosa (Fengel, y otros, 1984)



1.3. Planta de candelilla

El nombre comun de la planta, “Candelilla”, parece provenir de la forma particular de
los tallos del arbusto que son largos, rectos, erectos y recubiertos de cera los cuales presentan
la apariencia de pequenas velas (“‘candles” en el idioma Inglés). Algunas otras versiones
indican que la hierba de Candelilla se quemaba directamente para iluminacion, haciendo las

funciones propias de una vela.

La planta de Candelilla pertenece a la familia de las Euforbiaceas, nombre comun de
una extensa familia de plantas con flores de aspecto similar a los cactus de quienes se
diferencian claramente por el latex lechoso que contienen las Euforbidceas.Es nativa del

suroeste de Texas y el norte de México.

La planta crece normalmente en zonas de clima semi-desértico, principalmente en
laderas de suelo calcareo, asociadas con formaciones de material rocoso. La raiz de la planta
es relativamente pequefia, aunque una planta de tamafio moderado puede desarrollar mas de
100 tallos de color verde grisaceo, con dimensiones tipicas de 30-60 cm de largo y de 0.1-1.0
cm de diametro (se muestra la planta en la Figura 1.6), dando lugar a la formacion de arbustos

de un tamano aproximado de 90 cm de didmetro.

Figura 1.6 Planta de candelilla

La planta de Candelilla se llena de pequefias flores color de rosa en la temporada de

Iluvias. Las formaciones de Candelilla son mas abundantes en elevaciones del orden de 800 m



y se asocian comunmente con el crecimiento de plantas de lechuguilla, sotol, pasto chino,
ocotillo y cactos diversos. La planta de candelilla es muy resistente al ataque de plagas y
enfermedades y se consume de forma muy limitada por algunas especies de la fauna silvestre

que existe en la region.

En 1829 el Botéanico J.G. Zuccarini(Zuccarini, 1832) describidé por vez primera a la
planta de candelilla con el nombre cientifico Euphorbia Antisyphilitica, reconociendo las
propiedades medicinales del jugo de la planta como un remedio utilizado por los indigenas
para tratar la enfermedad venérea de la sifilis. En la actualidad, la candelilla se considera util

para el tratamiento de padecimientos diversos.

Una nueva clasificacion de la candelilla fue presentada en 1909 por G. Alcocer, quién
la nombro Euphorbia Cerifera, destacando las propiedades de la planta para la generacion de

cera, la cual le sirve como elemento de proteccion y sello para la retencién de humedad.

Durante la época de lluvias, los tallos de la candelilla se llenan de una savia espesa, la
cual en la época de sequia recubre el tallo con cera para evitar la evaporacion. Ain en épocas

de sequia severa, el mecanismo protector de la candelilla ha demostrado su efectividad.

Hace casi un siglo, TheJournal of the Royal Society of Arts declar6 que “la planta
silvestre conocida como “Candelilla” contiene cera de excelente calidad y en suficiente
cantidad, lo que le convierte en una especie sumamente valiosa”. La explotacion de la
candelilla en estado silvestre para la produccion de cera se convertiria, desde entonces, en una
de las actividades econdmicas mas importantes, en todas aquellas zonas rurales donde crece la

planta de candelilla.

Existen otras plantas capaces de generar “cera de Candelilla”, tales como Ia
PedilanthusPavonisBoissier y la Pedilanthus AphyllusBoissier. Sin embargo, estas plantas
presentan un menor rendimiento de cera, asi como menores puntos de fusiéon y un menor valor

de saponificacion en comparacion con la cera producida en las plantas del género Euphorbia.

10



1.3.1. Extraccion de cera de candelilla

La explotacion comercial de la planta de candelilla, para la produccién de cera, se
remonta a los primeros afos del siglo XX, llegando a convertirse en una de las principales
actividades economicas en el sector Mexicano del Desierto de Chihuahua. Alrededor de este
recurso, gira la actividad de mas de 3,500 pequefios productores de cera, conocidos local y
nacionalmente con el nombre de ‘“candelilleros”. Para algunos de estos ejidatarios, sus
ingresos se complementan con el producto de la recoleccion de otras especies nativas del

desierto, la agricultura, la ganaderia e incluso la mineria.

1.3.1.1 Recoleccion de la planta de candelilla

Normalmente, la planta de candelilla se arranca manualmente, con todo y raiz,
pudiendo también utilizarse un madero afilado como herramienta que facilite la extraccion de
la planta (se muestra en la Figura 1.7). Posteriormente, se preparan pacas de 20-30 kg de
planta de candelilla libre de impurezas (tierra, piedras, hierba seca, etc.), las cuales son
transportadas utilizando los animales de carga (normalmente, cada burro puede transportar
entre 60 y 90 kg de carga), o bien, camiones de redilas. La hierba recolectada se concentra en

centros de acopio, donde se lleva a cabo el proceso de extraccion de la cera.

., Figura 1.7 Recoleccion manual )
1.3.1.2. Proceso de extraccion de la planta de candelilla de cera de candelilla
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Para la extraccion de la cera, la planta de candelilla se coloca en calderos de hierro

llamados “pailas” por los candelilleros con agua acidificada con acido sulfurico.

La carga de candelilla inmersa en la solucion agua-acido se calienta mediante fuego
directo hasta el punto de ebullicion de la solucion (Figura 1.8 a), ocurriendo asi la fusion de la
cera en el bafio y su separacion de la planta. El acido sulfurico evita la formacion de una
emulsion entre la cera de candelilla y el agua, la cual podria generarse dadas las condiciones
de turbulencia creadas por el proceso de ebullicion. Mediante esta técnica, la cera de candelilla

fundida flota en la superficie del agua en forma de espuma (Figura 1.8 b).

Figura 1.8 a). Ebullicion de la carga de candelilla mediante 4cido sulfirico b) se muestra como la cera de la
candelilla flota en la superficie del agua

La cera espumosa caliente se retira de la paila mediante utensilios con orificios o
espumaderas, para ser recogida en tanques de acero, cubetas, agujeros conicos en el piso o en
moldes de barro, que se colocan al nivel del piso. En cualquiera de estos recipientes, la
espuma caliente (cera) se separa por decantacion de un licor pardo que precipita hacia el fondo

del recipiente y que es posteriormente reciclado a la paila de extraccion.

Para refinar la cera es necesario quebrarla nuevamente en trozos, fundirla y filtrarla a
través de tierras de Fuller, carbon activado, o de algunos otros medios filtrantes. La refinacion
puede incluir un paso de blanqueo, efectuado con peroxido de hidrogeno, o algunas otras

etapas de refinacion para aplicaciones especiales.

1.3.2.Deshechos de bagazo de fibra de candelilla
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El bagazo de fibra de candelilla es el residuo de la planta de candelilla después de la
extraccion de la cera. La industria obtiene alrededor de 7 kg a 9 kg de cerote por cada 300 kg
de planta de candelilla lo que significa que genera alrededor de 290 kg de bagazo de candelilla
por cada 300 kg de la planta(Canales Gutiérrez, y otros, 2006). Los candelilleros utilizan parte
de este residuo para quemarlo e usarlo como medio de combustible para el proceso de la
extraccion de cera. El bagazo de fibra de candelilla es un compuesto lignoceluldsico (Figura

1.9) que contiene celulosa, hemicelulosa, lignina, cera, cenizas.

Figura 1.9 Bagazo de fibra de candelilla

1.4. Termoplasticos

Los termoplasticos representan entre el 70-80% del consumo total de los plasticos y se
caracterizan porque son resinas con una estructura lineal, que durante el moldeo en caliente no
sufren modificacion quimica, y quedan blandos y conformables. Sus cadenas poliméricas son
independientes entre si, es decir, no existen uniones quimicas fuertes entre ellas, por lo que su

estructura es como un entrecruzamiento caprichoso de cadenas.

Los termoplasticos, al calentarse, permiten que las cadenas se deslicen y resbalen unas
sobre otras adquiriendo el llamado estado viscoeldstico, permitiendo que puedan ser
moldeados a presion. Dentro de este grupo puede distinguirse entre termoplasticos amorfos y

semi-cristalinos.
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En los amorfos la uniéon de las macromoléculas se produce por enlaces
intermoleculares, donde las macromoléculas se posicionan de forma desordenada o
entrelazada. Son fragiles cuando no llevan aditivos. Su resistencia mecéanica es media y
presentan poca resistencia a la fatiga. Se identifican facilmente, ya que en ausencia de
pigmentos son transparentes. Por ejemplo, los mostradores de las tiendas suelen estar hechos

de acrilico, por la alta transparencia que presenta este termoplastico amorfo.

Por otra parte en los termoplasticos semicristalinos, las macromoléculas tienen zonas
donde se alinean, se pliegan sobre si mismas, formando pequefios cristales dentro de la matriz
amorfa. Sus principales ventajas frente a los materiales amorfos son su resistencia mecanica
alta y especialmente a la fatiga; son mas rigidos y mas resistentes a la traccion; tienen mayor
resistencia a la fluencia y al calor. Como propiedades negativas, tienen una mayor viscosidad
y temperatura de fusion; tienen una mayor contraccion y son menos flexibles. Dentro de este

grupo destacan el polietileno y el polipropileno.

1.4.1. Generalidades del polipropileno

El polipropileno (PP) es un polimerotermoplastico, parcialmente cristalino, que se
obtiene de la polimerizacion del propileno. Pertenece al grupo de las poliolefinas y es utilizado
en una amplia variedad de aplicaciones que incluyen empaques para alimentos, tejidos, equipo
de laboratorio, componentes automotrices y peliculas transparentes(Morales Cepeda, y otros,
2011). Tiene gran resistencia contra diversos solventes quimicos, asi como contra alcalis y
acidos. Las moléculas de PP (Figura 1.10) se componen de una cadena principal de atomos de
carbono enlazados entre si, de la cual se encuentran unidos los grupos metilo a uno u otro
lado de la cadena. Cuando todos los grupos metilo estan del mismo lado se habla de
polipropileno isotéactico, cuando los grupos metilo estan alternados a uno u otro lado se llama
polipropileno sindiotactico, es muy poco cristalino, lo cual le hace ser mas elastico que el PP
isotactico pero también menos resistente. Cuando los sustituyentes no tienen un orden
aparente el polimero se conoce como polipropileno atactico, el cual es completamente amorfo
y tiene pocas aplicaciones.

La mayoria del polipropileno disponible comercialmente es isotactico. El
polipropileno isotactico fue sintetizado a principios de 1954 por Giulio Natta, basandose en los

trabajos sobre los catalizadores del polietileno desarrollados por Ziegler. Los catalizadores
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desarrollados por Ziegler y Natta fueron capaces de producir polipropileno isotactico de
elevado peso molecular y alto control de la tacticidad, lo que permitié que se desarrollara un
alto nivel de cristalinidad. Es precisamente esta alta cristalinidad la que suscita que sea el
polipropileno isotactico el de mayor interés industrial con respecto a las configuraciones

sindiotactico y atactico, ya que hace que presente mejores propiedades mecanicas.

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

mobiliario, juguetes, construccion, textil, agricultura, etc.

El polipropileno puede existir en diferentes formas morfologicas, dependiendo de la
tacticidad de la resina y las condiciones de cristalizacion, tales como la presion, la temperatura
y la velocidad de enfriamiento. Diferentes formas coexisten y una forma puede cambiar a otra
a medida que las condiciones cambian. Las distintas fases cristalinas presentan diferencias en
la geometria de la celdilla unitaria y cada fase posee una serie de propiedades caracteristicas,

derivadas de la estabilidad termodinamica y de la densidad del empaquetamiento.

CH;,
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Figura 1.10 Férmula del polipropileno

1.4.2. Generalidades del PVC

El poli (cloruro de vinilo) es uno de los termoplasticos de mayor volumen en el mundo.

Es quimicamente inerte y versatil, se encuentra desde productos flexibles a los rigidos que
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estan disponibles a costos economicos.Estructuralmente el PVC es similar al polietileno, con
la excepcidn de que cada dos atomos de carbono un hidrogeno esté sustituido por un 4tomo de

cloro, su estructura se puede observar en la Figura 1.11.

L
o Cly
H Cl

Figura 1.11 Estructura del PVC

En la industria existen dos tipos:

o Rigido: para envases, ventanas, tuberias, las cuales han reemplazado en gran
medida al hierro(que se oxida més facilmente).
° Flexible: para cables, juguetes, calzados, pavimentos, recubrimientos, techos

tensados.

El PVC grado comercial es producido primordialmente por la polimerizacion del
cloruro de vinilo via radical libre, ya sea por emulsion o por suspension. El 80% del PVC
producido es mediante polimerizacidon en suspension, en esta técnica las gotitas de cloruro de
vinilo son suspendidas en agua, por medio de coloides protectores como el polivinil alcohol,
gelatina o metil celulosa en recipientes a presion equipados con agitadores y removedores de

calor. La polimerizacion se conduce a temperaturas de 40 a 70°C, cominmente a 60°C.

El PVC flexibleseobtienemediante la incorporacion deplastificantes. El PVC
rigidorepresentaalrededor del 55% delPVCutilizado, mientras que
elPVCplastificadooflexibleconstituye elresto. Elprincipal usodel PVCespara sistemas de

tuberias.

1.5. Generalidades del compatibilizante
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La celulosa es uno de los recursos naturales renovables mas abundantes tiene un gran
potencial para la preparacion de nuevos materiales con polimeros termoplasticos, exhibiendo
un numero de ventajas muy bien conocidas, tales como bajo costo, biodegrabilidad, alta
rigidez, y buenas propiedades mecanicas. Sin embargo la naturaleza hidrofilica de la celulosa
causa una pobre procesabilidad y una incompatibilidad inherente con la mayoria de los
polimeros hidréfobos tales como el polipropileno PP. Métodos fisicos y quimicos han sido
desarrollados para mejorar las interacciones interfaciales entre la celulosa y la matriz de
polipropileno(Maldas, y otros, 1991).Entre estos métodos el agente compatibilizante de
polipropileno injertado con anhidrido maleico (MAPP) oPolybond ha recibido mucha atencion
debido a que efectivamente mejora las propiedades mecanicas de los materiales celuldsicos.
La mejora causada por el uso de MAPP sepiensa que es debido a la esterificacion entre los
grupos anhidridos de MAPP y los grupos hidroxidos de la celulosa.(Feliz, y otros, 1991). En la
Figura 1.12 se observa la estructura del MAPP donde se muestra los grupos funcionales del

anhidrido maleico.

MAPP

Figura 1.12. Estructura quimica del MAPP (Qiu, y otros, 2004)

1.6. Procesado de compositos

La tecnologia de la transformacion o procesado de polimeros tiene como finalidad
obtener objetos y piezas de formas predeterminadas y estables, cuyo comportamiento sea

adecuado a las aplicaciones a las que estan destinados.

Una de las caracteristicas mas destacadas de los materiales plésticos es la gran

facilidad y economia con la que pueden ser procesados a partir de materias primas
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convenientemente preparadas, a las que se les han afadido los pigmentos, cargas y aditivos
necesarios para cada aplicacion. En algunos casos pueden producirse articulos semiacabados
como planchas y barras y posteriormente obtener la forma deseada usando métodos

convencionales tales como mecanizado mediante maquinas herramientas y soldadura.

Sin embargo, en la mayoria de los casos el producto final, que puede ser bastante
complejo en su forma, se obtiene en una sola operacion, con muy poco desperdicio de
material, como por ejemplo la fabricacion de tuberia por extrusion (proceso continuo) o la

fabricacion de teléfonos por moldeo por inyeccion (ciclo repetitivo de etapas).

Los polimeros termoplasticos suelen trabajarse previamente fundidos o reblandecidos

por efecto simultaneo de la aplicacion de calor, presion y esfuerzos de cizalla.
Las técnicas mas utilizadas son la de extrusion y la de moldeo por inyeccion.

1.6.1. Extrusion

El proceso de extrusion es uno de los métodos mas comunes e importantes para el
procesado de los plasticos. Sobre un 60 % de los plasticos se procesan por dicho método. El
proceso de extrusion se utiliza para mezclar y formular compuestos de plastico y producir

materia prima, como, por ejemplo, granulos de concentrado o de compuesto.

La operacion o procedimiento de extrusion es la accion de forzar, por medio de
presion, a pasar de forma continua a través de un dado o boquilla un pléstico o material
fundido. A su salida el material ya conformado es recogido por un sistema de arrastre, con
velocidad regulable, que le proporciona las dimensiones finales mientras se enfria y adquiere

la consistencia necesaria.

El procedimiento se ha utilizado durante muchos afios para metales, como el aluminio,
que fluyen plasticamente cuando se someten a una presion de deformacion. En el
procedimiento original para someter los polimeros a extrusion, se utilizaron maquinas
similares impulsadas por un ariete o empujador mecanico. En el proceso moderno se usan
tornillos para hacer fluir el polimero en el estado fundido o gomoso a lo largo de la camisa de

la maquina.
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La extrusion es un proceso para la produccion de forma continua de productos de
seccion transversal constante. Productos tipicos son: Tubos (1 - 1500 mm. de diametro), film o

pelicula, ldminas, planchas, fibras, cintas, barras, varillas, revestimiento de alambres, perfiles,

ete.
Los componentes esenciales de una linea de extrusion (Figura 1.12) son:
- Extrusor

- Dado o boquilla

- Aparatos secundarios de conformado (Conjunto de equipos que maneja el material

extruido para asegurar que enfria adecuadamente y con la forma deseada y con la orientacion

molecular requerida).

CAJA DE
ENGRANAJES

CILINDRO ¥ TCRNILLD ALTURA CILINDRO

CALENTAMIENTO

DEL CILINDRO SUJECION

CAREZAL

CONTROLES

—
""‘:-—
=

BARAA DE
ENTRADA

SISTEIMAS DE
REFRIGERACICN

ELECTRICA

Figura 1. 13 Principales caracteristicas de un extrusor de tornillo simple

1.6.2. Moldeo por inyeccion
Una de las técnicas de procesado de plasticos que mas se utiliza es el moldeo por

inyeccion, siendo uno de los procesos mas comunes para la obtencion de productos plasticos.

Hoy en dia cada casa, cada vehiculo, cada oficina, cada fabrica, etc. contiene una gran
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cantidad de diferentes articulos que han sido fabricados por moldeo por inyeccion. Entre ellos

se pueden citar: teléfonos, vasijas, etc. y formas muy complejas.

El moldeo por inyeccion requiere temperaturas y presiones mas elevadas que cualquier
otra técnica de transformacion, pero proporciona piezas y objetos de bastante precision
(siempre y cuando la resina utilizada no tenga una retraccidon excesiva), con superficies
limpias y lisas, ademas de proporcionar un magnifico aprovechamiento del material, con un
ritmo de produccion elevado. Sin embargo, a veces, las piezas deben ser refinadas o acabadas

posteriormente, para eliminar rebabas.

El fundamento del moldeo por inyeccion es inyectar un polimero fundido en un molde
cerrado y frio, donde solidifica para dar el producto. La pieza moldeada se recupera al abrir el
molde para sacarla. Una maquina de moldeo por inyeccion tiene dos secciones principales (ver
Figura 1.13)

e Launidad o grupo de inyeccioén

e Launidad de cierre, o prensa, que aloja al molde
El ciclo de produccion consta de ocho fases:

1. Cierre del molde

2. Avance del grupo de inyeccion

3. Inyeccion del material en el molde, cerrado y frio

4. Mantenimiento de la presion

5. Refrigeracion y solidificacion del objeto (comienza al terminar la inyeccion y

dura hasta que empieza la apertura del molde)
6. Retroceso del grupo de inyeccion
7. Plastificacion del material para el ciclo siguiente

8. Apertura del molde y expulsion de la pieza.

En la actualidad casi todas las maquinas de inyeccién disponen de un piston de
dosificacion-plastificacion en forma de husillo que, al girar cierto nimero de vueltas, realiza la
carga del material, siendo obligado por éste a retroceder hasta una posicion tope, previamente

regulada, quedando el cilindro completamente lleno de material. La plastificacion mediante
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husillo proporciona una fusion regular y homogénea, con poco riesgo de degradacion térmica,
y posibilita un llenado del molde a presiones mas bajas, combinando el movimiento giratorio
con su desplazamiento longitudinal. El extremo libre del husillo dispone de un anillo que actia
como valvula de retencion, impidiendo el retroceso del material a su través durante la
inyeccion. El trabajo que realiza el husillo es el siguiente: Cuando termina la inyeccion
anterior se queda en la posicion mas adelantada. Al empezar a girar, toma el material frio de la
tolva y lo transporta hacia la parte delantera, al tiempo que lo calienta. Una vez que llega a la
parte anterior, estando la valvula de descarga cerrada, el husillo ejerce grandes esfuerzos de
cortadura sobre el material, como ocurre en las extrusoras, a la vez que retrocede y, cuando
tiene acumulada suficiente cantidad para llenar el molde, deja de girar, quedando en espera. Al
acoplarse la boquilla al bebedero, se abre la valvula de descarga y el husillo actia ahora como
émbolo, comprimiéndole y haciéndole fluir a través de la tobera, hasta llenar el molde,

transmitiendo al interior de éste toda la presion.

Las principales ventajas del moldeo por inyeccion son:

e FEl grado de automatizacion alcanzado con estas maquinas
e La posibilidad para fabricar productos plasticos con tolerancias muy pequefias
e Versatilidad para el moldeo de una amplia gama de productos, tanto en formas

como en materiales plasticos distintos.
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Figura 1.14 Partes fundamentales de una maquina inyectadora

1.7 Antecedentes

A continuacion se presentan algunos antecedentes referentes a los compdsitos que
fueron hechos con fibras naturales como relleno reforzante con matrices poliméricas de PPy

PVC asi como el efecto del compatibilizante.

KristinaOksman, Craig Clemons(Oksman, y otros, 1998).-Estudiaron las
propiedades mecanicas y morfoldgicas de los compositos de polipropileno y polvo de madera
(PP/WF) con diferentes modificadores de impacto y polipropileno maleado (MAPP) como
compatibilizante fueron estudiados. Dos diferentes terpolimeros etileno/propileno/dieno
(EPDM) y un estireno — etileno/butileno — copolimero de tribloque de estireno maleado
(SEBS-MA) han sido usados como modificadores en resistencia al impacto en los sistemas de
PP/WF. Los tres elastomeros incrementaron la resistencia al impacto de los compdsitos

PP/WF pero la adicion del EPDM maleado y SEBS dieron las mayores mejores en resistencia
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al impacto. La adicion del MAPP no afect6 en las propiedades de impacto de los compdsitos
pero tuvo un efecto positivo sobre el compdsito de resistencia al impacto sin muesca cuando
se usaron juntos con los elastomeros. Las pruebas de tension muestran que el MAPP tuvo un
efecto negativo a la elongacion a la ruptura y un efecto positivo sobre la resistencia a la
tension. Los modificadores de impacto fueron encontrados para disminuir la rigidez de los
compositos. Los elastdmeros maleados son, por lo tanto, esperados para formar una interface
flexible alrededor de las particulas de madera dando a los compodsitos mejor resistencia al

impacto.

MehdiTajvidi, Robert H. Falk(Tajvidi, y otros, 2006).-Estudiaron el efecto de las
fibras naturales sobre las propiedades térmicas y mecanicas de compositos de polipropileno
con fibras naturas usando el analisis dinamico mecéanico. Los compositos de polipropileno y
varias fibras naturales incluyendo fibras de kenaf, harina de madera, céscaras de arroz y fibra
de papel periddico fueron preparados al 25 % y 50% por peso contenido de fibras. 1 y 2% de
anhidrido maleico injertado con polipropileno fue usado como compatibilizante para
compositos conteniendo 25% y 50 % de fibras respectivamente. El moédulo de
almacenamiento (E’), modulo de perdida (E’”) y factor mecéanico de pérdida (tan. delta) fueron
colectados durante la prueba y fueron graficados en contra de temperatura. Un incremento en
los modulos de almacenamiento y pérdida y una disminucion en el factor mecanico de pérdida
fueron observados para todos los compositos indicando un comportamiento mas elastico de los

compositos comparado con el PP puro.

RamarajB.(Ramaraj, 2007).- Estudio las propiedades mecanicas y térmicas de
compdsitos de polipropileno con bagazo de cafia de azucar para determinar la posibilidad de
usar residuo de bagazo de cafia de azucar (SCB) como relleno reforzante en las matrices
poliméricas termoplasticas. Los compdsitos de PP con SCB fueron preparados por extrusion
de resina PP con 5, 10,15 y 20 por ciento en peso de relleno de SCB en un extrusor de doble
husillo. Los hilos extruidos fueron cortados en pellets y moldeados por inyeccion para hacer
las muestras para las pruebas. Estas muestras fueron para las pruebas de propiedades fisico-
mecanicas tales como tension, flexion, izod y resistencia al impacto charpy, densidad,
absorcion al agua y caracteristicas térmicas como temperatura deflexion bajo carga (HDT)

indice de fluidez y andlisis termo gravimétricos. Fue encontrado que resistencia a la flexion
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seincrementa de 23.66 a 26.84 Mpa, resistencia al impacto izod incrementa de 10.499 a 13.23
Kgicm/cm, resistencia al impacto Charpy incrementa de 10.096 a 13.98 23 Kgiem/cm y HDT
incrementa de 45.5 a 66.5 °C con el incremento con la carga del relleno de 5 a 20% en la
matriz del PP. Por lo tanto, la resistencia a la tension y elongacion disminuye de 32.22 a 27.21

Mpay 164.4 a 11.20 % respectivamente.

Djidjelli, Hocine, Boukerrou A.(Djidjelli, y otros, 2006).-Estudiaron las preparacion
y caracterizacion de compositos de policloruro de vinilo con fibra de sisal virgen y tratada con
un comercial anhidrido maleico (MA). Los cambios de las propiedades mecanicas, la
estabilidad térmica, la capacidad de absorcion de compositos PVC/ sisal fueron evaluadas con
respecto al efecto del tratamiento quimico del anhidrido maleico de la fibra de sisal, por cinco
diferentes contenidos de fibra de sisal, variando de 0 a 30 % en peso en el composito. Los
compositos preparados sin el tratamiento del sisal, mostraron altos mddulos de tension y
dureza que la resina sin carga, mientras que la elongacion y la resistencia a la tension fueron
reducidas. El deterioro en las propiedades mecénicas del mezclado del PVC con la fibra de
sisal es atribuido a la presencia de la humedad, defectos interfacial de la fibra y la interface del
polimero, y la dispersion de la fibra en la matriz del PVC. La solucion implementada ha sido
la modificacion quimica de las fibras sisal por tratamiento MA. Este tratamiento permitié una
mejora en la compatibilidad de las mezclas de los compdsitos PVC/sisal, los cuales se

traducen en mejoras en varias propiedades funcionales:

e Disminuye la cantidad de agua absorbida
e Mejores propiedades de tension
e Mejores propiedades de impacto

e Mejor dureza

Rocha Nuno, Coelho F. J.(Rocha, y otros, 2009).- Estudiaron nuevas estrategias de
union para los compdsitos de policloruro de vinilo y polvo de madera. Diferentes estrategias
para la mejora de la asociacion entre la parte hidrofilica de las superficie de polvo de madera 'y
la superficie hidrofobica del PVC fueron probadas. Tres nuevos agentes de union, basado en
polimerizacion de radicales libres (LRP) implicando al PVC fueron sintetizados y probados
en formulaciones con el PVC y polvo de madera. El comportamiento del mezclado fundido

fue analizado en términos del par ejercido del torque por las cuchillas mezcladoras y
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relacionados con las propiedades estructurales de la mezcla. Estos productos se molieron y
fueron hechas hojas por la prensa de moldeo. Los compositos fueron caracterizados por
analisis dinamico mecanico. Fue encontrado que el uso de un nuevo copolimero en bloque
policloruro de vinilo — poli (hidroxipropil acrilato) — policloruro de vinilo, preparados por
LRP, incrementaron los modulos de elasticidad, bajo condiciones controladas, implicando el

uso de cantidades especificas de copolimero.

Chattopadhyay S., Khandal R.K.(Chattopadhyay, y otros, 2010).-Estudiaron
compositos que fueron preparados con fibras de platano modificadas quimicamente en
polipropileno (PP). Los efectos de la fibra de 40 mm de carga y la modificacion de la resina
sobre las propiedades fisicas, mecanicas, térmicas y morfologicas de los compdsitos fueron
evaluadas con el microscopio electronico de barrido (SEM), andlisis termo gravimétrico
(TGA), espectroscopia infrarrojo (IR). El compatibilizante anhidrido maleico injertado en el
polipropileno (MA-g-PP) fue usado para mejorar la adhesion de la fibra — matriz. Los estudios
de SEM se llevaron a cabo en las muestras fracturadas indicando pobre dispersion en los
compositos con la fibra sin modificar y adhesion mejorada y dispersion uniforme en los
compositos tratados. Una fibra con carga de 15 % vol. en los compositos tratados fue el
optimo, con las propiedades mecanicas maximas y evidente estabilidad térmica. El composito
con concentracion de 5% de MA-g-PP con 15 % vol. de fibra mostré un incremento del 80%
en resistencia al impacto, un 48%a la resistencia a la flexion, un 125% incremento de los
modulos de flexion, un 33% incremento a la resistencia a la tension y un 82% incremento a los

moédulos de tension, mientras que la temperatura de deflexion bajo carga incremento a 18°C.

MazatuszihaAhmad, Rahmat(Ahmad, y otros, 2010).- Estudiaron el efecto de la
cascara de arroz y el modificador de impacto acrilico en las propiedades mecanicas de
compositos de policloruro de vinilo sin plastificar (PVC-U). Los compositos fueron
preparados usando un molino de dos rodillos a una temperatura de 165°C antes de ser
prensado en caliente a 185 °C. La incorporacion de relleno de la cascara de arroz (RH) de 10
a 40 partes por ciento en resina (phr) incrementaron los modulos de flexion y tension del
composito PVC-U sin modificar y modificado (8 phr de modificador impacto). La resistencia
a la flexiéon de ambos compositos de PVC-U sin modificar y modificado fue observado un

incremento hasta la carga de 20 phr. Sin embargo, la resistencia a la tensién e impacto de
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compositos PVC-U disminuyeron con la carga de RH. El microscopio de electronico de
barrido (SEM) mostr6 que el relleno de cédscara de arroz aglomerado y distribuido
desigualmente a través de la matriz. Los resultados mostraron que la resistencia al impacto de
los compositos PVC-U reforzados (20 phr de relleno) incrementaron pero las propiedades de
flexion — tensidon disminuyeron con el contenido del modificador de impacto. La formulacion
que contiene 8 phr de modificador de impacto acrilico y 20 phr de carga de RH mostraron el

mejor balance de propiedades de rigidez y dureza.

Haque M., Islam S.(Haque, y otros, 2012).- Estudiaron compositos de polipropileno
con fibra de coco quimicamente tratada. Fueron fabricados por el método de moldeo por
inyeccion. El crudo de fibra de coco fue tratado con una reaccion de dos pasos simples. Las
propiedades mecanicas de compositos de fibra de coco tratadas como reforzante del
polipropileno fueron encontradas ser mucho mejor comparado con los correspondientes
valores de compositos sin tratamiento. La absorcion de agua de los compositos se incremento
con el incremento de la fibra de coco. Por lo tanto, los compdsitos de fibra de coco — PP
tratados mostraron mas bajo capacidad de consumo de agua comparadas con los compdsitos
con fibra de coco sin tratamiento, indicando que tras el tratamiento quimico el nimero de
grupos hidréfilos en la celulosa de la fibra de coco ha disminuido reduciendo la naturaleza
hidrofilica de la fibra. Por lo tanto, debido a la favorable interaccion entre la fibra de coco
tratada y la matriz de PP, aglomerado y micro — huecos en los compositos han minimizado en

gran medida mostrando mejor dispersion de la fibra en la matriz.

Khalina A. y Zainuddin E.S.(Khalina, y otros, 2011).- Estudiaron el indice de fluidez
y el comportamiento de la viscosidad de los compositos de polipropileno con fibra de kenaf
usando un extrusor monohusillo. Evaluaron la curva de fluidez y la curva de viscosidad de PP
y de los compdsitos a una temperatura de 190°C y variando el tamafio de fibra. Obtuvieron un
incremento lineal del esfuerzo de corte con un incremento en la frecuencia y los valores de
viscosidad de los compdsitos son mas altos que el PP especialmente a grandes tamafios de
fibra. Concluyeron que el incremento en la viscosidad con el incremento de tamafio de fibra
podria atribuirse a la alta area especifica de la fibra en la matriz asi como el incremento de

esfuerzo de corte en el composito. Tanto la carga del polimero con la fibra tiende a perturbar o
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desorganizar el movimiento libre normal del polimero y obstaculizando la movilidad de los

segmentos de cadena en el flujo.

Shah y Matuana(Shah, y otros, 2005) estudiaron que una efectiva adhesion interfacial entre
fibras de madera y plasticos es crucial para ambos en el procesado y el rendimiento de los
materiales compuestos de madera y pléstico. Los agentes de acoplamiento se afiaden a los
compositos de madera-plastico para promover la adhesion entre la superficie hidrofilica de la
madera y la superficie hidrofobica de la matriz polimérica, pero hasta la fecha no ha sido
reportado unagente acoplamientopara compositos de PVC / fibra de madera que mejore
significativamente su rendimiento ytambién sea rentable. Ellos reportaron los resultados de un
estudio usando quitina y quitosano, dos polimerosnaturales como nuevos agentes de
acoplamiento para compositos de PVC / fibra de madera. La adicion de los agentes de
acoplamiento quitina y quitosano en los compdsitos de PVC / fibra de madera incrementan su
resistencia a la elongacion alrededor de un 20%, sus moddulos de flexion de 33%-74%
comparado con los compdsitos de PVC / fibra de madera sin agente de acoplamiento. El
significante mejoramiento del desempeiio de los compdsitos fue alcanzado usando 0.5% en

peso de quitosano y 6.67% en peso de quitina.
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2. Metodologia experimental

En la metodologia experimental se llevo a cabo un analisis gravimétrico de la fibra de

candelilla para determinar sus concentraciones de celulosa, hemicelulosa, lignina y cera. Los

compositos se formularon mediante dos diferentes técnicas de procesado que fueron por

extrusion y moldeo por inyeccidon para observar en cudl de las dos técnicas de procesado el

polimero se homogeniza mejor. Se caracterizaron los compositos mediante las técnicas de

Analisis Dinamico Mecanico (DMA), reologia, y pruebas de tension e impacto. Ademas de

aplicar espectroscopia Infrarrojo (IR) a la fibra de candelilla para observar los grupos

funcionales y por ultimo un analisis de distribucién de tamafio de particula del bagazo de la

fibra de candelilla.

2.1 Materiales

Los materiales para la formulacion de los compdsitosS, 10 y 15 partes por cien partes

de resina (pcr) en peso de reforzante de candelilla se muestran en la tabla 2.1.

Tabla 2. 1 Materiales para el plastificado de los compositos

Material Origen Grado Descripcion
Polipropileno Lyondellbasell Homopolimero | MFR (230°C/2.16kg)
pro fax 6523 =4g1/10min, densidad =0.9
gr/cm’
Polybond (PP Chemtura Polybond 3002 | MFR (230°C/2.16kg) =
modificado con 7gr/10min, densidad= 0.91
anhidrido maleico) gr/cm’
Bagazo de Basura de -—-- Tamatfio de particula 150
candelilla proceso de pumy 420 um
Multiceras SA de
C.V, Garcia
Nuevo Ledn
PVC rigido Mexichem Provin 426 Peso especifico 1.38 gr/cm’
Altamira SA de
(OAY
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El material de laboratorio y reactivos quimicos se muestran en la tabla 2.2 para el

analisis gravimétrico de la planta de candelilla.

Tabla 2. 2 Material y reactivos quimicos para el analisis gravimétrico de la candelilla

Reactivos quimicos Material
Acido acético (CH;COOH) al 80% Equipo soxhlet
Acido nitrico concentrado (HNO3) Estufa
Etanol concentrado (CH;CH,OH) Mufla
Acido sulfarico (H,SO4 1.25 % y 72% Desecador
Agua destilada (H,0) Tamiz de No. 40y 100
Bomba de vacio

2.2. Trituracion y lavado de bagazo de fibra de candelilla

Los tallos de bagazo de candelilla se cortaron en pequefios pedazos de 2 a 4 cm de
largo de manera manual para poder colocarlos en una licuadora casera en la cual se molieron
(ver Figura 2.1 a). Después se hizo un tamizado con el producto molido de la candelillapara
separar el bagazo de fibra de candelilla en dos tamaifos de particula de 150 y 420 um (Figura
2.1 b) y por ultimo se lavo y seco el bagazo de candelilla mediante presion de vacio del

sistema de la Figura 2.1 c.
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Figura 2.1 a) Trituracion de candelilla, b) Tamizado de la fibra, c) Lavado de la fibra

2.3. Andlisis gravimétrico de la fibra de candelilla

Se realiz6 un analisis gravimétrico(Dominguez Dominguez, y otros, 2011) a la fibra de
candelilla de la planta verde y el bagazo de candelilla para observar los cambios de
concentracion de celulosa, hemicelulosa, lignina y cera de la planta de candelilla antes y

después de la extraccion de la cera.

2.3.1. Determinacion porcentual de celulosa de la fibra de candelilla

Se colocé una muestra de 1 gr de candelilla en polvo, lavada y seca junto 227 ml de
acido acético al 80 % vol. y 22.8 ml de 4cido nitrico concentrado en reflujo dentro de un
equipo soxhlet por 120 min. La muestra tratada se filtré y el residuo se lavo con etanol al 72%
para eliminar los residuos de los dacidos, se sec6 en un horno a 30°C durante 48
horas.Posteriormente se colocod la muestra en el desecador a temperatura ambiente alrededor
de cuatro horas y se pesd (material A).Posteriormente se incinerd sujeto a 550° C en una
mufla, dejando que se enfriara a temperatura ambiente en un desecador y después se peso

(material B). La determinacion porcentual de celulosa se determind mediante la ecuacion 2.1.

. {material A)-(material B)
% Celulosa = — % 100 Ecn. 2.
Peso de la muestra tomada 1
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2.3.2. Determinacion porcentual de lignina de la fibra de candelilla

Se colocd una muestra de 1 gr de candelilla en polvo, lavada y seca junto a 250 ml de
acido sulftrico al 1.25% vol. La mezcla fue llevada a reflujo en un equipo soxhlet con
agitacion constante realizando 4 lavados, se filtro y lavo con agua destilada. A este material se
le afiadieron 30 ml de acido sulfurico al 72 % vol. y permanecié por 4 horas con agitacion
constante. Posteriormente los solidos se filtraron, lavaron, secaron a 30°C por 24 horas, se
coloc6 la muestra en un desecador por 4 horas y pes6 (material C).Entonces se inciner6 a 550°
C dejando que se enfriara a temperatura ambiente en un desecador y después se pesod (material

D). La determinacion porcentual de lignina se determind mediante la ecuacion 2.2.

Ecn. 2.2

2.3.3.Extraccion y cuantificacion de cera de la planta candelilla.

El procedimiento utilizado para la extraccion de la cera en el laboratorio fue tomado de
las précticas rudimentarias que aun existen en los poblados donde es originaria la planta. Para
la extraccion de cera sin refinar se realizaron tres pruebas y se emplearon 120, 130 y 200
gramos de tallos de candelilla como muestra. Para la cantidad de 4cido y agua empleados, se

tomo como referencia a la muestra de 130 gramos de candelilla.

Primeramente en la campana se dejo hervir 2 litros de agua en un recipiente de aluminio, una
vez comenzando el burbujeo se introdujeron los tallos de la planta, cuando comenzo
nuevamente el burbujeo se le anadieron 150 ml de acido sulfurico al 80 %. Se extrajo la
espuma resultante (cera) y fue colocado en un recipiente pesado con anterioridad. La cera
extraida se lavo y filtro con agua destilada para después colocarla en la estufa a una
temperatura de 100 °C por 15 minutos para quitar el agua excedente. La muestra fue colocada
en el desecador por 7 dias para que no hubiera fluctuaciones con la medida de su masa final.

La determinacién porcentual de la cera se determind mediante la ecuacion 2.3.
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Ecn. 2.3

Para determinar el porcentaje porcentual de la hemicelulosa es la diferencia del total

(100 %) menos los porcentajes obtenidos por la celulosa, lignina y cera.

2.4. Procesado de compdsitos con bagazo de fibra de candelilla como relleno reforzante y
PVC, PP como matrices poliméricas por el método de extrusion

En la extrusion el material plastificado fluye por una boquilla que lo conforma y el
enfriamiento se efectua a la salida de la misma, en contacto con el aire, agua o una superficie
fria. El método es continuo y proporciona perfiles macizos o huecos de seccion transversal

constante, que se cortan en largos estandarizados.

La funcion de la méaquina de extrusion es fundir y mezclar la alimentacion (pellets) y
bombearla o empujarla hacia fuera a través de una boquilla o dado a velocidad uniforme. El
producto debe ser enfriado tan rapidamente como sea posible, por lo general en un bafio de

agua.

Los compositos fueron hechos con el extrusor (monohusillo Beutelspacher de 220 V' y

un didmetro de tornillo de 19 mm (ver Figura 2.2).

Figura 2.2 Extrusor de simple tornillo
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2.4.1. Procesado de compdsitos

En la tabla 2.3 se presenta la preparacion de la carga de los compdsitos por el método
de extrusion a 5, 10 y 15 partes por cien partes de resina (pcr)como relleno reforzante de fibra
de candelilla de tamafio de 150 y 420um, ademas del compatibilizante de Polybond 3002 a 5
pcr y la matriz polimérica de PP. De la misma concentracion de relleno reforzante de fibra de

candelilla fueron hecho los compositos con la matriz polimérica de PVC (Tabla 2.4).

Tabla 2. 3 Preparacion de los compositos de relleno de refuerzo de FC con PP como matriz polimérica

Composito Fibra(pcr) | Compatibilizante Pb (pcr)
PP 0 - 0
PP+Pb_5%-150pum 5 Polybond 5
PP+Pb_10%-150pm | 10 Polybond 5
PP+Pb_15%-150pm | 15 Polybond 5
PP+Pb 5%-420um 5 Polybond 5
PP+Pb_10%-420pm | 10 Polybond 5
PP+Pb_15%-420pm 15 Polybond 5

Tabla 2. 4 Preparacion de los compoésitos de relleno de refuerzo de FC con PVC como matriz
polimérica

Composito Fibra(partes por cien)

PVC 0

PVC 5%-150um | 5

PVC 10%-150pum | 10

PVC_15%-150pm | 15

PVC 5%-420um | 5
PVC 10%-420pum | 10
PVC 15%-420um | 15
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Las condiciones de operacion del extrusor se muestran en la tabla 2.5 para el procesado
de los dos compositos en el cual se muestra el gradiente de temperatura en la zona de

calentamiento respectivamente. La velocidad de giro del tornillo del extrusor fue de 50 rpm.

Tabla 2. 5 Condiciones de operacion para el procesado de compdsitos

Compésito RPM. T1 (°C) T2 (°C) |T3 (°C) |T4 (°0Q)
PVC rigido - Candelilla 50 195 190 180 175
PP-Candelilla 50 210 200 190 185

2.5. Procesado de compdsitos con bagazo de fibra de candelilla como relleno reforzante y
PVC, PP como matrices poliméricas por el método de inyeccion

Los compdsitos fueron hechos en la Brabender “plasti — corder digi — system”con el
fin de conocer el efecto del compatibilizante Polybond en la interaccion FC/PP. Para las
pruebas de tension e impacto izod, los compositos fueron hechos por el método de moldeo por

inyeccion en el mismo laboratorio.

2.5.1. Procesado de compdsitos por Brabender

Se elaboraron los compositos en la CW Brabender (figura 2.3) a 100 rpm por un
tiempo de 8 minutos para la homogenizacion y una temperatura de 180 °C para compdsitos de
FC/PP y una temperatura de 200 °C para compdsitos de FC/PVC. Se pesaron los materiales
por separado y se mezcld en la Brabender del siguiente orden: primero el polimero y después
la fibra de candelilla. Se realizaron los compositos de 5, 10, 15 per con dos diferentes tamafios
de particula de bagazo de candelilla y en el caso de compositos de FC/PP se fabricaron con y

sin compatibilizantePolybond a 5 pcr.

Figura 2. 3 Brabender CW de marca Plastic — Corder Digi —System
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2.5.2. Procesado de compdsito moldeo por inyeccion

Se realizo un masterbatch en la maquina Brabender a una concentracion de 50 per para
los compositos de relleno reforzante de bagazo de fibra de candelilla con PP como matriz
polimérica y 5 per de Polybond como compatibilizante. El producto del concentrado de la
técnica de masterbatch fue cortadoen pellets. Posteriormente se hizo las disoluciones en la
maquina de inyeccion agregando PP al concentrado para obtener compdsitos con 5, 10, y 15
per. En el caso de compositos de FC/PVC no se realizaron con la técnica de moldeo por

inyeccion por razones de seguridad de trabajar con el PVC en la maquina.

Se utilizé la maquina de moldeo por inyeccion modelo SES0S (ver Figura 2.4) para
fabricar el cual cuenta con un molde para obtener las muestras de tension e impacto de

acuerdo a la norma ASTM D 256 y ASTM D 638.(ASTM International, 2010)

Las condiciones de operacion de la maquina de moldeo por inyeccion son las
siguientes. Las temperaturas de las tres zonas de calentamiento fueron 220, 210 y 190 °C, el
diametro del tornillo fue de 32 mm, y la posicion del tornillo al inicio fue de 41.50 mm. Las

condiciones de relleno fueron a una velocidad de 40 mm/s y una presién de 70 MPa.

Figura 2.4 Maquina de moldeo por inyeccion
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2.6. Caracterizacion de los compositos

Las técnicas que se utilizaron para la caracterizacion de los compdsitos del procesado
de composito fueron las siguientes: Espectroscopia Infrarroja de Transformada de Fourier
(FTIR) para observar las bandas caracteristicas de los grupos funcionales de la celulosa en el
bagazo de fibra de candelilla, analisis de distribucion de particula para observar el rango de
tamafo de particula que se encuentra en la FC obtenidas por mallas de 150 y 420um, DMA,
DSC, reologia fueron para observar las propiedades fisicas de los compositos como la Tg, Tm,
la viscosidad, modulos de almacenamiento y pérdida asi como el efecto del compatibilizante
Pb en los compositos de FC/PP hechos en la Brabender, prueba de impacto Gardner e Izod y la

prueba de tension fueron para observar las propiedades mecanicas.

2.6.1 Espectroscopia Infrarroja de Transformada de Fourier (FTIR)

Cuando la radiacion infrarroja incide sobre una muestra, es capaz de provocar cambios
en los estados vibracionales de las moléculas constituyentes de la misma. La absorcion de
radiacion por parte de una muestra es indicativa del tipo de enlaces y grupos funcionales

presentes en la misma.

Para realizar este analisis se utilizd un espectrofotometro IR por Transformada de
Fourier (FTIR) marca Perkin Elmer modelo Spectrum One, ATR serial 10739 (Figura 2.5).El
modo utilizado fue por medio de Reflectancia Total Atenuada (ATR).

Figura 2.5 Espectrofotometro IR por Transformada de Fourier (FTIR) marca
Perkin Elmer
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2.6.2. Distribucion de tamario de particula

Para el analisis de tamafio de particula de la fibra de candelilla se utilizo el analizador
de distribucion de tamano de particula “The Partica LA-950 Laser”que se muestra en la

Figura 2.6 en donde se estudi6 la distribucion de tamafios de la fibra.

partico

Figura 2.6 Analizador de distribucion de tamafio de particula
2.6.3. Reometria

El redbmetro utilizado para la caracterizacion fue Rheometric Scientific SR-5000 que se

aplica a estudios reoldgicos de varias soluciones poliméricas y fundidos.

Se determiné las propiedades reoldgicas de los compdsitosen el estado fundido, se
determind la viscosidad en funcion de la frecuencia para observar la influencia del
compatibilizante Polybond en los compositos. La temperatura de estado fundido para los
compositos de FC/PP fue de 180°C y para el compésito de FC/PVC fue de 230 °C. Se
realizaron las probetas de acuerdo a la norma de ASTM D4440 cuyas dimensiones fueron de

30 mm de didmetro y 2 mm de espesor (ver Figura 2.7).

Figura 2.7 Probetas de compositos de FC/PP para el andlisis de reometria
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2.6.4Analisis dindmico mecénico (DMA)

El andlisis dindmico mecéanico es una técnica que involucra la aplicacion de un
pequeio ciclo de deformacioén en una muestra y se mide el esfuerzo resultante, o de manera
equivalente, se aplica un ciclo de esfuerzo en una muestra y se mide la deformacion resultante.
En la mayoria de los instrumentos comerciales de DMA, la deformacion es la variable

controlada, mientras que se mide el esfuerzo resultante.(Cervantes Amieva, 2010)

El DMA fue llevado a cabo en una mordaza dual cantilever con una frecuencia de 1
Hz a una amplitud de 30 micras y una rampa de 5°C/min desde temperatura de -70 °C hasta
120°C para compositos de FC/PP. Para compositos de FC/PVC fueron temperaturas desde
20°C hasta 180°C. El equipo empleado fue de la marca“TA instruments”, a partir de esta
técnica se estudio el comportamiento del modulo de almacenamiento, modulo de pérdida y el
factor mecanico de modulo de pérdida (tan d). Las probetas para el analisis fueron elaboradas
en una prensa carver (Figura 2.8) a una temperatura de 180°C para compositos de FC/PP y
una temperatura de 200 ° C para compo6sitos de FC/PVC a una presion de 3 US. Ton como
maxima alrededor de un tiempo de 15 minutos. Después se trasladaban a una prensa fria a la
presion de 5 US. Ton por 5 minutos para evitar la formacion de burbujas. Las probetas fueron

hechas de acuerdo a la norma de ASTM D7028 cuyas dimensiones fueron 59.95 mm de largo,

Figura 2.8 Probetas de compdsito de
FC/PP hechas por la norma ASTM
D7028

12.05 mm de ancho y 1.95 mm de espesor (ver Figura 2.9).

=28

Figura 2.9 Prensa de calentamiento
carver para hacer las probetas
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2.6.5. Pruebas de resistencia al impacto

Se realizaron dos pruebas de impacto las cuales fueron por el método de Gardner y el
método Izod. El primero fue para medir el impacto a las muestras de compositos hechos en el
extrusor monohusillo y el segundo para medir las muestras de compdsitos hechos por el

método moldeo por inyeccion.

2.6.5.1. Impacto por el método Gardner

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

superior de un soporte.

El impactometro Gardner (ver Figura 2.10) se hicieron probetas de los compositos de
25 mm de didmetro y de un espesor de 2 mm. Se realizaron 20 probetas para poder hacer la

prueba de acuerdo a la norma ASTM D 5420 con un peso de la pesa de 4 Ib.

Figura 2.10 Impactometro Gardner

2.6.5.2. Impacto por método Izod

Este método cubre la determinacion de la resistencia de plasticos. El péndulo tipo

martillo montado en una maquina estandarizada rompe muestras estandar con el balanceo del
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péndulo. Las probetas para este método requieren una muesca fresada, la muesca produce una

concentracion de tension que incrementa la probabilidad de un rompimiento.

El impactometro Izod fue de marca CEAST modelo 6545/000.Los compositos de
FC/PP fueron analizados con una escala de 7.5 J de peso del martillo. Las probetas fueron
hechas mediante moldeo por inyeccion de acuerdo a la norma ASTM D256 con las
dimensiones de longitud de 61 mm, ancho de 10 mm y un espesor alrededor de 3.12 mm (ver
Figura 2.11) . La muesca fue hecha con una méquina cortadora especial para probetas de
impacto. Se realizaron 10 probetas por cada composicion y se calibro el impactometro antes
de realizar la prueba. El valor de friccion del aire fue de 0.03 J el cual se rest6 al valor

obtenido en cada prueba.

Figura 2.11Probeta de composito FC/PP de acuerdo a la norma
ASTM D256

2.6.5. Prueba de tensién-deformacion

Si a un cuerpo o material definido se le aplica una fuerza, el resultado de esto es una
deformacion. Asi la magnitud de la fuerza y el estiramiento pueden variar considerablemente
con la muestra con respecto a la geometria del cuerpo y el tipo de cargamento. El principio de
este tipo de pruebas se basa en que un cuerpo que es sujeto a la accion de una fuerza, sufre una
deformacion que es proporcional a la fuerza aplicada, si la fuerza es aumentada, llega el
momento en que el material falla, es decir se rompe. Para observar las variaciones de los
materiales elaborados se empled una maquina universal INSTRON Testing Machine 3365
(Figura 2.12) las probetas de los compositos fueron hechas de acuerdo a la norma ASTM

D638
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Figura 2.12 Maquina Universal INSTRON 3365
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3. Resultados y discusion

3.1. Anélisis gravimétrico de la planta verde y bagazo de candelilla

El andlisis de la determinacién de los porcentajes de celulosa, lignina y cera en la

candelilla verde y de bagazo de candelilla fue realizada de una manera eficaz, los valores

obtenidos en cada prueba no mostraron un rango de desviacion critica.

Los resultados de la determinacion de porcentajes de celulosa y lignina para cada una

de las muestras hechas se presentan a continuacion en las tablas 3.1, 3.2 y 3.3 y en la tabla 3.4

los resultados globales

Tabla 3. 1 Porcentajes de celulosa de las muestras analizadas de la candelilla verde y de composta

‘ Candelilla verde Bagazo de candelilla
Nombre de la muestra | CV1 Cv2 CVv3 Ccl Cc2 Cc3
Cantidad pesada (g) : 1.00 1.00 1.00 1.00 1.00 1.00
Material A: 0.5030 | 0.5324 0.5208 | 0.4983 | 0.4796 0.4593
Material B: 0.0031 0.0181 0.0096 | 0.0250 | 0.0261 0.0265
% celulosa: 49.99 51.43 51.12 47.33 45.35 43.28

Tabla 3. 2 Porcentajes de lignina de las muestras analizadas de la candelilla verde y de composta

Candelilla verde Bagazo de candelilla
Nombre de la muestra | LV1 LVv2 LV3 Lel Lc2 Lc3
Cantidad pesada (g) : 1.00 1.00 1.00 1.00 1.00 1.00
Material C: 0.3846 | 0.3467 0.3825 | 0.3932 | 0.3969 0.4013
Material D: 0.0513 | 0.0134 0.0694 | 0.0203 | 0.0242 0.0151
% lignina: 33.33 | 33.334 31.31 37.29 | 37.274 38.62

Tabla 3. 3. Porcentajes de cera de las muestras analizadas de la candelilla verde y de composta

Candelilla verde Bagazo de candelilla
Numero de muestra: 1 2 3 1 2 3
Cantidad pesada (g): 130 120 214 130 120 214
Cera obtenida (g): 5.2202 4.835 8.602 | 0.715 0.588 0.963
% cera sin refinar: 4.02 4.03 4.02 0.55 0.49 0.45
% promedio de cera: 4.02 0.499
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Tabla 3. 4 Se muestra los resultados globales de la concentracion de celulosa, lignina, hemicelulosa y

cera de la candelilla verde y el bagazo de candelilla

Candelilla % celulosa % lignina | % hemicelulosa % cera
Verde 50.85 32.66 12.48 4.02
Bagazo de candelilla 45.32 37.73 16.45 0.499

Se observan los resultados en la tabla 3.4 para la celulosa, lignina, hemicelulosa y cera

que el porcentaje de celulosa decrece en el bagazo de candelilla comparada con la candelilla

verde que se puede deber a las condiciones extremas de concentracion de acido sulfurico y

temperatura que se realiza para la extraccion de la cera. Con respecto a la lignina aumenta el

porcentaje de concentracion en el bagazo de candelilla en comparacion de la candelilla verde.

En relacion con la cera el bagazo de candelilla contiene aun cera después del proceso que es

sometido la planta.

3.2. Espectroscopia Infrarrojo

Se caracterizo el bagazo de fibra de candelilla mediante espectroscopia infrarrojo por

ATR (reflexion total atenuada) que se muestra en la Figura 3.1.

—
1726 cm™?

e

1615 cm™
3365 c?

100

85

3660 3160 2660 2160 1660

Nimero de onda cm-1

% Traremitarcia

Figura 3.1 Espectro IR del bagazo de fibra de candelilla
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En la figura 3.1, se aprecia el espectro infrarrojo de bagazo de fibra de candelilla en
donde se aprecian una banda alrededor de longitudes de 3365cm™ correspondiente a la tension
de los grupos OH de la celulosa, también se observan picos en las regiones de 1726 cm™ y
1615cm™ que muchos autores como Ujwala Hujuri(Hujuri, y otros, 2008)corresponden a los
grupos de la hemicelulosa, por ultimo se observa un pico alrededor de los 1039 cm™ que

corresponde a la tension del enlace C-O-C.

3.3 Analisis de distribucion de particula

Se realizd el analisis de distribucion de particula de la fibra de candelilla de los
diferentes tamafios obtenidos que fueron 150 y 420um con el fin de conocer la uniformidad
del tamafio de la particula. En la Figura 3.2 se observa la grafica de distribucion para el
tamano de particula de 150 um y en la Figura 3.3 se observa la grafica para el tamafo de
particula de 420 pm. Se realizé el andlisis tres veces por cada muestra para una mejor

observacion en los resultados.
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Figura 3.2 Distribucion de tamafios de particula de 150 micras
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Figura 3.3 Distribucion de tamafios de la particula de 420 micras

En la Figura 3.2 se observa que la distribucion de la particula muestra una grafica con
dos curvasangostas de un rango de 100 a 180 micras, caso contrario de la Figura 3.3 donde la
distribucién de particula de un tamafio de 420 micras muestra una grafica con una curva
ancha. Esto significa que hay tamafios de particula del rango de 350 a 750 micras para esa
seleccion de malla. Esto puede deberse a no contar con suficientes mallas superiores del

tamafo de 420 micras y por ende no se separaron las fibras previamente

3.4 Reologia

Se caracteriz6 los compositos de FC/PP y FC/PVC con el anadlisis de reologia en el
cual se observa el comportamiento de la viscosidad en funcidén de la frecuencia a diferentes
porcentajes de concentracion de bagazo de candelilla. En el caso de los compositos de FC/PP

se observo el efecto de la influencia del compatibilizante Polybond.

3.4.1. Andlisis de reologia de compdsitos de FC/PP

En las Figuras 3.4 y 3.5 se graficaron los valores de viscosidad en funcion de la

frecuencia de los compositos de FC/PP sin compatibilizante con 150 y 420 micras y una
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temperatura de 180°C. De manera similar en las Figuras 3.6 y 3.7 se muestran las graficas del
composito FC/PP pero ahora con el compatibilizante Polybond agregado. Por ultimo en las

Figuras 3.8 y 3.9 se realizaron la comparacion de los compositos en un mismo tamafio de fibra

con y sin compatibilizante.
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Figura 3.4 Curvas de viscosidad de los compdsitos de FC/PP a diferentes porcentajes con un tamafio de
fibra de 150 micras
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Figura 3.5Curvas de viscosidad de los compositos de FC/PP a diferentes porcentajes con un tamafio de fibra
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Figura 3.6 Curvas de viscosidad de los compositos de FC/PP a diferentes porcentajes con Polybond
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Figura 3.9Curvas de viscosidad donde se comparan los compositos de FC/PP con y sin Polybond a un tamafio
de fibra de 420 micras

En las Figuras 3.4 y 3.5se observa la viscosidad a diferentes porcentajes de candelilla
con el PP asi como el tamafio de particula sin la adicion del agente compatibilizante Polybond
y a una temperatura 180 °C, que la viscosidad decrece al incrementar la fibra de candelilla
como relleno y la frecuencia de corte. Para los compositos de un tamafio de fibra de 150
micras (Figura 3.4) la viscosidad se mantiene igual que la del PP al inicio de la prueba hasta
una frecuencia alrededor de 0.07 s' y después la viscosidad comienza a disminuir
gradualmente. El porcentaje mas bajo de disminucion de viscosidad se presenta en el
composito de PP15% 150m con un valor de 47% a una frecuencia de 2.49 s™' comparado con
el PP que es cuando termina la prueba.El mismo comportamiento tienen los compositos de un
tamafio de fibra de 420 micras (Figura 3.5) sin embargo el composito de PP10% 420m
presenta el porcentaje mas bajo de disminucion de viscosidad con un valor de 34.25% a una
frecuencia de 2.49 s comparado con el PP a diferencia de los compésitos de tamafios de fibra
de 150 micras. Esto se debe que al incrementar la frecuencia gradualmente los compositos no
mantienen la resistencia ya que sus cadenas moleculares entre la celulosa y el polipropileno no
interaccionan por ser de caracter hidrofilico e hidrofoébico afectando de manera negativa en la
viscosidad de la matriz de PP.
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En las Figuras 3.6 y 3.7se muestra el comportamiento de la viscosidad del material
compuesto pero ahora afadiendo un 5 pcr el agente de acoplamiento Polybond 3002La
viscosidad de los compdsitos de un tamafio de fibra de 150 micras (Figura 3.6) al inicio de la
prueba se incrementa hasta un 33% del PP+Pb-15% 150m comparado con el PP puro. La
viscosidad de los compositos disminuye gradualmente en funcién de la frecuencia sin ser mas
bajo que la del PP hasta llegar a una frecuencia de 1.0556 s™ donde los compésitos alcanzan la
misma viscosidad del PP hasta terminar la prueba. La viscosidad de los compositos de un
tamafo de fibra de 420 micras (Figura 3.7) tiene un comportamiento similar que los de un
tamafio de fibra de 150 micras, presentando un 49% de incremento maximo de viscosidad de
los compositos de PP+Pb15% 420m y PP+Pb10% 420m al inicio de la prueba comparado
con el PP puro y para el compdsito de PP+Pb5% 420m mantiene el mismo valor de
viscosidad del PP. La viscosidad disminuye gradualmente en funcion de la frecuencia llegando
a un incremento de viscosidad de un 21 % de los compdsitos en una frecuencia de 1.65 s™
comparado con el PP manteniendo ese incremento hasta terminar la prueba.LLos compdsitos
de tamafo de fibra de 420 micras tienen valores de viscosidad alrededor de un 8% mayor que
los compositos de un tamafio de fibra de 150 micras. Khalina y Zainuddin(Khalina, y otros,
2011)reportaron que los compdsitos de PP con fibra Kenaf como refuerzo a tres diferentes
tamafios de particula 250 um, 450um y 850pm y un porcentaje de 42% en peso, la viscosidad
aumenta con el incremento de tamafio de fibra y concluye que al incrementar la viscosidad con
el incremento del tamafio de fibra podria ser atribuida a la alta area especifica de la fibra en la
matriz de tal manera que incrementa el esfuerzo cortante en el composito y la posibilidad de
aumentar la orientacion de la fibra y la interaccion fibra — matriz desafortunadamente
disminuye. Por lo tanto los compdsitos PP+Pb15% 420m y PP+Pb10% 420m presentan altos
valores de viscosidad lo que significa que tienen menor interaccion interfacial entre la matriz y

polimero.

3.4.2. Andlisis de reologia de compositos de FC/PVC

Se realizd la caracterizacion por reologia a los compositos de FC/PVC en donde se
muestran las Figuras 3.10 y 3.11el efecto de la viscosidad en funcion de la frecuencia a
diferentes porcentajes de refuerzo de relleno de bagazo de candelilla, tamafio de particula

respectivamente y a una temperatura de 230°C.
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Figura 3.10 Curvas de viscosidad de los compdsitos de FC/PVC a un tamaifio de fibra de 150 micras
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Figura 3. 11Curvas de viscosidad de los compdsitos de FC/PVC a un tamaiio de fibra de 420 micras.



Para la Figura 3.10 se muestra la viscosidad de los compoésitos con un tamafo de fibra
de 150 micras donde se presenta un incremento de viscosidadmaximo de los compdsitos
PVC _15%-150m yPVC 10%-150m a un 32% y el compdsitos de PVC_5%-150m mantiene
un ligero incremento no significativo de la viscosidad comparado con el PVC puro al inicio de
la prueba. La viscosidad de los materiales bajan en funcion de la frecuencia manteniendo una
tendencia similar presentada al inicio de la prueba hasta llegar a la frecuencia de 1.09 s
donde el composito PVC _10%-150m alcanza la misma viscosidad del PVC y después decrece
un 51% hasta finalizar la prueba. En la frecuencia de 3.23 s los compésitos PVC_5%-150m y
PVC 15%-150m alcanzan la misma viscosidad del PVC puro hasta finalizar la prueba. La
viscosidad de los compositos de un tamafo de fibra de 420 micras (Figura 3.11) se incrementa
al inicio de la prueba comparado con el PVC puro. El composito de y PVC 15%-420m tiene
un porcentaje de incremento de 35% y los otros dos compdsitos restantes tienen un ligero
incremento del 5%. La tendencia contintia a través de la prueba hasta llegar al punto de
frecuencia de 2.29 s™' donde alcanzan la misma viscosidad del PVC puro y continua con el
mismo comportamiento hasta terminar el andlisis. La incorporacion de fibras naturales dentro
de la matriz de PVC aumenta aun mas la viscosidad en estado fundido (Wilkes, y otros,
2005). Esto se debe a que la molécula de PVC tiene fuerzas intermoleculares dipolo-dipolo
debido al cloro hace enlace con los carbonos y la celulosa tiene fuerzas intermoleculares de
puente de hidrogeno(Seymour, y otros, 1995) debido a que no son los compuestos de fuerzas
intermoleculares iguales existe interaccion entre los OH de la celulosa y el cloro que se deben

a las fluctuaciones instantaneas de densidad en las nubes de electrones.

3.5.-Resultados de Analisis Dinamico Mecanico (DMA)

Se realiz6 DMA a los compositos de FC/PP a las concentraciones de 5, 10, y 15 pcr
como refuerzo de relleno de fibra de candelilla a dos diferentes tamafos de particula 150 y 420
micrascon y sin agente de acoplamiento Polybond 3002.También fueron analizados por DMA
los compositos de FC/PVCa la concentraciones de 5, 10, y 15 pcr como refuerzo de relleno de
fibra de candelilla a dos diferentes tamafio de particula 150 y 420 micras. En los compdsitos

FC/PVCno se adicion6un agente de acoplamiento.
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3.5.1. Resultados de Analisis Dindmico Mecanico (DMA) de los compositos de FC/PP

En la Figura 3.12 se muestra la grafica de mdédulo de almacenamiento (E’) para los
compositos de FC/PP sin compatibilizante y para el PP puro con los diferentes tamanos de
particula. Se presentan los valores E’ de los compositos cercanos al valor de E’ del PP puro
de un rango de temperaturas de -70 °C hasta 75 °C, después de 75°C los compositos
presentan un ligero incremento de E’ a comparacion de PP puro. A una temperaturaambiente
el valor de E’ para los compdsitosesta dentro de un rango de 1300 MPa a 1700 MPa, para el
PP puro el E’ es de 1400 MPa y para el composito PP_15%-420m es de 1700 MPa lo que

significa un incremento del 21% comparado con el PP puro.
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Figura 3.12 Curvas de médulo de almacenamiento para el PP y los compositos con fibra de candelilla sin
compatibilizante

En la Figura 3.13 se observa la grafica del espectro de modulo de perdida (E’”) de los
compositos no tiene una diferencia significativa en comparacion del PP puro. A temperatura

por encima de 75°C el E’’de los compositosmuestran un ligero incrementocomparado con el
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PP puro. El composito de PP_15%-420m muestra valores de E’’ ligeramente alto comparado

con los demas durante toda la prueba.
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Figura 3.13 Curvas de moédulo de pérdida para el PP y los compdsitos con fibra de candelilla sin
compatibilizante

La tan 6, también llamada amortiguamiento, indice de viscoelasticidad o factorde
pérdida, se obtiene mediante la razén entre el modulo de pérdida y el modulo de
almacenamiento (E’’/E’); en el caso de los compositos, este valor depende del nivel de
adhesion entre el refuerzo y la matriz. Por lo tanto, enlaces refuerzo-matriz débiles se
reflejaran en valores altos de tan 6 (Tajvidi, y otros, 2006).En la figura 3.14 se observa el
espectro de tan 6 donde compositos muestran picos ligeramente bajos en comparacion a los de
PP puro, excepto elcomposito PP-10% _150mque se observan el pico tan § altocomparado con
el PP puro que significa que presentainteracciones moleculares débiles entre refuerzo-matriz
comparado con los demas. En la tabla 3.5 se reporta las temperaturas de transicion vitrea (Tg.)
de los compositos que son ligeramente desplazados a temperaturas bajas comparados con el

PP puro.
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Fueron observados los cambios de moddulos de los espectros en los compositos de
FC/PP al afiadir 5 pcr con el agente de acoplamientoPolybond 3002. La Figura 3.15 muestra el
espectro de los médulos de almacenamiento E’ de los compdsitos con el compatibilizante. Los
compositos muestran un incremento de E’ comparado con el PP puro y también con los
compositos sin compatibilizante mostrados en las graficas anteriores,valores de E’ dealrededor
de 3000 MPa a temperatura ambiente presentan los compositos mostrando incrementos de
114% comparado con el PP puro, con excepcion de los compositos de PP-10% 420m y PP-
15% 420m queno se observd cambio significativo con el PP puro. Fue observado también el
espectro de modulo de pérdida E’” de los compositos con la adhesion de compatibilizante en la
Figura 3.16 el cual los compdsitos presentan incrementos de E’’ en todo el rango de
temperatura. Con excepcion de los compdsitos de PP-10%_ 420m y PP-15% 420m que no se

observo cambio significativo con el PP puro.
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Figura 3.14 Espectro DMA de pico tan § de los compésitos de FC/PP sin compatibilizante
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Figura 3.16Curvas de modulo de pérdida para el PP y los compositos con fibra de candelilla con el
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En la Figura 3.17 se observa que a temperatura ambiente los compdsitos presentan
menores coeficientes de energia comparado con el PP. Esto indica una buena interfaz entre el
PP y la fibra de candelillaen comparacién a los de PP puro(Tajvidi, y otros, 2006), excepto el
composito PP-10% 420m que se observan el pico tan 8 alto comparado con el PP puro que
significa que presenta interacciones moleculares débiles entrerefuerzo-matriz. En la tabla Sse
reporta las temperaturas de transicion vitrea (Ty) de los compdsitos que son ligeramente
desplazadas a temperaturas bajas comparados con el PP puro, excepto el composito
PP+Pb_10%_420m que tiene una T, de 15.47°C una marcada disminuciéon de 5.82 °C
comparado con el PP. El general incremento de valores en E’ y E”’ y la disminucion del pico
de tan des debido a la adicidn de la fibra natural y Polybond, observado en el presente estudio
son concretos con las observaciones de muchos investigadores.Amash y Zugenmaier(Amash,
y otros, 1997) reportd un incremento en la rigidez y una disminucion en el factor de pérdida
con el incremento de fibra de vidrio contenido en compdsitos de polipropileno isotactico. Esto
es debido a la reaccion de esterificacion entre los grupos OH de la celulosa de la fibra de
candelilla y la parte anhidrida del Polybond lo que causa una reduccién en la tension

interfacial y un incremento entre la adhesion interfacial entre el PP y la fibra de candelilla.

Hristov y Vasileva(Hristov, y otros, 2003)estudiaron cambios en la temperatura de
transicion vitrea de PP debido a la adicion de 10% de fibra de madera y 10% de MAPP. Una
alta temperatura de transicion vitrea fue observada cuando el compatibilizante fue agregado.
Esto sugiere que la movilidad molecular se restringe debido a las interacciones covalentes
entre MAPP y la superficie lignocelulosica podria explicar el desplazamiento para altas
temperaturas. Sin embargo el investigador Tajvidi (Tajvidi, y otros, 2006) reporta que MAPP
es de bajo peso molecular y tiene un efecto plastificante, el cual podria desplazar la T, a bajas
temperaturas. Por lo tanto es cierto que el compatibilizante ha mejorado la adhesion entre la
fibra y el PP pero otros factores tienen la posibilidad de esconder el efecto de la temperatura

de transicion vitrea por ejemplo la distribucion de tamaiio de la fibra.
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Figura 3.17 Espectro DMA de pico tan 6 de los compositos de FC/PP con el compatibilizante

Tabla 3. 5 Temperaturas de transicion vitrea de los compositos y PP

Composito Tg (°C)

PP 21.29
PP 5%-150m 19.06
PP_10%-150m 17.36
PP_15%-150m 18.86
PP_5%-420m 19.06
PP _10%-420m 17.28
PP 15%-420m 18.86
PP+Pb_5%-150m 20.68
PP+Pb_10%-150m 18.78
PP+Pb_15%-150m 18.88
PP+Pb 5%-420m 17.06
PP+Pb_10%-420m 15.47
PP+Pb_15%-420m 17.15
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3.5.2. Resultados de Analisis Dindmico Mecénico (DMA) de los compositos de FC/PVC

En la Figura 3.18 se observa el espectro de mdédulo de almacenamiento E’ para los
compositos de FC/PVC. El valor observado de E’ para el PVC a una temperatura ambiente es
de 2300 Mpa y para el composito de PVC-5% 420m tiene un valor de E’ de 3000 Mpaa una
temperatura ambiente mostrando un incremento del 30% con respeto al PVC puro. Para los
demas compositos presentan valores de E’ similares a los del PVC a temperatura ambiente.
Sin embargo para temperaturas arriba de 100 °C los compdsitos de un tamaio de fibra de 420
micras y el PVC_15%-150m mejoraron E” un 25% de comparado con el PVC puro. Para los
compositos PVC _10%-150m y PVC_5%-150m mantienen los mismos valores de mddulo de

almacenamiento que el PVC a temperaturas arriba de 100°C.
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Figura 3.18 Curvas de médulo de almacenamiento para el PVC y los compésitos con fibra de candelilla

En la Figura 3.19 se observa el espectro de modulo de perdida E’’ para los compositos
de FC/PVC. Se muestra el valor de E’” del PVC puro a 65 Mpa a una temperatura ambiente, se
observan valores de E’” de 80 a 105 Mpa en los compositos a una temperatura ambiente. Para
el composito de PVC-10%_420m muestra un E” de 105 Mpa lo que significa un incremento

del 60% comparado con el PVC.
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Figura 3. 19 Curvas de modulo de pérdida para el PVC y los compositos con fibra de candelilla
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Figura 3. 20 Espectro DMA de pico tan d de los compositos de FC/PVC
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En la Figura 3.20 se observa el espectro de tan 6 donde compdsitos muestran picos
ligeramente bajos en comparacion a los de PVC puro. En la misma grafica se reportan las
temperaturas de transicion vitrea (T,) de los compositos que son ligeramente desplazadas a
temperaturas bajas comparados con el PVC puro. Resultados de Shah (Shah, y otros, 2005)
obtuvieron incrementos en el modulo de almacenamiento de un 33% de los compositos de
PVC con fibras de madera sin un agente de acoplamiento a temperatura ambiente. Valores
parecidos de porcentaje de incremento de E’ y disminucion de energia en el factor mecanico
se presentaron en este estudio por lo que existe una interaccion interfacial entre la matriz
polimérica y la fibra de candelilla. También no se presenta un efecto significativo en los

resultados de DMA en funcion del tamafio de fibra candelilla en los compdsitos.

3.6. Pruebas de impacto

La resistencia al impacto es la medida de la habilidad de un material para absorber
energia durante la deformacién los cuales a la vez gobiernan su resistencia y durabilidad.
(Haque, y otros, 2012). Se realizaron las pruebas de resistencia al impacto de los compdsitos
de FC/PP con Polybond asi como también los compositos FC/PVC procesados por extrusion,
estos fueron analizados por el impactometro Gardner. Loscompdsitos FC/PP procesados por

el método moldeo por inyeccion fueron analizados por impactémetro tipo Izod.

3.6.1Pruebas de impacto para los compdsitos de FC/PP

3.6.1.1. Prueba de impacto Gardner para los compdsitos procesados por extrusion

Se realizaron la prueba Gardner a los compésitos de FC/PP de 5, 10, 15 per a un
tamafio de fibra de 150 micras con el compatibilizante. (Figura 3.21) Se observo que la
energia absorbida en el impacto de la muestra disminuye comparado con el PP puro. El valor
de energia para el PP puro es de 0.647 Joule y para el composito de PP-10% 150m es de
0.525 J disminuyendo un 19 % comparado con el PP puro.Asi como para el compdsito de
PP+Pb-15% 150m muestra un valor de energia de 0.380 J disminuyendo un 41 % comparado

con el PP puro siendo el valor mas bajo de todos los compositos. Los resultados muestran una
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significante disminucion en los valores de energia de impacto comparado con el PP. Esto se
debe ala distribucion de la fibra de candelilla en la matriz polimérica durante procesado con el
extrusor monohusillo ya que no se tuvo un alimentador de fibra por lo tanto las relaciones de

carga de fibra con el polimero no fue constante.
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Figura 3.21Resistencia al impacto por Gardner en Joule de los compositos de FC/PP a un tamafio de fibra de
150 micras

3.6.1.2. Prueba de impacto lIzod para compositos procesados por moldeo por inyeccion

Se realiz6 la prueba a los compositos de FC/PP con la prueba Izod a diferentes tamafios
de particula de la fibra con Polybond. En la Figura 3.22 se muestran los resultados de impacto
Izod a compdsitos de un tamafio de fibra de 150 micras donde se muestra un valor de 38.29
J/m para el PP puro. El composito PP+Pb-5% 150m muestra el valor mas bajo de resistencia
al impacto con 35.42 J/m lo que significa que disminuye un 7.5 % comparado con el PP puro.
Los compositos PP+Pb-10% 150m y PP+Pb-15% 150m mantienen el valor de impacto

comparado con el PP puro debido a que se encuentran en un valor del 2 % por debajo del PP
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puro algo no significativo. Se observa una pequefla tendencia de incremento en la energia
absorbida por el impacto entre los compositos al incrementar la carga de refuerzo de candelilla
el cual es debido a que las fibras cortas disipan la energia maxima por friccion
mecanica(Ramaraj, 2007). En la Figura 3.23 se observan los valores de energia de impacto
para los compositos de FC/PP con un tamafio de fibra de 420 micras con Polybond. El valor de
resistencia al impacto disminuye un 8% para el PP+Pb 5% 420m y un 13% para los
compositos de PP+Pb_10% 420m y PP+Pb_15% 420m comparado con el PP puro. Por lo
tanto hay una ligera diferencia de un 8% entre los resultados de energia de impacto de los
compositos de diferente tamafio de fibra. Mostrando mejores resultados de impacto para los

compositos de FC/PP con un tamafio de fibra de 150 micras.
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Figura 3. 22Resistencia al impacto por 1zod en Joule/m de los compdsitos de FC/PP a un tamafio de fibra de
150 micras
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Figura 3.23Resistencia al impacto por Izod en Joule/m de los compositos de FC/PP a un tamafio de fibra de 420
micras

3.6.2Pruebas de impacto para los compositos de FC/PVC

Los compositos de FC/PVC de tamaiio de fibra de 150 y 420 micras fueron analizados
con el impactometro Gardner. En la Figura 3.24 se muestra la grafica de los compositos de un
tamafio de particula de 150 micras. El cual se observa una disminucion de resistencia al
impacto de los compositos a comparacion con el PVC puro del 36 % para el PVC-5% 150m
y una disminucion alrededor del 51% para los compositos el PVC-10% 150m y el PVC-
15% 150m. Esto se debe a la distribucion de la fibra en la matriz de PVC durante el procesado
al no tener un alimentador de fibra que se presentd de manera similar en los compositos FC/PP
obtenidos por extrusion. Ademas muchos autores(Ahmad, y otros, 2010) reportan que
anadiendo modificadores de impacto acrilicos en los compositos de PVC con cascara de arroz

mejoran los valores de resistencia al impacto hasta un 88 % comparado con el PVC puro.
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También Djidjelli (Djidjelli, y otros, 2006) concluyeron que la implementacion de un
tratamiento maleico para modificar quimicamente la fibra de sisal permite un mejoramiento

en la compatibilidad de los compositos de PVC/fibra de sisal asi como mejores propiedades de

impacto.
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Figura 3.24 Resistencia al impacto por Gardner en Joule de los compoésitos de FC/PVC a un tamatfio de fibra de
150 micras

En la Figura 3.25 se muestra la grafica de los compdsitos de FC/PVC a un tamaio
departicula de 420 micras. El cual se observa una disminucion de resistencia al impacto del 49
% en los compositos de PVC-5% 420my PVC-15% 420m, sin embargo para el composito de
PVC-10% 420m se presenta una disminucion menor de 13 % comparado con el PVC puro.
No hay una tendencia de valores de energia de impacto para los compositos de PVC con fibra
de candelilla de un tamafio de 420 micras, la disminucion de energia con respecto al PVC es
posiblemente a que no hay una uniformidad de tamanos de particula. Ademas existe un efecto
por el tamafio de fibra en los compositos, mostrando mejores resultados los compositos de un

tamano de fibra de 150 micras con una diferencia de un 67% entre ellos.
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Figura 3.25 Resistencia al impacto por Gardner en Joule de los compositos de FC/PVC a un tamafio de fibra de
420 micras

3.7. Pruebas tensiles

Se realizo pruebas de traccion a los compdsitos de FC/PP con Polybond obtenidos por
el método de moldeo por inyeccion ,para investigar los efectos en las propiedades mecanicas
con respecto a los porcentajes de carga de relleno de fibra de candelilla asi como la influencia
del tamafio de fibra en el composito comparado con el PP puro. Se obtuvieron resultados del
modulo de Young, porcentaje de deformacion y esfuerzo por tension en el punto de limite
elastico.Se realizaron 5 ensayos por cada muestray una velocidad de 50 mm/min con una celda

de carga de SkN como lo indica la norma ASTM D- 638.
3.7.1.-Resultados de mddulo de Young

El modulo de Young es el grado de deformacion de un material cuando se aplica una
fuerza o un esfuerzo, un modulo alto, experimentara poca deformacion y representa la rigidez

del material (Askeland, 1998)
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En la Figura 3.26 se muestra la grafica de los valores de modulo de Young para los
compositos de los porcentajes de 5, 10 y 15 per de refuerzo de fibra de candelilla con un
tamano de particula de 150 micras. Se mejord significativamente el modulo de Young de los
compositos al incrementar la fibra de candelilla comparado con el PP puro. El méaximo
incremento se presenta en el compositos de PP+Pb-15% 150m con un valor de 841.9 MPa
lo que representa un 18 % de incremento comparado con el PP puro que tiene un médulo de
Young de 711.9 Mpa. El mdédulo de Young es similar en los tres compodsitos ya que no hay
una diferencia significativa de valores entre ellos. Este incremento de los compositos es
atribuido al incremento en fracciones de volumen altos de las fibras en los compositos

plasticos.(Julson, 2004).
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Figura 3.26 Moédulo de Young de compositos de FC/PP con Polybond a un tamaiio de fibra de 150 micras.

En la Figura 3.27 se muestra el mismo analisis anterior pero con el cambio de tamafo
de particula de la fibra a 420 micras. El valor maximo de modulo de Young se observa en el

composito de PP+Pb-10% 420m con 870.17Mpa lo que representa un incremento del 22 %
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comparado con el PP puro. No hay una diferencia significativa de valores de los mddulos de
Young entre los compositos de PP+Pb-10% 420m y PP+Pb-15% 420m. Sin embargo, el
composito de PP+Pb-5% 420m tiene un valor de 821.73 Mpa lo que significa una
disminucion del 10 % comparado con el PP+Pb-10% 420m de 873.72 MPa.Para los
compositos de un tamafio de fibra de 420 micras muestran un incremento del 22 %
proporcionando rigidez al PP. Los compositos de un tamaio de fibra de150 micras muestran
incrementos del 18 % comparado con el PP. No hay una diferencia significativa entre los
compositos de diferente tamafio de fibra en los resultados de Modulo de Young.Todos los
compositos representan un marcado incremento del médulo de Young comparado con el PP
puro. Muchos autores reportan incrementos en el modulo de Young como (Haque, y otros,
2012) reportaron incrementos de 10% a 60% en los modulos de Young al incrementar el
porcentaje de fibra de coco en los compositos asi como también (Chattopadhyay, y otros,
2010)reportaron incrementos marcados de los modulos al incrementar el porcentaje de relleno
de la fibra de platano en los compositos de PP con y sin compatibilizante El modulo de Young
es fuertemente afectado por las caracteristicas del relleno de la fibra y menos afectado por la

adhesion interfacial fibra-matriz.
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Figura 3. 27Moédulo de Young de compositos de FC/PP con Polybond a un tamafio de fibra de 420 micras
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3.7.2. Resultados de esfuerzo tensil en el punto de cedencia

El esfuerzo es la resistencia ofrecida por un material cuando es sometido a cargas

externas. Por lo tanto, entre més fuerte sea el material mayor es la carga que soporta.

Se obtuvieron los valores de esfuerzo tensil. En la grafica 3.28 se muestra los valores
de esfuerzo maximo de los compositos a las diferentes concentraciones de refuerzo de fibra de
candelilla y un tamafio de fibra de 150 micras. Se mejor6 la resistencia del PP puro hasta un
10%. No hay una influencia significativa en los resultados por el porcentaje de incremento de

fibra de candelilla en los compositos.
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Figura 3.28Esfuerzo tensil de los compdsitos de FC/PP con Polybond a un tamafio de fibra de 150 micras

En la Figura 3.29 se muestra resultados de esfuerzo tensil de los compositos a
diferentes porcentajes de relleno de fibra a un tamafio de 420 micras. Se observa un
incremento del 12% de esfuerzo por tension de los compositos comparado con el PP puro. No
hay una tendencia marcada en los valores de esfuerzo tensil con el incremento de porcentaje

de relleno de la fibra de candelilla ni con el tamafno de fibra. Esto puede ser debido a un
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efectofavorable de entrelazamiento equilibrado de la cadena del polimero con la fibra y
oponiéndose a una débil interaccion interfacial entre fibra — matriz con el incremento de la

fibra en el composito (Haque, y otros, 2012).
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Figura 3.29Esfuerzo tensil de los compdsitos de FC/PP con Polybond a un tamafio de fibra de 420 micras

3.7.3. Resultados de la deformacion tensil en el punto de cedencia

Para un componente sometido a una fuerza no axial, el esfuerzo ¢ en el material es la
fuerza aplicada (tension o compresion) dividida por el area de la seccion transversal original.
La deformacion de ingenieria [1, en el material es la extension o (reduccion de la longitud)
dividida por la longitud original. En un material perfectamente elastico que sigue la ley de

Hooke el esfuerzo o es directamente proporcional a la deformacion [,

En la Figura 3.30 se muestra los resultados del porcentaje de deformacion tensil en el
punto de cedencia de los compositos a diferentes porcentajes de relleno de fibra de candelilla a

un tamafio de 150 micras con Polybond. El porcentaje de deformacion tensil en el punto de
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cedencia de PP es de 18.48 %. No hay una diferencia significativa en los resultados para los
compositos PP+Pb-5% 150m y PP+Pb-10% 150m comparado con el PP, sin embargo para el
composito de PP+Pb-15% 150m hay una disminucion de deformacion tensil de un 13%

comparado con el PP.
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Figura 3.30Porcentaje deformacion tensil de los compositos de FC/PP con un tamafio de fibra de 150 micras

En la Figura 3.31 se muestra el porcentaje de deformacion de los compositos a
diferentes porcentajes de relleno de fibra de candelilla de un tamafio de particula de 420
micras con Polybond.Los compdsitos PP+Pb-5% 420m y PP+Pb-10%_420m tienen el mismo
porcentaje deformacion tensil ya que no hay una diferencia significativa con el PP. Sin
embargo, para el PP+Pb-15% 420m hay una disminucion de porcentaje deformacion tensil de

un 14% comparado con el PP.

No hay una diferencia significativa en los resultados de porcentaje deformacion tensil

en los compositos en funcion del tamafio de fibra ya que mantuvieron los mismos resultados
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en comparacion con el PP. Sin embargo, para compositos de porcentaje de relleno de 15%
mostraron una disminucion significativa de un 14% con respecto a la matriz lo que significa
que el incremento de porcentaje de relleno influye en la deformacion tensil. Esto es debido al
area especifica de la fibra en la matriz polimérica tiende a desorganizar el libre movimiento

normal de las cadenas del polimero(Khalina, y otros, 2011).

1848

—— 320 micras

15.85

a 5 10 15
Porcentaje de rellenode FC

Figura 3.31 Grafica de los valores de deformacion por tension de los compésitos de FC/PP con Polybond a un
tamaiio de fibra de 420 micras

3.7.4. Resultados de esfuerzo tensil y deformacion tensil a la rotura

Es notorio que los compdsitos mantienen la propiedad mecanica de esfuerzo tensil a la
rotura (Figura 3.32) comparado con el PP. Autores como (Ramaraj, 2007) reportaron una
disminucion de un 15% de esta propiedad mecanica para los compositos de PP con fibra de
bagazo de cafia sin compatibilizante al incrementar el porcentaje de relleno de bagazo de cafia,
lo atribuyen que el incremento de porcentaje de relleno de fibra incrementa el area interfacial
empeorando el enlace interfacial ente la fibra y la matriz polimérica. Por otro lado
(Chattopadhyay, y otros, 2010) mantuvo el esfuerzo tensil a la rotura de los compdsitos de PP

con fibra de platano con el agente de acoplamiento (MAPP) a un 5% de carga atribuyéndolo a

72



que el MAPP mejor6 el enlace interfacial entre la matriz y la fibra. M.M Haque(Haque, y
otros, 2012) increment6 la resistencia a la rotura un 12% a un porcentaje de relleno de 5% de
fibra de coco en compositos de polipropileno con un tratamiento quimico en la fibra de coco,
sin embargo al incrementar el porcentaje de relleno de fibra la resistencia disminuia
gradualmente en comparacion del PP puro. Se observa un ligero incremento de esfuerzo tensil
haciendo la comparacion entre los compositos con diferente tamafio de fibra de candelilla
favoreciendo para compositos de un tamafio de 420 micras. Sin embargo existe una tendencia
positiva en los compositos de un tamafo de 150 micras al aumentar el porcentaje de relleno de
fibra aumenta el esfuerzo tensil a la rotura y en compositos de 420 micras mantienen constante
resultados al incrementar el porcentaje de relleno de fibra. Se puede deber a la no uniformidad
de tamafios de la fibra presentes en la fibra de 420 micras lo que provoca un ligero incremento
en el esfuerzo tensil mayor que la de los compdsitos de un tamafio de fibra de 150 micras. Sin
embargo aumenta el area especifica de la fibra en la matriz lo que también aumenta el cambio
de orientacion de la fibra disminuyendo el enlace interfacial entre ellos(Khalina, y otros,

2011).

Los resultados de deformacion tensil a la rotura presentan una disminucion
significativa con respecto al PP (Figura 3.33). Los compdsitos disminuyen gradualmente al
aumentar el porcentaje de relleno de fibra. Se disminuye hasta un 85 % y 58% para
compositos de un tamafio de 420 micras y 150 micras respectivamente. B. Ramaraj (Ramaraj,
2007) reporto mismos porcentajes de disminucion de deformacion tensil a la rotura sin
embargo, no mejord la propiedad de esfuerzo tensil concluyendo que no mejord la interaccion
interfacial entre la fibra y matriz. La razon por la cual las matrices reforzadas presentan menor
desplazamiento que los termoplésticos sin reforzar puede atribuirse a la presencia de la fibra
dentro de la matriz ya que igual que en el caso de la deformacion plastica. Esta dificulta que
ocurran dislocaciones en el termopléstico, sirviendo como barreras que impiden un libre
desplazamiento, a diferencia de como ocurre en los polimeros no reforzados.(Anderson, y
otros, 1998). La deformacion a la rotura esmas significativamente marcado en los compdsitos
de un tamafo de 420 micras que en los de un tamafio de 150 micras lo que provocan mayores

dislocaciones en la matriz impidiendo el libre desplazamiento.
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3.8. Modelos para la formacion de interfaces entre la matriz polimérica y fibra de

candelilla

Se representa en forma general como interaccionan los enlaces de los compositos
(Figura 3.34) de FC/PP con el agente de acoplamiento. Esto se debe a una esterificacion entre
los grupos hidroxilo de la celulosa de la fibra de candelilla y la parte anhidrida del MAPP
mientras que la parte no polar del MAPP interacciona con la matriz polimérica de
polipropileno el cual causa una reduccion en la tension interfacial y un incremento en la

adhesion interfacial entre el PP y la fibra de candelilla(Tomlal, y otros, 2009).
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Figura 3. 34 Modelo para la formacion de interface entre MAPP y los grupos
hidroxilos de la celulosa presentes en la naturaleza de la fibra

También se representa en formal general la interaccion interfacial de la celulosa de la
fibra de candelilla con la matriz polimérica del PVC (Figura 3.35) propuesta por Ahmad
Mazatusziha (Ahmad, y otros, 2010) donde report6 la interaccion interfacial entre la cascara

de arroz y el PVC. La interaccion se lleva a cabo entre los enlaces del hidrogeno de la matriz

75



polimérica y el oxigeno de la parte de la celulosa debido a que el cloro es muy electronegativo
que provoca que el hidrogeno de la matriz polimérica presente una ligera carga positiva por lo
tanto atraiga al oxigeno de la celulosa y presente una interaccion interfacial entre fibra y

matriz polimérica.
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Figura 3.35 Modelo para la formacion de interface entre el PVC y los grupos
hidroxilos de la celulosa presentes en la naturaleza de la fibra
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Conclusiones

El residuo de fibra de candelilla puede ser usado como relleno reforzante en las
matrices poliméricas de PP y PVC para formar compdsitos el cual reducird costos y dando
beneficios ambientales. El estudio presentado en este informe es el primer antecedente de
investigacion de la fibra de candelilla en el drea de compositos biodegradables con matrices
poliméricas. Las futuras investigaciones se enfocaran en otras areas de concentracion como el
mejoramiento en las propiedades de los compositos por la optimizaciéon de muchos parametros
tales como el tamafo de fibra, la orientacion de la fibra, agentes de acoplamientos apropiados,
modificacion quimica de las matrices poliméricas o fibras y la incorporacion de otras matrices
poliméricas. A continuacion se presentan las conclusiones de los compdsitos de PVC y PP

respectivamente.
Compositos de polipropileno con relleno de fibra de candelilla.

Las propiedades mecanica dinamicas y reoldgicas de la fibra de candelilla como
reforzante en termoplasticos de PP a diferentes porcentajes de relleno de carga, tamafio de

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

Los resultados de andlisis gravimétrico mostraron los porcentajes de composicion de
celulosa, hemicelulosa, lignina y cera de la fibra de candelilla. El porcentaje de celulosa esta
dentro del rango de composicion comparada con otras fibras naturales de residuo como el
bagazo de cafia de azlcar. El porcentaje de composicion de cera es no significativo para

afectar en las caracterizaciones del compdsito.

Los resultados de distribucion de tamafio de fibra mostraron unano uniformidad
significante en los tamanos de fibra de 420 pm teniendo tamafios desde 350 a 750 micras
afectando en la compatibilidad de la fibra con la matriz polimérica.Las distribucion del tamafio

de 150 um mostré mejor uniformidad al tener particulas de 100 a 190 pm.

Los resultados de reologia presentaron altas viscosidades para los compositos de un
tamafio de 420 um a un porcentaje de refuerzo de 10 y 15 per comparados con los otros
compdsitos, esto significa que no hay una buena distribucion de la fibra en el compdsito ya

que al aumentar el porcentaje de refuerzo y el tamafio de la fibra, aumenta el area especifica de
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la fibraasi como el esfuerzo cortante provocando una disminucion en la interaccion interfacial

entre la fibra- matriz.

El efecto del agente de acoplamiento Polybond en los compositos se mostré en los
resultados de andlisis dindmico mecanico (DMA). El incremento del modulo de
almacenamiento, asi como la disminucion de energia en el factor de pérdida mostraron que al
afnadir el Polybond 3002 mejora la interaccion interfacial entre la fibra de candelilla y el
polipropileno. Sin embargo para los compdsitos con un porcentaje de 10 y 15 pcr de un
tamano de fibra de 420 um no muestra incrementos en el modulo de almacenamiento y para
un porcentaje de 10 pcr del mismo tamafio de fibra tiene el pico tand mas alto que el del PP
purolo que significa que no presenta una buena interaccion interfacial entre la fibra y la matriz

polimérica.

Se realizaron las pruebas de impacto de tipo Gardner e Izod para los compoésitos
procesados por extrusion y moldeo por inyeccién respectivamente. Los resultados de
resistencia al impacto para compoésitos procesados por extrusion no fueron favorables al
disminuir hasta un 41% la resistencia comparado con el PP. Por este método de procesado no
se mejord la interaccion interfacial entre la fibra y matriz debido a posibles causas como la
relacion de alimentacion fibra — PP no fue la adecuada debido a no contar con un alimentador
de fibra causando una mala distribucion de la fibra en el composito. Por otro lado resultados
de resistencia de impacto por el método de moldeo por inyeccion la mayoria de los compdsitos
mantuvieron la energia absorbida antes de la fractura comparada con el PP excepto los
compositos de un tamano de fibra de 420 micras a un porcentaje de relleno de 10 y 15 per al

presentar una disminucion del 12% de resistencia de impacto comparado con el PP.

El moédulo de Young, la resistencia tensil y deformacion tensil en el punto de cedencia
y a la rotura fueron evaluadas en las pruebas tensiles a los compoésitos con compatibilizante.
El médulo de Young se increment6 un 18% y 22% en los compositos de un tamaio de fibra
de 150 y 420 micras respectivamente lo que significa que la fibra le proporciona mayor
rigidez al compdsito en comparacion de PP puro. La resistencia tensil en el punto de cedencia
(resistencia maxima soportada por el material) se increment6 10% y 12%en los compositos de
un tamafio de fibra de 150 y 420 micras respectivamente en comparacion con el PP lo que

significa que los compdsitos tienen mayor resistencia bajo cargas extremas que el PP. La
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mayoria de los compdsitos mantuvieron la deformacion tensil en el punto de cedencia en
comparacion con el PP, esto significa que los compositos mantienen la longitud de elongacion
donde se presenta el esfuerzo méximo igual que el PP excepto los compdsitos de un porcentaje
de relleno de 15 per en los dos tamafios de fibra que mostraron una disminucion de un 14% la
deformacion comparado con el PP puro. Por ultimo se evalud la resistencia y deformacion
tensil a la rotura los compdsitos. Los compositos mantienen la resistencia tensil a la rotura
comparado con el composito lo que significa que hay una buena interaccion interfacial entre
fibra y matriz. Sin embargo la deformacion tensil a la rotura disminuyo significativamente
hasta 58% y 85% para compositos de tamafios de fibra 150 micras y 420 micras
respectivamente en comparacion de la matriz del PP lo que significa que la fibra disminuye la

elongacion a la rotura el cual muchos autores reportan resultados similares en esta propiedad.

En base a todos los resultados, los compodsitos de un tamafio de 150 micras a
porcentajes de relleno de fibra 5 y 10 pcr en peso ademas del compdsito de un tamafo de fibra
de 420 micras aun porcentaje de 5 pcr procesados por el método de moldeo por inyeccion
presentaron los mejores resultados en las propiedades reoldgicas, dindmicas y mecanicas. Los
compositos de un tamafio de fibra de 420 micras y porcentajes de relleno de 10 y 15 per si
mantienen algunas propiedades como mecanicas excepto la resistencia al impacto y la
deformacioén tensil en el punto de cedencia debido a presentar débiles interacciones fibra-
matriz las cuales se observan en las pruebas de reometria y DMA. Se puede resaltar también
que es posible incrementar la fibra de candelilla en la matriz de PP al no observar
disminuciones significativas en las propiedades mecanicas lo que significa que no hay
aglomeraciones de fibra aun que disminuyan o empeoren la interaccion interfacial entre la

fibra — matriz.

Se concluye en este estudio que se puede afadir fibra de candelilla para formar

compositos con el PP para satisfacer las demandas de servicio y uso del PP.
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Compositos de PVC con relleno de fibra de candelilla.

Las propiedades mecanicas, dindmicas y reoldgicas de la fibra de candelilla como
reforzante en termoplasticos de PVC a diferentes porcentajes de relleno de carga, tamafio de

fibra, fueron las propiedades investigadas.

Los resultados de reologia presentaron altas viscosidades para los compositos de
porcentajes de refuerzo de fibra a 15 pcr comparados con los otros compdsitos, esto significa
que no hay una buena distribucion de la fibra en este composito ya que al aumentar el
porcentaje de refuerzo y el tamafio de la fibra aumenta el area especifica de la fibra asi como
el esfuerzo cortante provocando una disminucion en la interaccion interfacial entre la fibra-

matriz.

En los resultados de DMA presentaron un incremento en el médulo de almacenamiento
de un 30% para el compdsito de un tamafio de fibra de 420 micras y un porcentaje de relleno
de 5 pcr en peso en comparacion con el PVC lo que presenta una interaccion interfacial entre
la fibra y matriz de PVC, en el resto de los compdsitos mantienen el modulo de
almacenamiento en comparacion con el PVC. Por otro lado los compdsitos presentaron una
ligera disminucion en el pico de tan 6 comparado con el PVC este pardmetro mostré una

posible interaccion entre la fibra de candelilla y PVC.

Los resultados de resistencia al impacto no fueron favorables para los compositos de
PVC con fibra de candelilla al disminuir la resistencia significativamente hasta un 64% al
incrementar el porcentaje de fibra de candelilla para un tamafio de fibra de 150 micras en
comparacion con el PVC puro. Para compdsitos de un tamafio de fibra de 420 micras
disminuye la resistencia un 61% pero no se presentd una linealidad en los resultados de
resistencia al impacto con el incremento de porcentaje de fibra debido a una no uniformidad

de tamafios de particula afectando seriamente en la distribucion de la fibra en el composito.

En base a los resultados anteriores los compdsitos presentan una interaccion interfacial

entre la fibra y el PVC sin embargo no es suficiente para mantener la resistencia al impacto.
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Finalmente se concluye que se pueden procesar compodsitos de PVC con fibra de
candelilla pero se tendra que mejorar la interaccion interfacial, la distribucion de la fibra y el

método de procesado para tener buenas propiedades mecanicas.
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Recomendaciones

A continuacion se da una lista de recomendaciones para mejorar las propiedades de los

compositos.

e Aumentar el porcentaje en peso de carga del agente de acoplamiento a un 10
per para observar la influencia en la interaccion interfacial fibra — matriz

e Emplear tamices con numeros de malla de 40, 60, 80 y 100 para separar
efectivamente los tamafios de fibra y aumentar su uniformidad.

e Realizar un estudio para el efecto que produce un tamafio de fibra 250 micras
en los compositos.

e Realizar un tratamiento quimico a la fibra de candelilla o afiadir adecuados
agentes de acoplamiento para mejorar la interaccion interfacial fibra — matriz de
compositos de FC/PVC

e Realizar compositos con mayor cantidad de refuerzo de fibra de candelilla de
20y 30 per en peso.

e Realizar procesado de compositos en el extrusor de doble usillo para que exista

una mejor homogenizacion entre la fibra y la matriz polimérica.
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ANnexo

A.1. Propiedades tipicas del PP pro-fax 6523 de la hoja de especificacion.

Tabla A 1 Propiedades tipicas del polipropileno pro-fax 6523

Fisicas Método Valor Unidad
Densidad- gravedad especifica ASTM D792 0.9 g/em’
Indice de fluidez(230 °C/2.16 Kg ASTM D 1238 4.0 g/10min
Mecanicas

Resistencia tensil en el punto de cedencia ASTM D 638 33.8 MPa
(50mm/min)

Deformacion tensil en el punto de cedencia | ASTM D 638 12 %
Impacto

Impacto Izod con muesca ASTM D 256 43 J/m
Dureza

Dureza Rockwell ASTM D 785 86
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