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RESUMEN

En el presente trabajo se obtuvieron y caracterizaron térmicamente pellets de un material
compuesto de polipropileno (PP) reforzado con particulas de fibras de agave Angustifolia
Haw mediante proceso de extrusion. La metodologia se dividio en tres etapas. La primera
fue la obtencién y caracterizacion fisica de las particulas de fibra. Las fibras fueron
sometidas a un tratamiento quimico con hidréxido de sodio (NaOH) al 5% y sellados con
acido acético (CHsCOOH). Posteriormente, a través de un proceso de molienda, se
obtuvieron fibras de tamafio en un rango de 3UU"m a 75”m para ser secadas en un horno
de conveccion y eliminar la humedad. Consecutivamente, se caracterizaron mediante las
técnicas de difraccion de rayos X (DRX) y espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR). La segunda etapa consisti6 en la elaboraciobn de los materiales
compuestos. Se prepararon mezclas de material compuesto con concentraciones al 1.5,
3y 5% de fibra tratada (F.T) y fibra no tratada (F.N.T), asi como una muestra de material
testigo (material puro de PP). Al mismo tiempo, se realizaron pruebas piloto con la
variacion de parametros de temperatura, velocidad y ndmero de ciclos, para la
determinacion de los parametros Optimos de extrusion, los cuédles fueron analizados
mediante la observacion fisica y andlisis FTIR, obteniéndose asi los filamentos y
posteriormente peletizados. En la tercera etapa, se realizd la caracterizaciéon térmica de
los pellets mediante las técnicas de FTIR y calorimetria diferencial de barrido (DSC) para
conocer las caracteristicas térmicas del material compuesto. Finalmente, se pudo
comprobar que las particulas de fibras mejoran la estabilidad térmica y las propiedades

del material compuesto.

Palabras clave: Particulas de fibra, material compuesto, caracterizacion térmica.



ABSTRACT

In the present work, pellets of a polypropylene (PP) composite material reinforced with
agave Angustifolia Haw fiber particles were obtained and thermally characterized by
extrusion process. The methodology was divided into three stages. The first was the
obtaining and physical characterization of the fiber particles. The fibers were subjected to
a chemical treatment with 5% sodium hydroxide (NaOH) and sealed with acetic acid
(CH3COOH). Subsequently, through a grinding process, size fibers in a range of 300 "m
to 75"m were obtained to be dried in a convection oven and remove moisture.
Consecutively, they were characterized by X-ray diffraction (XRD) and Fourier transform
infrared spectroscopy (FTIR) techniques. The second stage consisted of the elaboration
of the composite materials. Mixtures of composite material with concentrations at 1.5,3
and 5% of treated fibre (F.T) and untreated fibre (F.N.T) were prepared, as well as a
sample of core material (pure PP material). At the same time, pilot tests were carried out
with the variation of temperature, speed and number of cycles parameters, to determine
the optimum extrusion parameters, which were analyzed by physical observation and
FTIR analysis, thus obtaining the filaments and subsequently pelletized. In the third stage,
the thermal characterization of the pellets was carried out using FTIR and differential
scanning calorimetry (DSC) techniques to determine the thermal characteristics of the
composite material. Finally, it was found that the fiber particles improve the thermal

stability and the properties of the composite material.

Keywords: Fiber particles, composite material, thermal characterization.
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ASPECTOS

CAPITULO 1 PRELIMINARES



1.1.- PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El estado de Oaxaca es considerado uno de los lugares con mayor produccién de mezcal
dentro del pais, actualmente en sus comunidades se emplean principalmente dos
especies de agaves para la obtencién de esta bebida, dentro de las cuales se encuentran
el Agave angustifolia Haw y Agave potatorum Zucc (Berumen Barbosa, 2009). Siendo la
primera la mas empleada debido a su proceso de siembra y cultivo de manera extensiva
(Equiarte & Gonzélez, 2007). Durante el proceso de obtencién de esta bebida,
Unicamente se emplea el tallo o pifia por lo que el productor sélo aprovecha el equivalente
al 45% en peso del agave y las hojas que en su conjunto representan el 55% restante,
son desechadas y abandonadas en el campo a cielo abierto, contaminando el ambiente
debido a la forma inapropiada a que son expuestas para su degradaciéon (Cortés &
Garcia, 2016).

En la actualidad las fibras obtenidas del desecho agroindustrial de la produccion del
mezcal no son aprovechadas para su uso industrial debido a la falta de conocimiento de
sus propiedades fisicas, quimicas, térmicas y mecanicas que ayudan a conocer los
requerimientos que estas puedan cubrir en las diferentes areas de la industria, esto en
comparaciéon con otras fibras como el sisal, yute, kenaf, abaca, lechuguillay coco (Kestur
G. et al., 2009),(Bujjibabu et al., 2017).

Sin embargo, debido al creciente interés en la blUsqueda de materiales alternativos
reforzados con atributos similares a los ya existentes, se estudian las propiedades de
fibras naturales como refuerzo de materiales compuestos de matriz polimérica, buscando
la reduccién del uso de las fibras sintéticas convencionales y con ello disminuir el impacto
ecolégico debido al alto consumo energético para la produccién de estos, las condiciones
de abrasién y dificultad de reciclaje de las mismas, en comparacion con las fibras
naturales las cudles requieren de pocos niveles de energia para su procesamiento, son
una materia prima renovable lo cual facilita su disponibilidad, por lo que con su
implementacion no sélo se logra evitar el uso de materiales sintéticos, si no reducir el

impacto generado por la fibora como residuo.



Por ello con esta investigacion se pretende generar informacién que permita al material
compuesto reforzado con particulas de estas fibras ser implementado en procesos
industriales aplicables al moldeo por extrusibn e inyeccidon, permitiendo asi el

aprovechamiento de estos desechos y contribuyendo al beneficio de los pequefios

productores.



1.2.- JUSTIFICACION

La importancia del uso de los materiales poliméricos a nivel mundial ha llevado a realizar
diversas investigaciones acerca de la combinacién de estos materiales de origen sintético
con materiales organicos con el fin de contribuir en las actividades econdmicas que
generan estos tipos de productos. Actualmente, se observa interés hacia el
aprovechamiento de los recursos naturales con amplia disponibilidad, caracteristicas
homogéneas y bajo costo con el objetivo de beneficiar tanto en el campo técnico,
econdémico y ambiental a las diversas regiones del pais, por lo que se han dirigido

investigaciones principalmente a los subproductos agricolas.

En este caso, es importante buscar alternativas de usos de las fibras del agave mezcalero
(Angustifolia Haw) con un mejor impacto en el ambiente, cuya produccion es de las
actividades mas importantes en las distintas regiones del estado de Oaxaca (Garcia-
Méndez et al., 2020), especificamente en la region de los valles centrales, esto debido a
gue se cuenta con una produccidon cada vez mayor de esta planta, en consecuencia, a la
demanda aumentada de los productos mezcaleros en los ultimos afos, incrementando la
produccién nacional en un 40%, equivalente a 8,099,591 litros de mezcal, de los cuales
en el estado se producen entre el 85% - 90% de la cantidad total, a su vez, el 88.11 % se
obtiene a partir de la variedad del Agave angustifolia, segun el informe estadistico del
Consejo Regulador del Mezcal (CRM, 2020) y el consejo Mexicano Regulador de la
Calidad de Mezcal A.C. (COMERCAM, 2022), teniendo asi una mayor cantidad de

residuos.

Sin embargo, hoy en dia en la industria podemos encontrar con mayor facilidad estos
materiales combinados conocidos como materiales compuestos, con refuerzos sintéticos
como las fibras de carbono y/o fibras de vidrio, debido a esto, las empresas fabricantes
de materiales compuestos se han direccionado en la busqueda de materiales alternativos
gue ofrezcan prestaciones similares a las ya existentes, en ese sentido las fibras
naturales son un sector en claro desarrollo, incluso con ciertas ventajas en ciertos campos
de aplicacién como en el aislamiento acustico (en construccidn) ya que presenta mejores

propiedades acusticas, disminuye la vibracion, contribuye a la seguridad pasiva, pueden



ser triturados, reutilizados y quemados produciendo menor contenido de cenizas (Valea
et al., 2005). Al mismo tiempo, las fibras de celulosa ofrecen un médulo y resistencia
especifica elevada, una relacién longitud / diametro adecuado, baja densidad, minima
abrasién sobre los equipos de procesamiento, ausencia de riesgos para la salud durante

su manipulacion, biodegradabilidad y bajo coste.

Es por ello que con este trabajo se pretende generar informacion acerca del uso de las
particulas de las fibras de Agave angustifolia Haw al ser incorporado a un polimero para
formar un material compuesto con propiedades mecanicas y térmicas que permitan su
implementacién en procesos de conformado como el proceso de extrusién e inyeccion,
aprovechando las ventajas en el campo técnico, pero también en el &mbito econémico ya
gue estas fibras son un sub producto de la elaboracion de mezcal en el estado (Cortés
& Garcia, 2016), (Garcia et al., 2020), (Hidalgo et al., 2015), (Silva et al., 2009), por lo
gue sus costos son bajos y resulta de esta manera, un recurso explotable del cual se

puede obtener una retribucién econdmica para los productores oaxaquefios.



1.3.- OBJETIVOS

1.3.1.- OBJETIVO GENERAL

Evaluar las propiedades fisicas 'y térmicas del material compuesto
(polipropileno/particulas) obtenidas por un proceso de extrusion, para determinar el
comportamiento del material mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC) vy

espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR).

1.3.2.- OBJETIVOS ESPECIFICOS

* Modificar las fibras superficialmente a través de un proceso alcalino con hidroxido
de sodio (NaOH) y recubrirlas con &cido acético (CHsCOOH).

* Obtenery controlar el tamafio de las particulas de celulosa a través de un proceso
mecanico de pulverizado y posteriormente tamizado.

 Determinar las propiedades quimicas de las particulas tratadas y no tratadas
mediante la técnica de difraccién de rayos x (DRX) y espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR) con la finalidad de conocer la rigidez del material
de refuerzo y el efecto del tratamiento alcalino.

e Obtener filamentos de material compuesto mediante el proceso de extrusidon con
una matriz de polipropileno reforzada con particulas de agave de la variedad
Angustifolia Haw tratadas y no tratadas, variando las concentraciones en el
compuesto respecto al peso en 1.5%, 3% y 5%.

* Obtener pellets del material compuesto a través del proceso de peletizado de los
filamentos y determinar las propiedades fisicas y térmicas a través de andlisis DSC

y FTIR.



1.4.- HIPOTESIS

Al agregar particulas de fibras de Agave angustifolia Haw tratadas superficialmente, como
refuerzo en diferentes concentraciones en la elaboracion de materiales compuestos con
matriz de polipropileno obtenidos mediante proceso de extrusion, las particulas de fibras

contribuirdn en mejorar la estabilidad térmica y las propiedades del material compuesto.



1.5.- ANTECEDENTES

En la actualidad la basqueda y el desarrollo de nuevos materiales es cada vez mayor y
se ha centrado en propuestas que cumplan con requisitos estructurales y de disefio con
una conciencia ambiental, que permitan reducir el impacto gracias a las ventajas en sus
propiedades, las cuéles se buscan mejorar a partir de la fusion de dos o mas elementos
con propiedades fisicas y quimicas diferentes, con el objetivo de obtener un nuevo
material con propiedades y caracteristicas mejoradas que las que poseen los
constituyentes actuando por separado, conformado por una fase continua y de mayor
presencia llamada matriz y una fase discontinua denominada refuerzo, presente en

menor proporcién, los cuéles conforman a un material compuesto.

Para constituir estos materiales es necesario el estudio de las propiedades de sus
elementos, tanto del polimero a utilizar como matriz, de las cuéles hoy en dia estas
propiedades se conocen gracias a la aportaciéon de los fabricantes, asi como de la

implementacién de las fibras naturales.

Para ello se han realizado diversas investigaciones que han permitido la disponibilidad
de datos mejorados sobre las propiedades de materiales compuestos con fibras naturales
entre las que destacan el yute, cafia de azlcar, lechuguilla y coco, cuyas
caracterizaciones permiten abrir las areas de desarrollo de estos materiales para evaluar
la efectividad de su procesamiento, el impacto de entornos diferentes en sus propiedades
y para encontrar areas de aplicaciéon adecuadas para cada una de ellas, tal es el caso del
yute que menciona Kestur G. et al.(2009) obteniendo parametros que han permitido la
implementacion de esta fibra en un material compuesto para la industria textil, en el cual
obtuvieron que la tela de yute puede estirarse hasta aproximadamente el doble de su
longitud original como compuesto, una caracteristica util en el disefio de prendas en esta

area.

En este caso las fibras de agave han sido estudiadas en “Caracterizacion de propiedades
mecanicas de fibras de Agave angustifolia Haw” (Caballero et al., 2008), en donde se
determina la resistencia Ultima a la traccién, porcentaje de deformacion y médulo de

elasticidad de las fibras de las hojas del agave segun su ubicacioén, lo que permite conocer



en forma detallada las caracteristicas de estas fibras y sus variaciones mecanicas
comparadas con otras fibras, de donde se encuentra mayor relacién con fibras de sisal y
henequén; por lo que se concluye que su principal aplicaciéon puede ser como material
de refuerzo asi como aplicacion en los geotextiles para la recuperacion de suelos
erosionados. De la misma manera Cortés & Garcia (2016) en su investigacion: morfologia
de las fibras de bagazo obtenidas del proceso de elaboracién del mezcal y efectos sobre
sus propiedades de traccion, concluyen que teniendo en cuenta las propiedades
mecanicas de traccién en funcién de los diametros, longitudes de calibre y tasa de
deformacién, las fibras de bagazo de esta misma especie de agave utilizadas para la
produccién del mezcal tienen un gran potencial para su uso como material de refuerzo

para la elaboracion de biocompuestos.

Por otro lado Garcia et al. (2020) en su estudio: propiedades termoquimicas y mecanicas
de traccion de la fibras extraidas mecanicamente de hojas de Agave angustifolia Haw,
determinaron que la composicién quimica de las hojas de esta especie es de: 61,8% de
celulosa, 18,1% hemicelulosa, 11,2% lignina, 7% agua y 1,76% de ceniza, valores
comparables a los de otras fibras lignocelulésicas. En cuanto a las propiedades
mecanicas de traccion, se obtuvo que la resistencia a la traccibn aumentdé con una
disminucién del diametro en la fibra mientras que el médulo de Young aumenté de 7.28
a 10.10 GPa en relacién con el aumento en la longitud del calibre (10 a 20 mm), aunque
no representa una diferencia estadistica representativa. La temperatura de
descomposicion de las fibras resultd6 ser de 260°C a 400°C y se le relaciona con la
degradacion de sustancias como la hemicelulosa y celulosa, lo que significa que son
térmicamente estables hasta esa temperatura, probablemente debido a su mayor
cristalinidad y contenido de lignina, por lo que concluyen que las fibras foliares de Agave
angustifolia Haw pueden utilizarse en aplicaciones técnicas como material de refuerzo en
una matriz polimérica que pueda procesarse a temperaturas inferiores a 185°C debido a
la degradacion de los componentes de holocelulosa, hemicelulosa y celulosa, que
comienzan a 190°C, esto de acuerdo a los resultados obtenidos en los analisis

termogravimétrico (TGA) y DSC de la fibra de agave.

Sin embargo, la composicion de materiales compuestos con fibras lignocelul6sicas
muchas de las veces resultan fibras dispersas fisicamente en una matriz polimérica, lo

gue provoca una mala adherencia entre la matriz y el refuerzo y por consecuencia las



propiedades mecanicas son malas (Kestur G. et al., 2009) y para obtener un material con
propiedades competitivas es necesario que se logre una buena interfase entre el material
de refuerzo y la matriz, esto puede lograrse gracias a la modificacion de la superficie del
refuerzo o bien la implementacion de agentes compatibilizantes, aunque si bien, existen
maquinas de moldeo por extrusidn e inyeccién comunes en la industria para el procesado
de estos materiales compuestos con los que se tiene la capacidad de dispersar las fibras
de manera uniforme por toda la matriz (Sallih et al., 2014), puede resultar fundamental la
aplicacion de un tratamiento superficial para ayudar a mejorar la adherencia, aumentar la

resistencia y posiblemente una mayor durabilidad del material (Kestur G. et al., 2009).

Por su parte, Mechakra et al. (2015) estudi6 las propiedades mecanicas de un material
compuesto con matriz de polipropileno con fibras cortas de Alfa con un tratamiento
guimico optimizado que es el tratamiento alcalino con una solucion de hidréxido de sodio
(NaOH), el mas comun por razones econémicas, aplicados en diferentes duraciones (24
y 48 horas) y a las diferentes composiciones del material que van del 10%, 20% y 30%.
En esta investigacion se obtuvieron los compuestos por un proceso de extrusion y
posteriormente se inyectaron por una prensa de inyeccion para obtener los especimenes
para los ensayos. Una observacion mediante un microscopio electronico de barrido
(MEB) permiti6 determinar el impacto de este tratamiento en el material debido al
importante aumento del médulo de Young que vari6 de un 19,69 % al 132,33% con
respecto al polipropileno puro y de la resistencia a la traccién de 11,33% a 30,45% con
respecto a las fibras no tratadas para el 30%, por lo tanto, presenta una alta rigidez.
Concluyendo asi, que la duracidon del tratamiento quimico de 24 horas, dio mejores
resultados que la de 48 h y haciendo la comparacion en esta misma investigacién es
importante mencionar que los estudios de otras fibras muestran caracteristicas

mecanicas inferiores a las obtenidas en este estudio.

El uso de fibras naturales tiene ventajas como ser menos abrasivas para las herramientas
y no causan grandes problemas en las personas que lo manipulan, ademéas de que son
materiales econdmicos que ya han terminado su ciclo de vida, por lo que su uso se ha
extendido a sectores de investigacion como la construccién, automotriz, la aviacién vy el

area textil (Kestur G. et al., 2009).



Por otra parte, en México se han realizado trabajos de investigacion de grado a cerca de
las fibras de agave de diferentes especies, tal es el caso del Agave Tequilana Weber en
“Analisis de compuestos reforzados con fibra natural de agave en piezas moldeadas por
inyeccion” (Vargas R., 2014). En donde se estudié el compuesto con fibras de 3mm de
longitud aproximadamente para generar finalmente piezas a través del moldeo por
inyeccion de este compuesto con una concentracion del 5%, enfocdndose en la
evaluacién del efecto del tratamiento superficial alcalino utilizando hidréxido de sodio
(NaOH), concluyendo que después del tratamiento los compuestos con fibra de agave
presentaron mejoras en las propiedades mecanicas de flexion, asi como en la resistencia
al impacto, mientras que en las propiedades de tension se vieron reducidas a
consecuencia de la pobre adhesiéon interfacial de los materiales a consecuencia del
tamafio de las particulas del refuerzo. Ademas de determinar el efecto de las condiciones
de control en el proceso de moldeo por inyecciéon sobre las piezas generadas,
modificando las variables de presidon de inyeccion, la velocidad de inyeccién, el colch6n
y la temperatura de fundido. Concluyendo que la velocidad de inyeccién mostré no tener
efecto sobre la resistencia a la tensién y flexiébn. En caso de usar refuerzos sin procesos
de limpieza, en forma de polvos u otra morfologia que dificulte la orientacién de las
particulas dentro de la cavidad del molde, la presion de inyeccion debera ser menor o de

56Kg/cm2

En el estudio de otras fibras, Bujjibabu et al. (2017) evalla el uso de los residuos fibrosos
de plantaciones de banano y coco como refuerzo de polipropileno termoplastico
considerando aspectos como la absorcion de agua, fabricando las muestras del material
compuesto utilizando extrusoras de doble husillo y maquinas de moldeo por inyeccién
con diferentes cargas de fibra. Evaluando las propiedades mecanicas como la resistencia
a la traccion, la resistencia a la flexién y la resistencia al impacto. Se obtuvo que la
resistencia al impacto del compuesto reforzado con platano y fibras de coco aumenta
hasta un 10% en peso de fibra y luego disminuye, en cuanto a la absorcién de agua que
se realizo a tiempos diferentes de 24h, 48 h'y 72 h se observé un ligero aumento en la

absorcion de humedad con respecto al aumento en el tiempo de remojo.

En cuanto a las fibras de Agave angustifolia Haw, Ruiz Jiménez (2016) en: Estudio
mecanico de un composite adicionado con fibras de agave, se obtuvo un material

compuesto a partir de una matriz de polietileno de alta densidad reforzado con fibras de
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esta especie de agave, los materiales fueron elaborados por proceso de extrusién e
inyeccién, de dénde concluyeron que el compuesto, resulté con un aumento en sus
propiedades mecanicas al adicionar un 10% en peso de fibras de bagazo de agave,
especialmente en el mdédulo de elasticidad y el porcentaje de elongacion. Respecto al
tratamiento quimico aplicado a las fibras con una solucién al 5% de NaOH, concluyen no
haber observado cambio significativo en el caracter hidrofilico de las fibras, sin embargo,
las fibras tratadas mostraron una mejor adherencia interfacial entre la fibra / matriz. Al
mismo tiempo la cristalinidad del polietileno de alta densidad se vio disminuida por la

adiciéon de las fibras de refuerzo.

De esta investigacion se concluye ademas que debido a que este material tiende a resistir
fuerzas a tension sufriendo una deformacion minima puede ser implementado en piezas
gue requieran de una alta estabilidad dimensional, piezas para la construccién y

conduccién, ldminas, cajas, embalajes, mobiliario urbano, muebles en general.

Por su parte De Jesus Angulo (2020), en “Elaboracién de un material compuesto para
impresion 3D” desarroll6 un filamento de material compuesto con una matriz de
polipropileno reforzada con fibras de Agave angustifolia Haw extraidas mediante un
proceso mecdénico, las cuales fueron caracterizadas fisicamente para después ser
tratadas quimicamente con una solucion de NaOH al 5% para mejorar el caracter
hidrofilico de las fibras, se elaboraron filamentos de material en concentraciones del 1.5
%, 3%, y 5% tanto para fibras tratadas y no tratadas mediante proceso de extrusion, los
cuales fueron utilizados para la fabricacién de probetas impresas en 3D, posteriormente
fueron sometidas a pruebas de torsion aparente en donde se observ6 y concluyé que a
mayor concentracién de fibra las probetas tienden a ser mas rigidas, por lo tanto, las
deformaciones son menores. De este trabajo se comprobd ademdas derivado de los
andlisis realizados a las particulas de fibora TGA, DSC y DRX, que las fibras tratadas
presentan mayor pérdida de masa y mayor indice de cristalizacion debido al tratamiento
realizado por lo que resultan ser méas rigidas y térmicamente mas estables en
comparaciéon con las fibras no tratadas, ya que su proceso de degradacién inicia por
encima de los 251 °C y 220°C respectivamente. Finalmente, los resultados obtenidos
pudieron comprobar que los filamentos obtenidos en esta investigacién son funcionales
para ser utilizados en procesos térmicos de extrusion e inyeccién, con un uso potencial

en la manufactura aditiva
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2.1.- MATERIALES COMPUESTOS

Un material compuesto es la combinacion de un material como matriz y un material de
refuerzo con el fin de obtener propiedades y caracteristicas especificas y mejoradas, en
las que la matriz proporciona soporte al refuerzo y actia como un medio de transferencia
de carga entre fibras (Elanchezhian et al., 2018). Actualmente, la mayoria de los

materiales compuestos utilizados estan basados en matrices poliméricas.

La adicion de fibras naturales a una matriz polimérica resulta en un compuesto con
caracteristicas mecanicas particulares, esto debido a diversas modificaciones que se
pueden realizar tanto en el refuerzo como en la matriz (Kestur G. et al., 2009). Depende
de los porcentajes de concentracion y las longitudes de las fibras implementadas, asi
como de las modificaciones a la superficie de la fibra. El refuerzo determina en gran
medida estas propiedades mecanicas debido a su tipo, forma y posicionamiento puesto
que un alto contenido de refuerzo fibroso produce una alta resistencia a la traccién (que
aumenta con la longitud de la fibra), pero no necesariamente confiere una mayor rigidez

(Martin et al., 2013).

En los compuestos poliméricos, la resistencia al impacto, depende de la naturaleza de la
fibra, el polimero y la union entre ambos materiales, en Elanchezhian et al. (2018) se
estudiaron las propiedades mecanicas del abacd, yute y sisal, de donde se obtuvo que
aun que las propiedades varian de unafibra a otra, laresistencia de todos los compuestos

aumenté con la carga de fibra.

Por otro lado, Sanjuan & Jasso (2009)en el andlisis de la fibra de Agave tequilana Weber
y fibras de henequén como refuerzo en una matriz de polipropileno virgen y de consumo,
implementando un agente de acoplamiento para mejorar la interaccion refuerzo-matriz,
obtuvieron que los compuestos con fibra de henequén presentaron valores ligeramente
menores en el médulo de flexiéon, la resistencia Gltima y deformacion a la rotura que los
reforzados con fibra de agave, atribuyéndole este hecho al menor contenido de celulosa
y lignina en el henequén. Por lo que el efecto reforzante en traccién resulté superior con

la fibra de Agave tequilana Weber.
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2.2.- FIBRAS NATURALES

Las fibras naturales son un material fiboroso extraido de la naturaleza solamente con
pequefias manipulaciones mecanicas, constituidos principalmente por celulosa y lignina,
ademas de otros componentes que se encuentran en menor cantidad como la

hemicelulosa y ceniza (Bodros & Baley, 2008).

Este material representa una gran ventaja de disposicion una vez terminado el ciclo de
vida de las plantas, uno de los motivos por los cuéles se han tomado de la naturaleza
para ser estudiados e implementados como agentes de refuerzos de materiales
compuestos ya que representan bajo costo, ademas de representar ventajas como la
baja densidad, alta rigidez, bajos requerimientos en equipo de proceso,
biodegradabilidad, son menos abrasivas para las herramientas y equipo de proceso asi
como para las personas que lo manipulan durante su procesamiento (Bledzki & Gassan,

1999), (Kestur G. et al., 2009).

Las caracteristicas fisicas y quimicas, asi como sus propiedades mecanicas y térmicas
de las fibras naturales han sido estudiadas con la finalidad de aprovecharlas como
agentes de refuerzo. En este sentido, Dittenber & Gangarao (2012) mencionan que el
contenido de celulosa, lignina, pectina y hemicelulosa en las fibras vegetales influye en
sus propiedades por lo que eliminar la pectina y la lignina se ha vuelto un proceso muy

importante para mejorar el efecto reforzante de las fibras naturales.

Sin embargo, las fibras de las plantas de agave se han estudiado poco, algunas como el
Agave azul (Kestur G. et al., 2013), Agave Salmiana (De Dios Naranjo et al., 2016), Agave
Tequilana Weber (Sanjuan & Jasso, 2009), Agave Angustifolia Haw (Caballero et al.,
2008), (Hidalgo et al., 2015b), (Cortés & Garcia, 2016), (Garcia et al., 2020).

En un material compuesto la valoracion de las fibras naturales es de suma importancia,
la evaluaciéon de propiedades como la densidad y la humedad en comparacion a la fibra
de vidrio, cuya densidad es de 2.6 g/cm3, las fibras naturales como el cafiamo tienen una
densidad de 1.5 g /cm3 (Brown et al., 2006) en donde ademas qued6 demostrado como
una mejor compactacion fibra matriz aumenta ligeramente la absorcion en agua debido a

la formulaciéon con fibra molida, en comparacién con fibras finas y gruesas, lo que a su
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vez muestra una parte de la influencia de la longitud de las fibras para lograr una
distribucion mas homogénea. El contenido de humedad por otro lado, establece los

procedimientos de extraccién, procesamiento y aplicaciones.

Las propiedades de las fibras de bagazo de agave de la variedad Angustifolia Haw, han
resultado estar dentro del rango reportado para otras fibras vegetales (Cortés & Garcia,
2016). Asi como las fibras obtenidas de las hojas de esta misma variedad, mediante un
proceso de enriado desarrollado en las etapas de coccién, primera maceracion,
machacado, segunda maceracién, desfibrado y secado para la extraccion de las fibras
(Caballero et al., 2008) que demuestra que el comportamiento mecanico de las fibras de
esta variedad de agave se relaciona con el comportamiento de fibras de otras variedades
como el sisal, Henequén, americana, Curaua y yute, comparandose principalmente con
las dos primeras, asi como los valores de temperatura de degradaciéon y la composicién
quimica. Las fibras de bagazo de Agave angustifolia evaluados por Hidalgo et al. (2015)
y referenciados por los autores anteriores muestran que la degradacion de la fibra

comienza a 225°C.

2.3.- MATERIALES POLIMERICOS.

Los polimeros son moléculas de gran tamafio, constituidas por “eslabones” organicos
denominados mondmeros, unidos mediante enlaces covalentes (Hermida, 2011). Es
decir, los polimeros son compuestos quimicos cuyas moléculas estan formadas por la
union de otras moléculas mas pequefias llamadas monémeros, generalmente organicas,
las cuéles se entrelazan entre si como si fueran los eslabones de una cadena (Torres &

Centeno, 2014).

Los materiales poliméricos comprenden materiales que van desde los familiares plasticos
al caucho y se trata de compuestos organicos basados en el carbono, hidrégeno y otros
elementos no metalicos caracterizados por la gran longitud de las estructuras
moleculares (Sugawara & Nikaido, 2014). Son materiales que, al ser sometidos a distintos

cambios de temperaturas, se vuelven deformables o flexibles.
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Los polimeros se pueden clasificar segln su origen, considerando la estructura de las

macromoléculas o segun su uso (Hermida, 2011)

 Segln su origen: se clasifican en naturales y sintéticos.
Naturales: Son sustancias producidas por organismos vivos que se emplean sin
modificacién, entre ellos, las proteinas empleadas por las arafias para tejer su tela,

polisacaridos y caucho natural.

Sintéticos: Son macromoléculas creados por el hombre y se dividen en dos categorias
segln su comportamiento al ser calentados: termoplasticos y termorrigidos. Los
primeros se ablandan o funden al calentarse y son solubles en disolventes adecuados,
los termorrigidos, en cambio, se descomponen al ser calentados y no pueden fundirse

ni solubilizarse.

e Segln su estructura: se clasifican en lineal, ramificado, entrecruzado,
homopolimero y copolimero.
*+ Segun su respuesta termo-mecanica: se clasifican en termoplasticos, termo

rigidos, elastbmeros, adhesivos, recubrimientos de superficies y fibras.

2.3.1.- POLIMEROS TERMOPLASTICOS

Estos materiales por lo general se comportan de manera plastica y duactil, pueden ser
conformados a determinadas temperaturas a la que funden y fluyen por lo que pueden
ser moldeados facilmente en una forma deseada la cual conservaréa al enfriarse, pueden
ser recalentados o reconformados sin afectar el comportamiento del polimero debido a
gue la naturaleza de sus enlaces no se modifica radicalmente cuando la temperatura se
eleva, por lo tanto, son reciclables. Los polimeros termoplasticos pueden separarse en

amorfos, cristalinos y semicristalinos (Figura 1).

 Amorfos: El estado amorfo se presenta principalmente en polimeros ramificados,
polimeros tacticos y polimeros con cantidades significativas de dos o mas
constituyentes monoméricos muy diferentes. Son de cadena larga con baja
cristalinidad y se hacen elasticos cuando se calientan por arriba de la temperatura

de transicion vitrea (Torres & Centeno, 2014).
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Cristalinos: Los polimeros con capacidad de cristalizar son aquellos cuyas
moléculas son quimica y geométricamente regulares en su estructura (Beltran &
Marcilla, 2012). Un polimero muy regular que se empaca bien en una red cristalina
sera cristalino y por lo general, mas denso, fuerte y rigido que un polimero
semejante con menor grado de cristalinidad (Torres & Centeno, 2014).

Semicristalinos: Cuando el material semicristalino se enfria desde su estado
liquido, se produce un repentino descenso de su volumen especifico (Hermida,

2011).

(@) (b)

(©)

Figura 1.- Sistema de polimeros: (a) amorfo, (b) cristalino y (c) semicristalino.
Fuente: (Torres & Centeno, 2014).
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2.4.-PROPIEDADES DE LOS MATERIALES POLIMERICOS

2.4.1.- PROPIEDADES MECANICAS

El comportamiento mecéanico de un material refleja la relacion entre la fuerza aplicada y

la respuesta del material (es decir, su deformaciéon) (Sugawara & Nikaido, 2014).

Las propiedades mecanicas de los polimeros dependen fundamentalmente de su
composicion, estructura y condiciones de procesado (Beltran & Marcilla, 2012).
Asimismo, existen otros factores que deben considerarse y son, la naturaleza de la carga

aplicada, su duracién y las condiciones del medio (Sugawara & Nikaido, 2014).

Para caracterizar la respuesta mecanica de un material se puede emplear el ensayo de
traccion que consiste en disponer una muestra de seccion transversal constante
(cilindrica o prismatica, maciza o hueca) en una maquina de ensayos que se encarga de
estirar o comprimir la muestra a una velocidad constante (Hermida, 2011). A partir de
este ensayo se puede obtener el diagrama de esfuerzo-deformacién de un material
(Figura 2) mediante el cual es posible determinar algunas propiedades importantes del
material, tales como su mddulo de elasticidad y si el material es ductil o fragil (Beer et al.,

2012).
Esfuerzo.

La fuerza por unidad de area, o la intensidad de las fuerzas distribuidas a través de una
secciéon dada, se llama esfuerzo sobre esa seccion y se representa con la letra griega g
(sigma) la cual se obtiene al dividir la magnitud de la carga axial (P), entre el area

transversal (A) (Beer et al., 2012) a partir de la siguiente formula: g= P/A.
Deformacion unitaria.

La deformacion normal es un elemento, también conocido como deformacioén unitaria
normal, como la deformacién de un elemento por unidad de longitud (Beer et al., 2012).
La deformacién unitaria se representa por e (épsilon), por lo que se tiene que: e=5/L, de

dénde: 5= Deformacion y L= Longitud total.
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Diagrama esfuerzo- deformacion

Del diagrama esfuerzo-deformacién (Figura 2), es posible determinar si las
deformaciones en la muestra desapareceran después de que la carga sea retirada, en
cuyo caso se dice que el material se comporta eldsticamente, o si resultara en una

deformacion plastica o deformacion permanente (Beer et al., 2012).

La figura 2 muestra una curva tipica esfuerzo-deformacién obtenido de un ensayo en el
que el esfuerzo aplicado varia de forma constante. A pesar de que la respuesta del
material puede ser muy diferente dependiendo de la orientacion del esfuerzo, la forma

general de las curvas es siempre muy parecida (Beltran & Marcilla, 2012). De donde:

(A) Limite de proporcionalidad: Muestra una proporcionalidad entre esfuerzo y

deformacién, es decir el material se comporta siguiendo la ley de Hooke.

(B) Limite eladstico o punto de fluencia: A partir de este punto la deformacién deja de
ser elastica por lo que este punto recibe el nombre de limite elastico o punto de fluencia.
Los esfuerzos y deformaciones correspondientes a este punto reciben el nombre de

esfuerzo limite y deformacién limite, respectivamente.

(C) Esfuerzo maximo: A partir de este punto puede ocurrir que se requiera de un
esfuerzo mayor para seguir deformando el material. El tramo BC, es aproximadamente
horizontal, como consecuencia de que el material se hace ductil y fluye a poco que varie

el esfuerzo aplicado.

(D) Esfuerzo de rotura: corresponde al momento en que el material rompe, con un
esfuerzo de rotura que recibe el nombre de resistencia a la rotura y una deformacién que

en el caso de ensayos de traccion se denomina, alargamiento a la rotura.
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Figura 2.- Diagrama esfuerzo-deformacién de un plastico.
Fuente: (Beltran & Marcilla, 2012)

2.4.2.- PROPIEDADES TERMICAS

Las propiedades térmicas de un material indican los cambios que sufre este mismo a
medida que absorbe energia en forma de calor, entre las propiedades térmicas con las
cuales se puede caracterizar un material se encuentran el punto de fusién, la degradacion

térmica, la temperatura de transicion vitrea y porcentaje de cristalizacion.

Temperatura de degradacién: La degradacion de un material se da cuando este se
deteriora al ser sometido a muy altas temperaturas, el material se quema o carbonizay a
la temperatura a partir de la cual se manifiestan estos cambios en las propiedades fisicas
del material es la conocida temperatura de degradacion, que limita la utilidad del polimero
y representa la temperatura superior a la cual un material puede ser conformado de

manera Util.

La temperatura de fusion: Es la temperatura por debajo de la cudl las cadenas se

organizan para formar regiones cristalinas, por lo que varia en funcidon del grado de
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cristalinidad del material. Representa el cambio del estado de material de estado sélido

a liquido.

La temperatura de transicién vitrea: Define el cambio de comportamiento de material
del estado elastomérico a vitreo. Por debajo de la temperatura de transiciéon vitrea, los
polimeros se vuelven duros y fragiles ya que la movilidad de sus cadenas es muy
restringida por lo que presenta un comportamiento parecido a un vidrio (Askeland et al.,

1963).

El grado de cristalinidad: El grado de cristalinidad se ve afectado por las caracteristicas
de la cadena polimérica y de fabricacion del material. La cristalinidad produce una pérdida
de transparencia del polimero y afecta en las propiedades fisicas, mecanicas, térmicas y

de degradacién de un material.

En la figura 3 se pueden observar algunas temperaturas y estructuras criticas que se

presentan en los materiales termoplasticos.

Figura 3.- Efecto de la temperatura en la estructura y
comportamiento de materiales termoplasticos.
Fuente: (Askeland et al., 1963)
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2.4.3.- TECNICAS DE CARACTERIZACION TERMICA

Pueden clasificarse en funcién del fendmeno fisico o quimico que se registra en funcion
de la temperatura, en dénde cada técnica evalla la variacién o los cambios en una

propiedad en funcién de un programa térmico.

Calorimetria diferencial de barrido (DSC): En esta técnica se evalia el calor y la
temperatura de las transiciones y de las reacciones en dénde el comportamiento en los
diferentes puntos del material polimérico nos permite identificar las transiciones mas
importantes que son latemperatura de fusién (Tm) y la temperatura de cristalizacion (Tc).
Se utiliza ademéas el estudio de cinéticas de reaccidn, andlisis de purezas, identificacion

de mezclas y materiales.

Estas transiciones térmicas pueden ser medidas a partir de una curva calorimétrica como
se muestra en la figura 4 de donde podriamos distinguir dichas transiciones como
procesos exotérmicos o endotérmicos, en la zona 1 se asocia la informacion a la
transicion vitrea del material (Tg), la temperatura de inicio, el punto de inflexion y el punto
a la cual termina el cambio de este comportamiento, en la zona 2 es posible identificar el
rango de temperatura en el cual se produce el proceso de fusidon de la fase cristalina del
material mediante un pico, es decir, latemperatura de fusién (Tm) asi como el porcentaje
de cristalinidad del material, por ultimo, la zona 3 se asocia al proceso de degradacién o

combustion del material donde se puede observar el inicio de la degradacion de éste (Td).

Tiempo (s)

Temperatura °C

Figura 4.- Curva DSC, representaciéon de transiciones de temperatura.
Fuente: http://www.upv.es
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Difraccién de rayos X (DRX): Es la técnica de caracterizacién usada para analizar la
composicién de materiales, medir el nivel de cristalinidad, identificacion de fases, control
de calidad, identificacién de impurezas y la determinacién de las constantes de la

estructura cristalina para polimeros monocristalinos (Askeland et al., 1963).

La técnica de difraccibn mas comun utiliza una muestra pulverizada o policristalina que
consiste en muchas particulas diminutas y orientadas al azar que son expuestas a una
radiacion de rayos x monocromatica, el fenémeno se produce al interaccionar una haz de
luz de una determinada longitud de onda (0), con una sustancia cristalina, la difraccién
se basa en la dispersion coherente del haz de rayos x por parte de la materia y en la
interferencia de las ondas que estan en fase y que se dispersan en determinadas

direcciones del espacio.

Para el desarrollo de los experimentos de difraccion, se requiere de una fuente de rayos
X, una muestra que puede ser un monocristal, polvo o una pieza sdlida y un detector o

contador para recoger los rayos x difractados (Figura 5).

Contador
electronico

Figura 5.- Esquema de funcionamiento de un difractometro de rayos X.
Fuente: https://www.upv.es/materiales

De esta exposicion se obtiene informacidon a partir de difractogramas que ayudan a
analizar el sistema cristalino al que pertenece un material, con las intensidades de las
reflexiones se puede determinar un analisis estructural ya que la geometria de los perfiles

en los picos o maximos de difraccion que se obtienen, permite determinar el tamafio de
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los cristales que lo conforman, asi mismo al realizar un analisis se pueden identificar los

componentes de una mezcla.

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR): La espectroscopia
consiste en la medicién e interpretaciéon de fenédmenos de absorcién, dispersidon o emisién
de radiacion electromagnética que ocurre en los a4tomos, moléculas y otras especies

guimicas.

La principal funcion de esta técnica es que mide la absorbancia de la luz infrarroja de una
muestra, de donde se consigue una sefial que se obtiene del detector al que se denomina
espectro de reflexion de las bandas de los grupos funcionales de las sustancias organicas

e inorganicas que permite identificar la familia quimica que posee una sustancia.

En el diagrama de la figura 6 se muestra el funcionamiento general del equipo en esta
técnica, que consiste en un haz proveniente de una fuente de luz que emite en toda la
region infrarroja, lo que se convierte en luz de interferencia, esta incide sobre un divisor
de haz el cual se divide en dos haces perpendiculares de igual energia, uno de los cuéles
incide sobre el espejo movil y el otro sobre el espejo fijo. Los haces son reflejados por
ambos espejos y se recombinan al llegar al divisor de haz (Gomez & Murillo, 2015).
Cuando el haz resultante para a través de la muestra, la luz de alguna longitud de onda
es absorbida por la muestra y se convierte en la luz de interferencia que llega finalmente
al detector, la informacién recabada se utiliza para obtener el interferograma, el cual es
digitalizado para obtener el espectro infrarrojo de absorbancia o transmitancia que
cambia con la frecuencia o la longitud de onda después de la transformada de Fourier de

la computadora.
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Figura 6.- Diagrama de funcionamiento de un espectrémetro por
transformada de Fourier.
Fuente: (Gomez & Murillo, 2015)

2.5.- PROCESO DE MOLDEO POR EXTRUSION

La extrusiobn es un proceso de compresion usado regularmente para polimeros
termoplasticos y elastbmeros, se implementa con dos finalidades, una es para conformar
ciertas figuras/formas de manera continua que son cortadas a medidas estandarizadas
para un uso final y la otra para procesar polimeros que posteriormente se utilizaran para
otros procesos de conformado, proporciona ademas un mezclador excelente para los

aditivos.

Las etapas del proceso de extrusibn consisten en la alimentacion de un material,
plastificacion del material de partida, hacer pasar el material plastificado a través de una
boquilla/dado con la forma deseada, solidificacién y posteriormente, bobinado o corte en

las unidades deseadas.

Existen dos métodos de extrusiéon: por piston y por husillo (Askeland et al., 1963).
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* En el primero el material se extruye a través de una boquilla al ser empujado por
un pistén, este método estd limitado ala extrusion de algunos materiales muy
sensibles al calor.

 El segundo método consiste en utilizar el movimiento continuo de un tornillo sin fin
gue gira en el interior de un cilindro caliente utilizado para fundir, transportar un
material de una zona a otra y presionar el material fundido forzandolo a atravesar
la boquilla que determina la forma final, y asi obtener un producto largo y de
seccién transversal continua. En este caso se describen generalidades de este
método, mismo que sera el implementado para la extrusion del material compuesto

en este proyecto.

En lafigura 7 se observa el esquema de una maquina de extrusiéon en dénde se muestra
el proceso completo para obtener un material para un uso final, en el caso de materiales
gue seran sometidos a otros procesos, el sistema de trabajo se modifica una vez que la
pieza extruida para por el sistema de enfriamiento, para someterlo a un proceso de

peletizado.

Figura 7.- Esquema general de trabajo de una maquina extrusora para procesar polimeros.
Fuente: (Askeland et al., 1963)
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2.5.1.- COMPONENTES PRINCIPALES.

Cabezal y boquilla: El cabezal es la pieza al final del cilindro, la cual sujeta la boquilla y
por ende al plato rompedor, el perfil interno de esta pieza debe facilitar el flujo del material

hacia la boquilla. La funcion de la boquilla es la de moldear el material fundido.

Plato rompedor: Se encuentra al final del cilindro y permite el paso del fundido a través
de los orificios con los que cuenta, que ademas ayuda a disminuir el movimiento circular
con el que el material va fluyendo, sujeta los tamices y se coloca entre el tornillo y la

boquilla con el objetivo de evitar la contaminacion del fundido.

Tamices: Se usa con el fin de protegery evitar la obstruccién de la boquilla con particulas

abrasivas, para impedir el paso de impurezas.

Tornillo/Husillo: Es el componente principal de una extrusora ya que el disefio que se
implementa varia de acuerdo al tipo de material que se procesa, puede ser de diametro
constante o bien mixto que es el mas implementado para la extrusién de filamentos de

materiales compuestos.

El tornillo suele dividirse en tres secciones que son la de alimentacion, compresion y

dosificacion (Figura 8).

- Alimentacion: transporta el material desde la zona de alimentacidon hasta la zona
de compresion.

- Compresién: En esta seccion se disminuye gradualmente la profundidad del canal
del tornillo que ayuda a la eliminacién del aire atrapado y consecuentemente a la
disminucién de la porosidad en el extruido. Se produce ademas una contracciéon
de volumen, lo que provoca un aumento en el nivel de cizalla sobre el fundido, lo
gue repercute en un mejor mezclado.

- Dosificacién: La funcién es forzar al polimero fundido a través de la boquilla a una

velocidad constante.
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Figura 8.- Partes de un tornillo de extrusion.
Fuente: (Askeland et al., 1963)
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DESARROLLO
EXPERIMENTAL

CAPITULO 3



METODOLOGIA DEL MODELO EXPERIMENTAL

El presente capitulo describe las condiciones bajo las cuales se desarrollé la parte
experimental para obtener el material compuesto, incluye las técnicas y normas aplicadas

en los procesos y ensayos realizados al material obtenido como se muestra en el

siguiente esquema.
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ETAPA 1: OBTENCION Y CARACTERIZACION FISICA-TERMICA DE
PARTICULAS DE FIBRA.

3.1.- MATERIAS PRIMAS

Para la elaboracion del material compuesto, se eligi6 como matriz polimérica, un
polipropileno homopolimero disefiado para ser moldeado por inyeccién, con un punto de
fusién de aproximadamente a los 160 °C de acuerdo a la informacién brindada por el
proveedor, "Distribuidora Don Ramis S.A de C.V.”. En la tabla 1 se muestra las

propiedades del material.

Tabla 1.- Especificaciones técnicas del polipropileno tipo comercial 4100 N

Especificacion Unidad Método de prueba Valor tipico
indice de fluidez g/10min  ASTM-D-1238 11.4
Densidad g/cm3 ASTM-D-792 0.904
Dureza Rockwell Escala R ASTM-D-785 105
Modulo de flexion Psi ASTM-D-790-A 200000
Resistencia maxima a la tension Psi ASTM-D-638 5100
Elongacion méaxima % ASTM-D-639 9
Impacto 1ZOD a 23°C Ft*in/in ASTM-D-256-A 0.5

Al mismo tiempo, como material de refuerzo se utilizoé la fibra de las hojas del Agave
angustifolia Haw proporcionada por la empresa Los musicos del mezcal S.A de C.V.
productores de mezcal artesanal ubicados en Santiago Matatlan, Oaxaca que se localiza
en la region de los Valles centrales, perteneciente al distrito de Tlacolula, se ubica en las
coordenadas 16° 52’ de latitud norte y 96°23’ de longitud oeste, a una altitud de 1740

metros sobre el nivel del mar.
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3.2.- OBTENCION DE LAS FIBRAS DE AGAVE ANGUSTIFOLIA HAW

Las fibras que se utilizaron fueron extraidas de las hojas del agave mediante un proceso
manual de enriado. En primer lugar se eliminaron los dientes y la espina terminal de la
hoja con ayuda de un cuchillo, posteriormente se aplic6 un proceso de machucado con
la ayuda de un mazo de madera, golpeando las hojas en el sentido de las fibras y
posteriormente en sentido transversal comenzando por la base y terminando por la punta,
esto con el fin de desprender un porcentaje de la pulpa, en seguida, las hojas fueron
sometidas a un proceso de fermentacion microbiol6gica (maceracion) durante tres dias
en un contenedor con aproximadamente 20 litros de agua con el fin de facilitar la

extraccion de las fibras.

El siguiente paso fue el raspado de las pencas que consiste en eliminar el material
organico y dejar las fibras limpias, para ello, fue necesario apoyarse de un tronco de
madera, sobre el cual se apoy6 una tabla de manera inclinada en la que se colocé la hoja
y se rasp6 con ayuda de un hacha comenzando por la parte mas ancha de la hoja, tal

como se muestra en lafigura 9.

Figura 9.- Proceso de raspado de las pencas del agave.
Fuente: Los musicos del mezcal S.A de C.V
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Una vez obtenido el manojo de fibras, se enjuagaron con abundante agua para retirar los
residuos y se procedié a tenderlos al aire libre para su secado, este proceso tuvo una

duracion de un dia y una noche para eliminar parte de la humedad.

Empleando este proceso tradicional de enriado se generd una cantidad de 360 gramos
de fibra extraida de nueve hojas de un agave de edad aproximada de 10 afios, como se

muestra en las figuras 10 y 11, respectivamente.

Figura 10.- Pesaje de la fibra inicial en una
bascula eléctrica de precision.
Fuente propia.

Figura 11.- Fibras de Agave angustifolia
Haw proporcionado por los productores
de mezcal'Los musicos del mezcal" de
Santiago Matatlan, Oaxaca.
Fuente propia.
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3.3.- PROPIEDADES FISICAS DE LAS FIBRAS DE AGAVE

Inicialmente se tomé una muestra de 200 fibras que fueron separadas para llevar a cabo

la caracterizacion fisica y térmica de las mismas.

3.3.1.- MEDICION DE LA LONGITUD.

De las fibras separadas anteriormente, se tomo6 una muestra de 100 de manera aleatoria
para la caracterizacion de longitudes, el procedimiento para la medicién se describe a

continuacion:

Se colocaron una a una sobre una mesa como se muestra en la figura 12 y fueron
estiradas por ambos extremos sujetando con cinta adhesiva en cada extremo, la medicion
se llevo a cabo una por una con la ayuda de un flexémetro con un rango de 0 a 3 metros,
se fij6 sobre un extremo de la fibra deslizando hasta el otro extremo para registrar la

medida, como se muestra en la figura 13.

Figura 12.- Muestra de 100 fibras colocadas para ser Figura 13.- Medicidn de las fibras con un
estiradas y medidas una por una. flexbmetro.
Fuente propia. Fuente propia.
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3.4.- PROCESO DE CORTE

Las fibras de agave obtenidas tenian una longitud inicial entre los 41.7 cm y los 70.1 cm,
por lo que fue necesario reducir su longitud a un tamafio menor o igual a los 2 cm, se
utilizaron tijeras para el corte manual con el fin de facilitar el proceso de pulverizacion con

el molino y obtener las particulas finales (Figuras 14y 15).

Figura 14.- Proceso de corte manual de las Figura 15.-Fibra de Agave angustifolia Haw.
fibras con tijeras. Fuente propia.
Fuente propia.

Una vez terminado el proceso de corte, las fibras fueron almacenadas en bolsas

herméticas para evitar la absorcién de humedad tal como se muestra en la figura 16.

Figura 16.- Fibras cortadas almacenadas
en bolsas herméticas.
Fuente propia.
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3.5.- TRATAMIENTO QUIMICO.

Las fibras extraidas de las hojas del agave mezcalero de la especie Angustifolia Haw
fueron sometidas a un tratamiento quimico para eliminar los residuos provenientes de su
extraccion, asi como para mejorar la superficie de las fibras, con el fin de obtener una

mejor interaccion fibra-matriz en el proceso de la elaboraciéon del material compuesto.

Para el tratamiento quimico se utilizé un total de 165 gramos de fibra cortada, y una

solucion de hidroxido de sodio (NaOH) al 5% respecto al peso de la fibra.
Preparacién de las muestras.

Las fibras cortadas fueron pesadas en una bascula digital marca ADAM modelo
CQT2000, una vez obtenido el peso total, se dividié en dos partes, el 50% se resguardé
en una bolsa hermética para su uso posterior y el otro 50% se dividié6 en dos partes
colocando cada una en vasos de precipitado de 500 ml como se muestra en las figuras
17 y 18, se etiquetaron las muestras para llevar un mejor control durante el proceso. Para

la preparacion de la solucién se pesaron 5 g de NaOH para cada muestra (Figura 19).

Figura 17.- Pesado de las fibras. Figura 18.- Preparacion de muestras en
Fuente propia. vasos de precipitado.
Fuente propia.
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Figura 19.- Pesado de hidroxido de sodio para cada muestra.
Fuente propia.

Preparacion de la solucion.

La solucion fue preparada en dos partes iguales, en dos vasos de precipitado de 500 ml
se coloco 500 ml de agua destilada se verti6 5 g de NaOH en cada uno y se agitd la

solucién con un agitador de vidrio hasta homogeneizar la mezcla. Este proceso se repitid

para las dos muestras (Figura 20).

Figura 20.- Homogeneizacion de la solucion de
agua destilada - NaOH.
Fuente propia.
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Mercerizado

La soluciéon se vacié en cada uno de los vasos de precipitado (Figura 21) que contenian

la fibra, quedando las muestras de la siguiente manera:

* Muestra 1. 82.5 gramos de fibra + 500 ml de agua destilada + 5 gramos de NaOH.

* Muestra 2: 82.5 gramos de fibra + 500 ml de agua destilada + 5 gramos de NaOH.

Las muestras permanecieron en tratamiento un total de seis horas, durante las primeras
cuatro horas, se removieron cada 20 minutos con el fin de que las fibras quedaran
hidratadas en su totalidad y que el tratamiento fuera uniforme, las siguientes dos horas

permanecieron intactas en la solucion (Figura 22).

Figura 21.- Vaciado de solucién. Figura 22.-Removido de fibras
Fuente propia. sumergidas en solucion de NaOH.
Fuente propia.

Lavado de las fibras.

Una vez cumplidas las seis horas del tratamiento, se escurrieron las muestras con mucho
cuidado y se enjuagaron, este proceso consistiéo en verter 500 ml de agua destilada en
cada muestra, removerlo, agitarlo y escurrirlo, este mismo proceso se repitid por 5 veces
hasta conseguir eliminar el residuo del tratamiento tal como se muestra en las figuras 23

y 24,
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Figura 23.- Primer escurrimiento de las fibras. Figura 24.- Removido de fibras
Fuente propia. sumergidas en agua destilada.
Fuente propia.

Posteriormente, con el fin de remover el exceso de NaOH adherido a las fibras, se
prepararon dos tantos de solucién con 500 ml de agua destilada y 10 ml de acido acético
(Figura 25), se movid hasta mezclar bien la soluciéon y se vacié una en cada muestra, se
removié hasta mezclar y se dejaron por 40 minutos, removiendo cada 20 minutos, al
término de 40 minutos se escurrieron las fibras y se cubrieron dejandolas almacenadas

a temperatura ambiente por un periodo de catorce horas.

Figura 25.- Preparacion de la solucion de &cido acético.
Fuente propia.
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Finalmente, las fibras fueron enjuagadas, este proceso consistio en verter 500 ml de agua
destilada en cada muestra, removerlo, agitarlo y escurrirlo, este proceso se repitid 5 veces
(Figura 26). Una vez terminado el lavado, las muestras permanecieron una hora

almacenadas a temperatura ambiente antes de iniciar el proceso de secado (Figura 27).

Figura 26.- Ultimo escurrimiento de las fibras.  Figura 27 .-Fibras escurridas listas para el proceso de

Fuente propia. secado.
Fuente propia.

Proceso de secado.

Para este proceso se utilizé un horno de convecciéon marca Fisher Scientific, las muestras
ya tratadas quimicamente fueron pesadas antes de iniciar este proceso, en seguida,
fueron colocadas al interior del horno a una temperatura de 90°C como se muestra en la
figura 28. Las muestras de fibra tratada, permanecieron un periodo total de 31 horas
dentro del horno a una temperatura de 90 °C y un total de 42 horas dentro del horno a
temperatura ambiente, esto dividido en cuatro dias, distribuidas como se muestra en la

tabla 2.
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Figura 28.- Ingreso de muestras de fibras tratadas para su
secado en horno de conveccion marca Fisher Scientific.
Fuente propia.

Tabla 2.- Distribuciéon de horas del proceso de secado de fibras tratadas quimicamente.

Dia Tiempo en horno a Tiempo atemperatura
90 °C ambiente.
(horas) (horas)

1 8 14

2 10 14

3 10 14

4 3 0

Las muestras, se fueron monitoreando cada hora durante el primer dia, removiendo y
pesando cada una para obtener un mejor control de la pérdida de humedad y llegar al

peso inicial de la muestra a antes de ser tratada. Durante los siguientes 3 dias se

monitorearon cada 2 horas.

Durante el primer dia, el 50% de la fibra resguardada inicialmente, es decir la fibra no
tratada, se dividié en dos partes de 50 y 50 % y fueron colocadas en vasos de precipitado
guedando dos muestras con 82.5 g de fibra cada una, las cuales fueron ingresadas al

horno por un periodo de dos horas a 90 °C, junto con las muestras de fibra tratada que

ya se encontraban en el proceso (Figura 29).

Ambas muestras fueron nombradas y etiquetadas para su reconocimiento como fibras

tratadas (F.T) y fibras no tratadas (F.N.T).
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Figura 29.- Ingreso de muestras de F.Ty F.N.T para su
secado en horno de conveccion.
Fuente propia.

3.6.- OBTENCION DE LAS PARTICULAS DE FIBRA

3.6.1.- PULVERIZACION DE LAS FIBRAS DE AGAVE ANGUSTIFOLIA HAW

La pulverizacion de las fibras tratadas (F.T) y fibras no tratadas (F.N.T) se realizé con el
uso de un molino Thomas Wiley Mill Modelo 4 con 1 HP de fuerza, el cual gira a una
velocidad de 800 rpm a 60 Hz. El mecanismo del molino para triturar las muestras
consiste en alimentar desde una tolva en la parte superior de este, abriendo el paso para
que la muestra caiga en el camino de cuatro cuchillas giratorias accionadas por un motor
eléctrico (Figura 30), que al girar en sentido contrario a las seis cuchillas fijas del molino
logra triturar, en seguida, las particulas resultantes pasan a través de una malla de acero
propias del equipo, que van de los 0.5 mm, 1mm y 2mm como se muestra en la figura 31,
estas mallas se colocan una a la vez, con forme avanza el proceso de corte. Finalmente,

las particulas se resguardan en un contener mismo del equipo.
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Figura 30.- Sistema de cuchillas del molino Figura 31.- Tamices del equipo. Malla de
Thomas Wiley. 2mm, 1mmy 0.5mm, de arriba - abajo,
Fuente propia. respectivamente.
Fuente propia.

El proceso se inicid6 con la muestra de fibra no tratada y posteriormente la muestra de

fibra tratada, consisti6 en tres etapas que a continuacion se describen:

Etapa 1.- Pulverizado con malla de 2 mm.

Una vez instalado cada parte del equipo y colocado la malla de 2 mm, se procedi6 a
alimentar el molino mediante la tolva, con muestras de fibra de 5-10 g aproximadamente

como se muestra en lafigura 32, hasta terminar los 165 g de F.N.T.

Una vez terminado el total de la muestra, se desarmo el equipo y se limpié para extraer
la fibra que no se alcanzé a moler (Figura 33), se retird el contenedor de lafibra y se vacio
en su totalidad en un vaso de precipitado (Figura 34 y 35) para enseguida repetir el
proceso una vez mas. Una vez culminada la segunda vuelta, el molino se volvié a

desarmar y a limpiar en su totalidad para continuar con la siguiente etapa.

Este proceso, se realiz6 dos veces con la malla de 2mm. La duracién aproximada fue de

90 minutos.
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Figura 32.- Alimentacion con muestra de
F.N.T mediante tolva.
Fuente propia.

Figura 34.- Particulas obtenidas de la primera etapa
de molienda de F.N.T
Fuente propia.

Figura 33.- Limpieza y extraccién de fibra
restante.
Fuente propia.

Figura 35.- Particulas obtenidas de F.T en la
primera etapa de molienda.
Fuente propia.
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Etapa 2.- Pulverizado con malla de 1mm.

Se repitid el mismo proceso de pulverizado que en la etapa anterior, esta vez, con el
cambio de malla de 1 mm (Figura 36), alimentando el equipo con la muestra del mismo
tamafo de 5-10 g, una vez terminado el total de la fibra, se desarmoé el equipo, se extrajo
la fibra que quedd dentro y se limpié el equipo. Se vacié el contenedory se volvié a armar

el molino para dar la segunda vuelta con esta misma malla.

Finalmente, se vacié el contenedor del molino y se volvi6 a desarmar el equipo para

limpiarlo y continuar con la ultima etapa del proceso.

Figura 36.- Cambio de malla.
Fuente propia.

Etapa 3.- Pulverizado con malla de 0.5mm.

Las particulas de F.N.T obtenidas de las dos etapas anteriores, se molieron nuevamente,
esta vez con el cambio de malla de 0.5 mm, alimentando el equipo con muestras de los
5-10 g, el proceso fue el mismo descrito anteriormente, realizando la molienda con esta

malla dos veces.

Finalmente, la cantidad total de particulas obtenidas de F.N.T se vaciaron y resguardaron
para proceder con la limpieza del equipo y continuar con la pulverizacion de las fibras

tratadas (F.T).
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Para la muestra de F.T se repiti6 todo el proceso anterior descrito en las tres etapas, sin
embargo, cabe destacar que se observo que los tiempos de molienda para esta muestra

se redujeron considerablemente a 60 minutos por cada etapa de dos ciclos.

3.6.2.- TAMIZADO DE LAS PARTICULAS.

Para este proceso tanto para las particulas de fibra tratadas y no tratadas se utilizaron
tamices estandarizados bajo la norma A.S.T.M.-E-11 con namero de malla de 50, 100 y

200 y una abertura de 0.300, 0.150 y 0.075 micras respectivamente.

El proceso consistié en colocar los tamices segun el niumero de malla de mayor a menor
abertura, comenzando de arriba - abajo con el tamiz de malla 50, 100 y 200 como se
observa en la figura 37 respectivamente. Se inicié con el tamizado de las particulas de la

muestra de fibra no tratada.

Figura 37.- Tamices ordenados de mayor a menor abertura.
Fuente propia.

Al guedar el tamiz de malla 50 por encima de los demas, a este se le suministré con
muestras de aproximadamente 10 g y se vibraba de manera manual hasta ir logrando
gue cada muestra pasara finalmente por todos los tamices, el tiempo aproximado de

vibracion fue de 80 minutos.
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Una vez terminado el proceso, se dej6 reposar los tamices para que las particulas
asentaran bien en cada tamiz, al cabo de un tiempo aproximado de 10 minutos, se
procedi6 a separary a pesar las particulas obtenidas de cada uno, registrando particulas

con diferentes tamafos.

Posteriormente se procedié a limpiar todos los tamices para proceder con el tamizado de

la muestra de particulas de fibras tratadas, repitiendo el proceso explicado en su totalidad.

3.7.- CARACTERIZACION TERMICA DE LAS PARTICULAS

3.7.1.- ANALISIS DE DIFRACCION DE RAYOS X (DRX).

Se realiz6 el andlisis de difraccién de rayos X con la finalidad de evaluar el efecto del
tratamiento quimico sobre la cristalinidad de las particulas de celulosa como material de
refuerzo. Las muestras fueron analizadas en el difractometro de rayos X D8 ADVANCE
BRUKER AXS (figura 38), con un voltaje de 40 KV y una corriente de 30 mA, en un

intervalo de 5° - 50° en 20.

Figura 38.- Difractdmetro de rayos X D8
ADVANCE BRUKER AXS.
Fuente propia.
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El proceso para la realizacidon de este analisis a las particulas de celulosa tratadas y no
tratadas consistié en tomar una muestra considerable de particulas para colocarlas sobre
el porta muestras del equipo hasta cubrirla en su totalidad, se compacté con ayuda de
una espatula y un portaobjetos como se muestra en la figura 39, se limpid y se colocé en

el cargador (Figura 40) para finalmente introducirlo en la cabina y correr el analisis.

H s
1
i iH
a
Figura 39.- Muestra compactada con Figura 40.- Cargador de porta muestra del
ayuda de un porta objetos. difractémetro de rayos X.
Fuente propia. Fuente propia.

Los datos del analisis se obtuvieron del software propio del equipo, D8 Tools y se

procesaron en el software OriginPro 8.5 para finalmente ser analizados e interpretados

3.7.2.- ESPECTROSCOPIA INFRARROJA POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR).

Se realizé este andlisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier en un
espectrometro FT-IR marca PerkinElmer modelo Spectrum 100, el cual cuenta con un

accesorio de muestreo ATR universal de la misma marca (Figura 41)
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Figura 41.- Espectrometro FT-IR marca PerkinElmer modelo
Spectrum 100 con accesorio de muestreo ATR universal.
Fuente propia.

El proceso para la realizacion de este analisis consistié en configurar los pardmetros en
el software propio del equipo con lafinalidad de regular los rangos y estabilizar la energia
del equipo. Posteriormente, con la ayuda de una espatula, se tomd una pequefia muestra
de las particulas de fibra para colocarlas en el porta muestras del equipo como se puede
observar en lafigura 42, se alined el accesorio sobre la muestra (figura 43) y se inici6é con
apretarlo poco para ejercer la presion sobre la muestra hasta estabilizarlo
aproximadamente en un 90 % y asi poder garantizar un mejor resultado. Una vez

estabilizado, se corrié el analisis hasta obtener los espectros correspondientes.

Figura 42.- Muestra de particulas colocadas en el porta muestra
del espectrémetro.
Fuente propia.
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Figura 43.- Accesorio alineado sobre la muestra.
Fuente propia.

ETAPA 2: ELABORACION DE LOS MATERIALES COMPUESTOS.

3.8.- PREPARACION DE MEZCLAS PARA ELABORACION DEL
MATERIAL COMPUESTO.

Se describe el proceso realizado para la preparacién de las mezclas de fibra - matriz que

se usaron para la obtencion de los pellets del material compuesto.

Se utilizaron siete frascos de vidrio que fueron lavados con detergente y colocados a
secar a temperatura ambiente por un periodo de tiempo aproximado de 6 horas, tal como

se muestra en la figura 44

Para las mezclas se realizaron los calculos para obtener las cantidades de particulas de
fibra a pesar para cada concentracién, en este caso, considerando la cantidad de 500 g
de polipropileno como base para cada una de las muestras, obteniendo asi las siguientes

proporciones de refuerzo - matriz como se muestra en latabla 3.
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Figura 44.- Lavado y secado de frascos de almacenamiento de mezclas.
Fuente propia.

Tabla 3.- Registro de proporciones de las mezclas segun porcentaje de concentracion.

Muestra Nomenclatura Concentracion Contenido (g)
% Polipropileno Particulas de

(PP) fibra
1 M1 F.N.T-1.5 15 500 7.5
2 M2 F.N.T-3 3 500 15
3 M3 F.N.T-5 5 500 25
4 M4 o0 oo 100 500 0
5 M5 F.T-1.5 1.5 500 7.5
6 M6 F.T-3 3 500 15
7 M7 F.T-5 5 500 25

En seguida para preparar las mezclas se utilizé la bascula digital Core Balance, modelo

22ADAM Yy se realiz6 de la siguiente manera:

Se colocé cada botella en la bascula, se pes6 y se tar6 para luego agregar 500 g de

polipropileno y asi sucesivamente con cada una de los siete frascos (figuras 45).

Posteriormente se realiz6 el pesado por separado de las cantidades de particulas en las
diferentes concentraciones como se describe en la tabla 5, tanto para las muestras de
fibra no tratada y fibra tratada utilizando una balanza electrénica de precision OHAUS,
modelo COMPASS, para mayor exactitud y en vasos de precipitado para posteriormente

agregarlos a los frascos como se muestra en la figura 46 y 47.
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Figura 45.- Frasco tarado listo para agregar
muestra de polipropileno (PP).
Fuente propia.

Figura 46.- Pesado de particulas de fibra. Figura 47.- Vaciado de particulas
Fuente propia. para realizar el mezclado.
Fuente propia.

Se etiquetaron cada uno de los frascos con la concentracién de refuerzo correspondiente

de acuerdo a la nomenclatura de la tabla 3, finalmente fueron agitados durante un tiempo
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aproximado de 20 minutos cada uno, hasta conseguir una mezcla y adherencia
electrostatica homogénea entre los pellets de polipropileno y las particulas, con la

finalidad de conseguir una mejor interacciéon (Figura 48).

Figura 48.- Mezclas de polipropileno - particulas de fibra en diferentes concentraciones.
Fuente propia.

3.9.- OBTENCION DE FILAMENTO

El proceso de obtencion del filamento del material compuesto se realizé en las
instalaciones del Laboratorio de Quimica Instrumental perteneciente a la Universidad del
Papaloapan campus Tuxtepec. Se utilizé un equipo extrusor marca BEUTELSPACHER
MODELO E1930 como se muestra en la figura 49 con un sistema de enfriamiento propio
del equipo, implementando un husillo mixto destinado para la extrusion de materiales

compuestos en este laboratorio (Figura 50).
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Figura 49.- Extrusora marca BEUTELSPACHER MODELO E1930, con su sistema de
enfriamiento.
Fuente propia.

i
Figura 50.- Husillo implementado para extrusién de materiales compuestos UNPA (campus
Tuxtepec).
Fuente propia.

Se reportan tres concentraciones diferentes de mezcla en este proceso, mismas que
fueron sometidas a pruebas para analizar el material obtenido bajo distintas condiciones
con el fin de obtener un material de mejores caracteristicas, inicialmente se realizaron
pruebas con el material puro (PP) con los parametros de referencia registrados en (De
Jesus Angulo, 2020), que son los siguientes, Temperatura Zona de alimentacion 135°C,
Temperatura Zona de plastificacion 140°C, Temperatura Zona de mezclado 140 °C, con
una velocidad de 100 revoluciones por minuto (RPM), sin embargo, debido a dificultades

observadas durante estas pruebas y a la recomendacién del personal técnico del
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laboratorio, se optd por realizar una serie de variaciones en los parametros de extrusion,
posteriormente se analizé el material obtenido para poder decidir las condiciones éptimas

para extruir las muestras finales.

Finalmente, las mezclas de polipropileno - refuerzo (particulas de fibras de agave) fueron
procesados en dos ciclos de extrusion bajo las siguientes condiciones; Temperatura Zona
de alimentaciéon 100°C, Temperatura Zona de plastificacion 170°C, Temperatura Zona de
mezclado 150 °C, con una velocidad de 50 RPM, como lo muestra la figura 51. Con el
siguiente proceso, inicialmente se configuraron los parametros del equipo con las
temperaturas Optimas para el material antes mencionadas, posteriormente, a través de
la tolva se alimentdé de la mezcla en dos tantos debido a la cantidad de la misma,
homogeneizandolas con la ayuda de una espatula, se esper6 a que el material
comenzara a fluir por la salida de la boquilla del extrusor para jalarlo y hacerlo pasar por

el sistema de enfriamiento del equipo y continuamente almacenarlo (Figuras 52 - 55).

Se inici6 con la extrusién de la muestra de PP puro (PP-100), seguida las mezclas con
particulas de fibra no tratada y finalmente de fibra tratada, sometiendo todas las muestras
al primer ciclo en una sola corrida, el proceso se replicé para el segundo ciclo, entre cada
muestra se realizé la limpieza del equipo con material puro para evitar la contaminacion

de las mismas.

Figura 51.- Condiciones utilizadas para la extrusion del filamento final.
Fuente propia.
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Figura 52.- Vaciado de mezcla PP + Particulas
de fibra, para primer ciclo de extrusion.
Fuente propia.

Figura 54.- Alimentacién con pellets de material
compuesto para segundo ciclo de extrusion.
Fuente propia.

Figura 53.- Filamento extruido en sistema
de enfriamiento.
Fuente propia.

Figura 55.- Filamentos finales con segundo ciclo
de extrusion, listos para proceso de peletizado.
Fuente propia.
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Cabe mencionar que cada una de las muestras sometidas al proceso de extrusion, fueron
secadas por un tiempo de una hora y treinta minutos en un horno de conveccion modelo
FELISA FE-291, a 50°C como muestra la figura 56, para eliminar la humedad que las

muestras pudieron haber tomado durante el tiempo de almacenamiento.

Figura 56.- Secado de muestras de mezcla
PP + Particulas de fibra.
Fuente propia.

3.10.- PELETIZACION

El proceso de peletizacion de los filamentos se llevé a cabo en una peletizadora con
motor, BEUTELSPECHER 290509 - BALDOR-DC DRIVE de 1 HP de fuerza,

perteneciente al Laboratorio de Quimica Instrumental de la UNPA campus Tuxtepec.

Este proceso se llevé a cabo a una velocidad en un rango de 25 - 40 RPM, lo que se fue
variando debido a la rigidez de los filamentos dependiendo de la concentracién de
refuerzo contenido, para esto, se colocaron los filamentos en la entrada del sistema de
corte del equipo y se estiraron sin ejercer demasiada fuerza para ayudar a que el

filamento no se atorara en las cuchillas (Figura 57). Se inicié con los filamentos del
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material puro, en seguida el material compuesto con particulas de fibras no tratadas y
finalmente el compuesto con particulas de fibras tratadas, entre cada concentracion el

equipo se limpié con PP para evitar contaminar las demas muestras.

Para la recoleccién de los pellets resultantes de cada concentracion, se colocé en la parte
inferior una bolsa para acumularlo como se muestra en la figura 58, posteriormente se
pesaron y almacenaron en frascos de vidrio y bolsas herméticas para obtener el

rendimiento final del material (figura 59).

Figura 57.- Filamentos de material Figura 58.- Almacenamiento de pellets
compuesto en proceso de peletizacion. durante proceso de peletizacion.
Fuente propia.. Fuente propia.
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Figura 59.- Pellets finales obtenidos de las tres concentraciones de
particulas de fibra reportadas.
Fuente propia.

ETAPA 3: CARACTERIZACION TERMICA DEL MATERIAL
COMPUESTO

Durante esta etapa, se caracterizaron los pellets del material compuesto obtenidos con
el equipo para ambas caracterizaciones pertenecientes al centro de investigaciones

cientificas de la UNPA campus Tuxtepec.

3.11.- ESPECTROSCOPIA INFRARROJA POR TRANSFORMADA DE
FOURIER (FTIR).

Para el analisis FTIR de los pellets del material compuesto se utilizé el espectrometro FT-
IR marca PerkinElmer modelo Spectrum 100, el cual cuenta con un accesorio de
muestreo ATR universal de la misma marca. Se desarrollé de la misma manera que para

el andlisis de las particulas de fibra de agave.

Durante este proceso, se corrieron los analisis al menos dos veces para obtener mejores
resultados en los espectros finales para cada concentraciéon, en un intervalo espectral de
los 4000 cm-1- 500cm-1. Se procurd colocar los pellets en el porta muestra sin espacios

libres para una mejor lectura (Figura 60).
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Figura 60.- Pellets acomodados en porta muestras para
mejor lectura en la corrida del andlisis.
Fuente propia.

3.12.- CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC).

En esta caracterizacion se utilizé un calorimetro diferencial de barrido marca TA modelos
250 mostrado en la Figura 61, vinculado al software del equipo para el control de

parametros para desarrollar los analisis.

Para medir la transicién del material al ser sometido a cambios de temperatura, se utilizé
una rampa de temperatura de 10°C/min en una atmodsfera inerte de nitr6geno de 60

ml/min. El analisis se desarroll6 en un intervalo de temperaturas de -60°C - 200°C.

El peso de la muestra de referencia que se uso6 fue de 2.6 mg, variando a los 2.5 mg en

el caso de algunas muestras.
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Figura 61.- Calorimetro diferencial de barrido TA-modelo 250.
Fuente propia.
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ANALISIS Y
CAPITULO 4 DISCUSION DE
RESULTADOS



4.1.- PROPIEDADES FISICAS DE LAS FIBRAS.

En la tabla 4 podemos observar el resultado de las mediciones realizadas a la muestra
de 100 fibras aleatorias de agave para determinar la longitud promedio inicial con la cual
fueron obtenidas de los campos de cultivo de Santiago Matatlan, Oaxaca. Del analisis
estadistico de los datos se determiné la longitud promedio de 54.3 + 51 cm,
encontrandose en su mayoria en un intervalo de 49.2 cm hasta un maximo de 59.4 cm,
sin embargo, se puede concluir que la variabilidad en las longitudes de las fibras puede
referirse a la posicidon de las hojas del maguey y al proceso manual de extraccién de las
mismas ya que la aplicacion de la fuerza en su obtencidon no es regulada (Silva et al.,

20009).

Tabla 4.- Registro de longitudes de la muestra de 100 fibras aleatorias.

N°  Longitud N°  Longitud N°  Longitud N°  Longitud N°  Longitud
fibra cm fibra cm fibra cm fibra cm fibra cm
1 60.2 21 69.5 41 54.3 61 55.1 81 50.8
2 48.9 22 60.7 42 57.6 62 55.8 82 53.8
3 43.7 23 61.4 43 57.3 63 56 83 55.4
4 49.6 24 63.3 44 52.8 64 55.1 84 52.7
5 54.2 25 67.4 45 45.6 65 56.7 85 58.4
6 51.3 26 54.1 46 43.1 66 55.9 86 57.1
7 45.8 27 70.1 47 53.4 67 56.6 87 58.2
8 57.2 28 50 48 57.5 68 58.5 88 57.6
9 50.8 29 58.6 49 48.8 69 535 89 54.3
10 59.6 30 48.7 50 57.2 70 57.4 90 55.1
1 41.7 31 56.6 51 52.8 71 56.5 a1 49.7
12 51.9 32 45.8 52 57.4 72 55.7 92 55.8
13 46.6 33 53.7 53 51.4 73 55.3 93 55.9
14 48.4 34 53.8 54 52.5 74 46.8 94 57.2
15 62.6 35 48.5 55 57 75 46.2 95 56.7
16 48.7 36 49.3 56 45.8 76 56 96 56.7
17 535 37 59.7 57 52 77 549 97 57
18 49.7 38 57.2 58 57.9 78 54 98 57
19 50.1 39 57 59 50.9 79 56.1 99 56.9
20 48.3 40 52.2 60 55.3 80 55.8 100 57.2

63



4.2.- PULVERIZADO Y TAMIZADO DE LAS PARTICULAS

Como resultado del pulverizado de las fibras se observé que el tiempo de molienda para
las fibras tratadas (F.T) se redujo considerablemente a un tiempo de 60 minutos por cada
etapa del proceso, en comparacion a los 90 minutos de proceso de las fibras no tratadas
(F.N.T), esto se puede atribuir a la rigidez y la reduccién de impurezas en las mismas,

resultado del tratamiento quimico al que fueron sometidas.

Finalmente, del proceso de tamizado se obtuvieron las particulas de fibra con diferentes

tamanos registrados en la siguiente tabla 5.

Tabla 5.- Registro de particulas obtenidas del proceso de tamizado.

Tamiz Abertura del tamiz Peso (gramos) Equivalencia en %
(Mm) F.N.T F.T F.N.T. F.T

50 300 (>300) 1 1 0.699 0.854

100 150 (<300 y >150) 53 57 37 062 48.717

200 75 (<150 y >75) 67 45 46.853 38.461

<200 <75 22 14 15.384 11.965

Del proceso de tamizado podemos concluir que como resultado se obtuvieron particulas
de celulosa con diferentes tamafios en un rango de 300 pm a <75pm. Como se puede
observar en latabla 3, en el tamiz niumero 100 de abertura 150 pm, fue en donde paso la
mayor cantidad de particulas tanto de F.N.T y F.T, seguido del tamiz nimero 200 de
abertura de 75 pm para ambas muestras. Por lo que se concluye que el material
compuesto esta conformado en su mayoria por particulas de celulosa de Agave
Angustifolia Haw de entre los 150 pm a menores de 75 pm, especificamente la muestra
de F.N.T en un 83.91% y la F.T en un 87.17% como se muestra en la siguiente gréafica

en la figura 62.
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Cabe destacar que el material compuesto desarrollado en este trabajo estd compuesto
por particulas en su mayoria mas pequefias que el material registrado en De Jesus

Angulo (2020).

Contenido de particulas FN.Ty FT

60.000

48.71
50.000 8.718 46.853

40.000
o 30.000
n

20.000 15.385 m F.N.T
11.966

10.000
0.855

[ 0.699

0.000 n

50 100 200 mas 200

NUmero de tamiz

Figura 62.- Grafica comparativa de los porcentajes de tamafo de particulas por las
cuales estd conformado el material compuesto.
Fuente propia.

Con respecto a la pérdida de material inicial a la cantidad final de particulas obtenidas en
peso, hubo una pérdida del 13% para la F.N.T y 29% para F.T que se debe tanto a la
eliminacion de las impurezas en la F.T y a las pérdidas durante los procesos de

pulverizado y tamizado.

4.3.- CARACTERIZACION TERMICA DE LAS PARTICULAS.

4.3.1.- DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

Los patrones de difraccion de rayos x de las particulas de Agave angustifolia Haw se
muestran en las figuras 63 y 64 para las particulas de fibra no tratadas y fibras tratadas

guimicamente, obtenidas mediante proceso manual de enriado (F.N.T.PME) y (F.T.PME)
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respectivamente. En donde se observa que para las particulas de F.N.T.PME el pico de
maxima difraccion se encuentra a los 15°, asi mismo se notan picos a los 22°, 24.5°,
30.1° y 38.3°, para las particulas sometidas al tratamiento quimico F.T.PME el pico de
difraccibn méaxima se encuentra a los 30.1°, observandose picos de difraccion a los 15°,
22.1°, 24.4°, 30.1° y 38.3°, en las mismas posiciones, indicando dentro de estos, los
cuatro picos principales en la estructura de celulosa tipo | (Oudiani et al., 2011), (De Dios

Naranjo et al., 2016).

15°

20 (°)

Figura 63.- Patrén de difraccién de rayos x de particulas de fibra de Agave angustifolia Haw
no tratadas (F.N.T) obtenidas por proceso manual de enriado.
Fuente propia.
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Figura 64.- Patron de difraccién de rayos x de la muestra de particulas de fibra de Agave
angustifolia Haw tratadas (F.T), obtenidas mediante proceso manual de enriado.
Fuente propia.

En la figura 65 se muestran ambos difractogramas super puestos en donde podemos
observar un patron similar para ambas muestras, ya que no existe un desplazamiento de
las bandas cristalograficas en 20, sin embargo, si existe cambio en la posicion del pico
de difraccion maxima y en la intensidad de los picos que representa cambios en el nivel
de orden de las muestras. Podemos observar un cambio significativo en el pico a los 22°
gue corresponde a lafase mayoritaria cristalina de la celulosa, la cual reporta Wang et al.
(2007) para la celulosa pura a 22.4°, el aumento en esta banda para las F.T.PME
representa un incremento en la cristalinidad del material, o que se demuestra con lo
obtenido en De Jesus Angulo (2020) en dénde se registr6 un aumento en el indice de
cristalinidad de las particulas de fibras sometidas al tratamiento quimico respecto a las
no tratadas de un 57.46% a 69.26%. Esto, relacionado a la eliminacion del material no
celulésico, por lo que se puede establecer que las particulas de F.T.PME son més

cristalinas que las particulas de fibras iniciales F.N.T.PME.
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Figura 65.- Comparacion de patrones de difraccion de rayos x de las particulas de fibra de Agave
angustifolia Haw extraidas mediante proceso manual de enriado, no tratadas y tratadas
guimicamente.

Fuente propia.

Por otro lado, en lafigura 66 se muestra la comparativa en los patrones de difraccion de
rayos x de las particulas de fibra extraidas a partir de un tratamiento mecanico,
implementado en De Jesus Angulo (2020) y el proceso manual de enriado en este trabajo,
se puede observar una clara diferencia en las intensidades y el estrechamiento de los

picos principales y la diferencia de los picos a 24.4, 30.1, 34.5, y 38.3

Se observa principalmente el cambio en laforma y la intensidad de los primeros dos picos
entre 15-16° y 22°, en ambas muestras de particulas de fibras tratadas y no tratadas,
obtenidas por un proceso mecanico (F.T.PM y F.N.T.PM) respectivamente, se pueden
observar estos dos picos con mayor anchura lo que en las muestras del proceso de
obtencién manual de enriado (F.T.P.ME y F.N.T.PME) se observan mas estrechos, esto
se puede atribuir al hecho de que las fibras que se obtienen de un proceso manual estan

sometidos a un proceso menos abrasivo por lo que al denotarse los picos mas estrechos
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y pronunciados se puede decir que se conservd mejor la forma y estructura de las fibras
ya que los picos menos pronunciados se consideran celulosa de baja cristalinidad por lo
gue estas particulas en general contienen menor proporcion de celulosa amorfa (De Dios
Naranjo et al., 2016) a diferencia de las obtenidas mediante el proceso mecénico que
ademas resultan ser fibras con un alto contenido de residuo seco adherido (Mayorga et

al., 2004).

De lo que se puede concluir que las particulas de fibras de Agave angustifolia Haw
obtenidas mediante proceso manual de enriado son mas cristalinas que las obtenidas por
el proceso mecénico, por lo que resulta en un material de refuerzo con mayor rigidez y
repercute en la transmisién y mejora de propiedades mecdnicas, al ser implementado

como refuerzo en el procesado de un material compuesto.

22.1° 30.1°

i I i I i I i I i '
10 20 30 40 50

20 (°)

Figura 66.- Comparacion de patrones de difraccién de rayos x de particulas de fibras tratadas
y no tratadas, obtenidas mediante proceso manual de enriado (F.T.PMEy F.N.T.PME) y
proceso mecanico (F.T.PMy F.N.T.PM) respectivamente.

Fuente propia.
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4.3.2.- ESPECTROSCOPIA INFRARROJA POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

Los analisis de infrarrojo se llevaron a cabo para identificar los grupos funcionales
presentes en las particulas de fibras de Agave Angustifolia Haw con y sin tratamiento
alcalino y comprobar la eliminacion de los grupos funcionales presentes en la lignina y la

hemicelulosa.

En la figura 67 se puede observar los espectros de las particulas de fibra tratadas y no
tratadas extraidas mediante el proceso manual de enriado (F.T.PME Y F.N.T.PME)
respectivamente. Se identifica una banda caracteristica amplia a los 3339 cm-lentre los
3580 y 3100 cm-lasociadas a la vibracion de alargamiento del enlace de hidrogeno del
grupo funcional O-H en las moléculas del agua y de la celulosa, se aprecia el incremento
de este pico para las particulas de F.T.PME lo que puede demostrar segin Victoria (2019)
la extraccion exitosa de la celulosa o bien implicar el contenido de humedad en las
muestras (Elanthikkal et al., 2010), este pico se atribuye también a enlaces C-H que
corresponden a grupos funcionales provenientes de acidos y alcoholes grasos. Mientras
tanto, las bandas entre 2973 y 2868 cm-1 se observan comunmente en muestras de
biomasa lignocelulésica y corresponden a los grupos metil y metileno. Estas bandas y las
correspondientes en 1456, 1423,1369 y 1318 cm-l1 son bandas de vibraciones
correspondientes a la tension del enlace H-C-H del grupo C-H2 para la estructura de la
celulosa (Contreras Q et al., 2010) (Elanthikkal et al., 2010).

El pico a los 1735 cm-1 entre 1750-1716 cm-l se atribuye a la tension del enlace C-O en
C=0 del residuo de grupos acetil y ésteres urénicos de la pectina, hemicelulosa o de los
enlaces ésteres de los grupos carboxilo en los &cidos ferudlicos y p-cumaricos de la lignina
y hemicelulosa (Sain & Panthapulakkal, 2006). La menor intensidad de este pico en la
muestra de particulas F.T.PME indica la eliminacién de la mayoria de las hemicelulosas
y la lignina de las fibras mediante el proceso de extraccién quimica aplicada con NaOH
(Elanthikkal et al., 2010); (Sain & Panthapulakkal, 2006)(Bolio L. et al., 2011). Esto se
comprueba con la disminucién de la banda a 1232 cm-1que corresponde a los enlaces

C-O del grupo funcional presente en la lignina.
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El pico observado en 1620 cm-1 entre 1660-1570 cm-1se atribuye a las vibraciones de los
anillos aromaticos de la lignina, la cual es el componente principal que envuelve a la
celulosa en las fibras de agave. En Garcia-Méndez et al. (2020) se asocia esta banda
con el agua absorbida en la celulosa cristalina, mencionada por Oudiani et al. (2009)
como que la intensidad de este pico es proporcional a su contenido de celulosa presente

en la composicion quimica de las fibras vegetales.

Elanthikkal et al. (2010), menciona que los picos en la regién entre 1200-950 se deben al
estiramiento del grupo C-O y la vibracién del anillo de piranosa C-O-C lo que resulta en
una banda prominente a los 1022 cm-1para las fibras de banano, en este caso se observa
el pronunciamiento de las bandas a 1155 ¢cm-1,1050 y 1020 cm-1, entre 1115 y 960 cm-1
los cuales se resuelven después de la hidrélisis alcalina y en algunos casos el
blanqueamiento y que se considera que la resolucibn mas alta de estas bandas

representa una mayor cristalinidad de la celulosa.

Las vibraciones oscilantes en la region de 700-900 cm-1y la atribucién de estas bandas
para la celulosa pueden ser de caracter complejo (Zhbankov, 1966), en este sentido, la
banda de absorcibnn a 893 cm-l es interesante de distinguir ya que se atribuye a la
absorcién mas tipica de la configuracién estereoquimica p de las D-glucopiranosas,
reportada para la celulosa natural como una banda débil, sin embargo su intensidad
puede variar con el tratamiento al que se somete la celulosa (Bermello et al., 2008), como
en el presente caso en el que el pico se observa con mayor intensidad para las particulas

sometidas al tratamiento quimico con NaOH.

En el intervalo de 700-800 cm-1 se puede encontrar un pico atribuido a la presencia de
un enlace glucdsido p entre las unidades de glucosa en la celulosa, en este caso se

observa a los 780 cm-L
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Figura 67.- Espectros FTIR de particulas de fibras de agave, tratadas y no tratadas, obtenidas
mediante proceso manual de enriado (F.T.PMEy F.N.T.PME) respectivamente.
Fuente propia.

En la comparacion de las muestras de particulas tratadas y no tratadas, extraidas
mediante proceso mecanico (F.T.PM y F.N.T.PM) y por el proceso manual de enriado
(F.T.PME y F.N.T.PME) mostrado en las figuras 68 y 69 con la superposicion de los
espectros FTIR, se pueden percibir ciertas diferencias entre los picos principalmente a
1735 cm-1 el cuél se observa con menor intensidad en las muestras obtenidas mediante
el proceso manual, con lo que se comprueba lo mencionado en Sain & Panthapulakkal
(2006) en dénde la intensidad del pico disminuye en las fibras tratadas por el proceso de
enriado microbiano, lo que se puede notar en este mismo caso con la disminucion en la
muestra de particulas F.T.PME en comparacién con la F.N.T.PME y ambas muestras
obtenidas por el proceso mecéanico, lo que indica la eliminacién en mayor proporcién de

extractos y hemicelulosas durante el enriado.
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Asi mismo el incremento de los picos entre 1020 cm-ly 3339 cm-lambos pertenecientes
a la estructura de la celulosa, con lo que se demuestra la extraccidon exitosa de esta en

las muestras de particulas obtenidas en el presente trabajo.

Figura 68.- Comparacién de espectros FTIR superpuestos de particulas de fibra de agave no
tratadas y tratadas quimicamente, obtenidas mediante proceso manual de enriado y proceso
mecanico, (F.N.T.PME, F.T.PME, y F.N.T.PM, F.T.PM) respectivamente.

Fuente propia.
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Figura 69.- Espectros FTIR de particulas de fibras de agave, tratadas y no
tratadas, obtenidos mediante proceso mecénico y proceso manual de enriado
(F.T.PM, F.N.T.PMy F.T.PME, F.N.T.PME) respectivamente.

Fuente propia.
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4.4.- OBTENCION DEL FILAMENTO.

Para el desarrollo del proceso de obtencion de los filamentos mediante el proceso de
extrusion, se realizé una prueba piloto con el material puro PP bajo las condiciones
reportadas en De JeslUs Angulo (2020). Sin embargo, debido a las dificultades que se
presentaron y a la observacion de las propiedades fisicas del material obtenido, se
decidid realizar pruebas con una de las mezclas de PP + refuerzo (particulas de agave),

con el fin de encontrar los pardmetros 6ptimos para nuestro material.

Se realizaron cuatro pruebas con diferentes variables con el fin de analizar fisica y
térmicamente sus caracteristicas obtenido para determinar las condiciones finales
Optimas de procesamiento, para estos experimentos se tomaron muestras de la mezcla
realizada con la concentracién al 3%, es decir, 100 g de PP mas 3 g de particulas de fibra
tratada, la comparativa de las variables en cada muestra se presenta en la tabla 6,

resaltando los parametros variados en cada una.

Tabla 6.- Variacion de parametros en pruebas de extrusion de filamentos de material compuesto.

Variables Nomenclatura Temperatura Temperatura Temperatura Velocidad N° de
zona de zona de zona de (RPM) ciclos de
alimentacion plastificacion mezclado extrusion.
N° de (oC) (oC) (oc)
prueba
1 P1FT3 100 190 150 60 3
2 P2FT3 100 170 150 50 1
3 P3FT3 100 170 150 30 1
4 P4FT3 100 170 150 50 2

A continuacién, se describen las observaciones durante el proceso de extrusion de cada

prueba con la variacion de parametros.

Prueba 1

+ La manipulacion y el control del filamento a la salida del extrusor fue dificil ya que
se rompia con facilidad y de manera frecuente.

» El color del filamento fue un color café oscuro intenso.

 Debido a que el material obtenido durante el primer ciclo de extrusion de esta

prueba fue dificil de obtener y por recomendacién del personal técnico con el fin
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de obtener un material de mejor calidad y la mejor integracién de matriz-refuerzo
se realizaron dos ciclos mas, sin embargo, el material final no mejor6 fisicamente,
por el contrario, el flamento resulté con mayor porosidad.

El control del filamento a la salida del extrusor mejor6 con cada ciclo de extrusion.
Se retird el inicio y el final del filamento obtenido y se tom6 solamente el tramo

central.

Prueba 2.

El material fluyé constantemente a la salida del extrusor por lo que su control fue
mas facil que en la prueba 1

El filamento no se rompié con facilidad y fue con menor frecuencia al momento de
jalarlo para hacerlo pasar por el sistema de enfriamiento y acumularlo.

El color fue constante a lo largo del flamento.

Fisicamente, no se observd la presencia de porosidad en el material.

Se tomd Unicamente el tramo central del filamento total obtenido.

Prueba 3.

Fue complicado mantener el filamento en la salida del extrusor debido a la
velocidad con que el material fue extruido.

El color del material tuvo un cambio drastico ya que alrededor de la mitad del
filamento total de esta muestra tuvo un color café constante, en la zona central un
color café claro y finalmente un café oscuro intenso, posiblemente debido al tiempo
gue la mezcla permanecié en el equipo, ya que, a mayor tiempo, mayor la
probabilidad de degradacion de las particulas de fibra.

La visualizacién de las particulas a lo largo del filamento obtenido fue en mayor
cantidad y en una tonalidad oscura, lo que refuerza el motivo anterior.

Se tomd el tramo central del filamento obtenido.

Prueba 4.

Esta prueba se desarroll6 en vista de las propiedades fisicas que se pudo observar de

los filamentos obtenidos en las tres pruebas anteriores, por lo que se decidié tomar los

parametros de referencia de la prueba 2, variando a dos ciclos de extrusion, ya que fue
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en la que mejores resultados fisicos del filamento se obtuvo y con lafinalidad de mejorar

la integracién de matriz - particulas de fibra, al ser procesado y mezclado en dos ciclos.

* Mejor6 el control y manejo del filamento a la salida del extrusor.

+ Elfilamento no se rompi6 tan facilmente y fue con menor frecuencia.

* El color se mantuvo constante a lo largo del flamento obtenido.

+ Se tomo6 todo el filamento sin retirar el inicio ni el final, en ambos ciclos de
extrusion.

» Finalmente, se peso la cantidad de filamento del primer ciclo para observar que se
recuperara la cantidad proporcional a la de la muestra inicial con la que se
alimentd; la cantidad en peso obtenido inicial fue de 103 g de mezcla y se

obtuvieron 102 g de filamento.

A continuacion, en la figura 70 se muestran los espectros FTIR super puestos de las
pruebas del proceso de extrusion, se realiza la comparacion y se toma de referencia una
muestra del material puro (PP-100) extruido con los parametros de la P2FT3 especificados
en la tabla 6, cabe mencionar que para un mejor andlisis se corrieron por triplicado para
cada muestra, finalmente al observar el cambio minimo en las intensidades de las bandas

se tomaron gréficas promedio para la comparacion final.

Se pueden identificar en los espectros, las bandas que identifican al polipropileno como
el material de matriz, principalmente las bandas de estiramiento del CHs a 2918 cm-1, los
estiramientos del enlace CH entre 2877 y 1636 cm-1y en 1455 cm-1 del grupo CH2 y se
observa que no existe anclaje quimico ni cambio en la estructura del material puesto que
no se percibe desplazamiento de las bandas y aunque predominan los picos que
identifican al polipropileno, se puede notar la ausencia de uno de los picos mas
caracteristicos de la celulosa a los 3339 cm-1lentre los 3580 y 3100 cm-1, que pudimos
observar en los espectros de las particulas analizadas anteriormente, esto se puede
atribuir a la concentracion del material reforzante que se usé en estas pruebas y a la
eliminacion de las moléculas de agua presentes en el material de refuerzo, el agua

absorbida durante el tratamiento quimico y el agua ligada.
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Si bien los picos del PP predominan en todas las pruebas, se puede observar que en el
caso de la prueba 1 (P1FT3) la intensidad de las bandas disminuyé considerablemente,
ademas que no se denotan las bandas pertenecientes a la celulosa esto debido a la

mayor degradacion de las particulas durante esta prueba.

Figura 70.- Comparativa de espectros FTIR superpuestos del material compuesto en las pruebas
de extrusién con la mezcla al 3% de concentracion de particulas de fibra tratada, para la eleccién
de parametros finales a implementar.

Fuente propia.
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En la figura 71 se observa la diferencia en la ausencia de las bandas de los espectros
presentados.

Transmitancia (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Longitud de onda (cm1)

Figura 71.- Comparativa de espectros FTIR con mayor claridad, de la muestra sometida
al proceso de extusidn con una contracion del 3% de particulas de fibra tratada, como
prueba para la eleccién de parametros.

Fuente propia.



En conclusién, para el proceso de elecciéon de los parametros 6ptimos, se descartaron de
acuerdo a la observacion fisica de los filamentos y pellets obtenidos, asi como las
ventajas y desventajas durante el proceso de extrusion principalmente, reforzando con el
andlisis de los espectros FTIR de las muestras. Se descarté en primer lugar la velocidad
de extrusion (RPM) debido a que en un rango mayor a los 60 RPM el control de los
filamentos a la salida de la boquilla del extrusor se torné bastante dificil y en un rango
menor a partir de los 30 RPM se obtuvo un material con caracteristicas fisicas poco
adecuadas, un material rugoso, poroso, de color intensificado debido a la posible
degradacion de las particulas de fibra por el tiempo sometido a las temperaturas de
procesado y facil de fracturar. La segunda variable a descartar fue la temperatura de la
zona de plastificacion ya que en esta seccién se provoca un aumento en el nivel de cizalla
sobre el material fundido lo que repercute en un mejor mezclado y finalmente el nimero
de ciclos a extruir debido a que un proceso de 1 ciclo nos brindé un material fisicamente
aprovechable, sin embargo la distribucién y mezclado de las particulas no fue el esperado
por lo que se optd por aumentar los ciclos a 3, sin embargo, este aumento repercutié en
un material poco 6ptimo debido principalmente a la porosidad y degradacién del material

que se confirma en los espectros anteriores en la P1FT3.

Finalmente, debido a las dificultades y mejorias observadas durante el proceso de
extrusion de las cuatro pruebas, se determiné trabajar las muestras finales con los
parametros de la prueba 4 para la extrusién y obtencién de los pellets de material

compuesto finales.

En las figuras 72 a-b observamos los filamentos obtenidos del material compuesto
reforzados con particulas de fibra no tratadas (F.N.T) y tratadas (F.T) respectivamente
en las tres concentraciones reportadas en este trabajo, en donde se hace notorio el
cambio en las tonalidades del material de claro a mas oscuro comenzando con la

concentracién mas baja al 1.5%.3% y 5%.
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Figura 72.- a-b- Filamentos de material compuesto con matriz de PP reforzado con particulas
de fibra de Agave angustifolia Haw no tratadas (F.N.T) y tratadas quimicamente (F.T).
Fuente propia.
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4.5.- PELETIZACION DE LOS FILAMENTOS

Durante el proceso de pelletizacion se pudo observar que los filamentos de material
reforzado con fibras tratadas fueron mas faciles de procesar a diferencia de las reforzadas
con particulas no tratadas, esto se puede atribuir de la observacion fisica de los
materiales a que las primeras se tornaban con mayor rigidez, por lo que no se atoraban

en las cuchillas del equipo.

El rendimiento total del material obtenido fue de 2.938 kg de pellets de los 3.585 kg
iniciales, distribuidos como se muestra en la tabla 7, por lo que se puede concluir que

hubo una pérdida total del 18.32%.

En la figura 73 se muestran las siete muestras que fueron sometidas a estos procesos,
nombrados anteriormente en la tabla 3 del apartado 3.8 y almacenados listos para su
caracterizacién, en esta misma imagen se puede notar la diferencia en las tonalidades

de claro a oscuro respecto a la concentracion mas baja a la mas alta respectivamente.

Tabla 7.- Distribucion de pesos del rendimiento total de pellets de material compuesto obtenidos.

Muestra Concentracién Pellets obtenidos

(%) (9)
M1 F.N.T-1.5 1.5 446
M2 F.N.T-3 3 463.8
M3 F.N.T-5 5 423.3
M4 PP-100 100 378.6
M5 F.N.T-1.5 1.5 398.1
M6 F.N.T-3 3 430.8
M7 F.N.T-5 5 387.4
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Figura 73.- Pellets de material compuesto de las siete concentraciones sometidas al proceso de
extrusion y peletizacion.
Fuente propia.

4.6.- CARACTERIZACION TERMICA DE LOS PELLETES

4.6.1.- ESPECTROSCOPIA INFRARROJA POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

Se muestran a continuacion los espectros FTIR superpuestos de los pellets de material
compuesto obtenidos mediante el proceso de extrusion con las 3 diferentes
concentraciones reportadas, en la figura 74 se hace la comparaciéon de las muestras
finales reforzadas con particulas de fibra no tratada (M1:F.N.T-1.5, M2:F.N.T-3 Y
M3:F.N.T-5), tomando la referencia con el espectro perteneciente al PP puro como
material de matriz (M4:PP-100) y al material reforzante, en este caso, la muestra
analizada de particulas de fibra no tratadas obtenidas mediante proceso manual de
enriado (F.N.T.PME), de la misma manera para las muestras reforzadas con particulas
de fibra tratada (M5:F.T-1.5, M6:F.T-3 Y M7:F.T-5) comparadas con la M4:PP-100 y la
muestra de material reforzante de particulas de fibra tratada obtenida mediante proceso

manual de enriado (F.T.PME) (Figura 75).

Se pueden identificar predominantemente las bandas correspondientes al PP
principalmente a 2918 cm-1, 2836 cm-ly 1376 cm-llas bandas de estiramiento del CHs,

los estiramientos del enlace del grupo CH2 a 1455 cm-1,del CH entre 2877 y 1637 cm-1ly

83



en 1166 cm-l el estiramiento del grupo C-C (Victoria, 2019), ademéas de los picos
correspondientes a la celulosa principalmente alrededor de los 3580 y 3100 cm-1, 1637
cm-ly 1024 cm-LlLasociados a la cantidad de celulosa presente y la cantidad de agua
absorbida por el material, asi como a la presencia de material celulésico con mayor
cristalinidad, sin embargo, la ausencia del pico entre 3580 y 3100 cm-1, se atribuye a lo
mencionado anteriormente con la eliminacion de las moléculas de agua, el agua
absorbida durante la extraccion, el tratamiento quimico y el agua ligada del material. Por

lo que se puede referir a la obtencion de pellets de un material compuesto mayormente

cristalino.
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Figura 74.- Comparativa de espectros de pellets de material compuesto reforzado con particulas de fibra

no tratada, en concentraciones de 1.5,3y 5%.
Fuente propia.
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Figura 75.- Comparativa de espectros de pellets de material compuesto reforzados con particulas de
fibra tratada en concentraciones de 1.5, 3y 5%.
Fuente propia.

4.6.2.- CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

En la tabla 8, figuras 76 y 77 se muestran los termogramas de las pruebas DSC de los
materiales compuesto reforzado con particulas de F.T y F.N.T con diferentes
concentraciones, asi como del polipropileno puro y se identifican propiedades térmicas

del compuesto presentadas en las siete muestras.

En la tabla 8 se indican los resultados obtenidos del analisis como la temperatura de
fusién (Tm), entalpia de fusién (Hm), temperatura de cristalizacién (Tc) y entalpia de

cristalizacién (Hm).
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Tabla 8.- Tabla de resultados de propiedades térmicas de los pellets de material compuesto, por

calorimetria diferencial de barrido (DSC).

Muestra Tm Hm Tc Hc

°C J/g °C J/g
M1 F.N.T-1.5 167.51 104. 121.76 108.48
M2 _I_’T o 167.15 99.829 122.02 104.25
M3 -: o 167.36 101.90 121.13 106.73
M4 PP-100 166.21 90.931 117.51 94.510
M5 F.T-1.5 167.65 105.42 122.14 109.60
M6 F.T-3 167.68 94.366 122.29 98.387
M7 F.T-5 168..74 100.27 120.92 105.27

En la figura 76 se presenta el termograma correspondiente a la identificacion del punto
de fusion de cada muestra, de donde, con los datos de la tabla 8 se concluye que la
variacion existente en la Tm de los compuestos reforzados con fibras de agave, superan
ligeramente la Tm del material de matriz PP (M4:PP-100) que resulté en 166.21°C,
aproximado al reportado en la ficha técnica del PP por el fabricante a 160°C, se puede
percibir que el aumento de latemperatura y el desplazamiento de la curva ocurre a mayor
concentraciéon de particulas de fibra, especificamente de la tratada en el compuesto, ya
gque se observa que latemperatura mayor de 168°C se obtiene en la M7: F.T-5, reforzado
con 5% de particula de F.T. Se destaca también el aumento de Hm para todas las

muestras, observando un patrén similar para ambas entalpias.
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Figura 76.- Termograma DSC de pellets de material compuesto reforzados con particulas de

fibras de Agave angustifolia Haw, tratadas y no tratadas - zona de fusion.
Fuente propia.

Por otro lado, en la figura 77 se puede apreciar el termograma correspondiente al punto
de cristalizacién de los compuestos en comparacion con el PP (M4: PP-100), en dénde
se contempla un cambio significativo en el incremento de la Tc para todos los compuestos
como se registra en latabla 8, dado que la M4:PP-100 presenta una Tcde 117.51 °C vy el
resto de los compuestos muestran temperaturas de cristalizacién mayores, se observa
gue los reforzados con mayor concentracién de particulas (5%) tanto de fibra tratada y
no tratada son los de menor incremento con una Tc de 120.92°C y 121.13 °C
respectivamente, mientras que la mayor temperatura de cristalizacién se alcanzé para la

M6:F.T-3 a 122.29°C, es decir, el compuesto reforzado con 3% de particulas de fibra
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tratada. Se observa, ademas, el incremento en la Hc para todos los compuestos con
respecto al PP.

Lo anterior, parece indicar una buena compatibilidad en las interfaces de matriz - refuerzo,
por lo que se puede referir a la obtencion de un material compuesto que requiere de

mayor energia para fundirse, lo que representa una mejora positiva en las propiedades
térmicas del material.

90 100 110 120 130 140

Temperatura (°C)

Figura 77.- Termograma DSC de pellets de material compuesto reforzado con particulas de fibras de
Agave angustifolia Haw tratadas y no tratadas - zona de cristalizacion.
Fuente propia.
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A partir de los datos anteriores se puede indicar que la adicién de las particulas de fibras
de agave Angustifolia Haw extraidas mediante un proceso manual de enriado repercuten
en la mejora de las propiedades térmicas del compuesto obtenido, de manera especifica,
los reforzados con particulas sometidas al tratamiento quimico, por lo que se puede
concluir de este analisis, que los pellets del compuesto mejoraron sus propiedades
térmicas con respecto al PP usado como matriz en este proyecto, lo que a su vez influye
en un material con mayor cristalinidad, lo que se refuerza con los resultados de los
andlisis realizados anteriormente, por lo que se espera que esta mejora se vea reflejado
también en las propiedades mecanicas del material, como la resistencia a la traccién.
Finalmente, el uso de particulas de fibra tratada en una concentracién del 3% resulté en
la mejor opcién, aunque la variacién respecto a la concentracion mayor no afecta

demasiado a las propiedades térmicas.
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CONCLUSIONES

De la caracterizacion fisica de las fibras se obtuvo que existe una variabilidad
considerable en la longitud de estas, en un promedio de 54.3 + 51 cm,
encontrandose la mayoria en un intervalo de 49.2 a 59.4cm, lo que se debe a la
posicién de las hojas del maguey que fueron tomados y al proceso de extraccion.
De acuerdo al proceso de tamizado de las particulas se obtuvieron cuatro tamafios
en un rango de 300 pm hasta menores a 75 pm, de donde finalmente, se puede
concluir que las mezclas de material compuesto se conformaron en su mayoria
por particulas de fibra entre los 150 pm a menores de 75 pm, con mayor seguridad
y en mayor porcentaje para el material reforzado con particulas sometidas al
tratamiento quimico (F.T), esto gracias a que su pulverizacion fue mas practica
debido a la rigidez de las mismas por lo que se consiguié un pulverizado mas
homogéneo, producto de la accién positiva del tratamiento alcalino.

Del tratamiento alcalino al que se sometieron las fibras, se concluye que generd
una remocidon de materia organica no celuldsica que cubria a las fibras, esto se
pudo comprobar con los espectros analizados en el FTIR.

De acuerdo a los resultados obtenidos de la difraccion de rayos X (DRX) tanto para
las particulas tratadas y no tratadas, se identificaron picos cristalinos similares en
20 correspondientes a la celulosa tipo 1y aunque no existié desplazamiento de los
picos para ambas muestras, si surgieron cambios en la intensidad de los mismos,
asi como la identificacion del pico de difraccién maxima. El cambio mas importante
notado en este andlisis fue un incremento en el pico a 22.4° perteneciente a lafase
mayoritaria cristalina de la celulosa, de acuerdo a la literatura, por lo que el
aumento de este pico para las particulas de fibra tratadas obtenidas por proceso
manual de enriado (F.T.PME) representa también un aumento en la cristalinidad
del material, por lo que resultan con mayor rigidez que las particulas sin
tratamiento.

Con la espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) de las
particulas de fibra de agave obtenidas mediante proceso manual de enriado, se

comprueba la obtencion de estas con mayor proporcién de celulosa pura, gracias
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a la remocidon de hemicelulosas, lignina y residuos organicos y se refuerza el
aumento en la cristalinidad de las mismas debido al pronunciamiento de las
bandas correspondientes para las particulas de fibra tratadas en comparacion con
las fibras no tratadas comparadas tambien, con las particulas de fibras extraidas
por un proceso mecanico.

Para el proceso de extrusion de los filamentos, se realizaron cuatro pruebas piloto
con variacion de parametros en cuanto a temperaturas, velocidad (RPM) y numero
de ciclos, que se variaron de acuerdo a las dificultades, ventajas y desventajas
durante el procesado y a la recomendaciéon del personal técnico del laboratorio.
De las pruebas piloto se obtuvieron cuatro muestras con diferentes propiedades
fisicas principalmente, las cuales se sometieron a analisis FTIR, de dénde se
observé que no existi6 modificacion en la estructura de los pellets, sin embargo,
se percibio la ausencia de ciertas bandas correspondientes a la cantidad de agua
absorbida y ligada del material, con lo que se concluye en un material con una
buena adherencia matriz- refuerzo, asi mismo, la ausencia de bandas en la Prueba
1 (P1FT3) debido a la posible degradacién del material reforzante.

En el andlisis de parametros de extrusion se optd por trabajar bajo las siguientes
condiciones: dos ciclos de extrusion, Temperatura Zona de alimentacién 100°C,
Temperatura Zona de plastificacion 170°C, Temperatura Zona de mezclado 150
°C, con una velocidad de 50 RPM. Se obtuvieron filamentos de material compuesto
en concentraciones de 1.5, 3y 5 % de polipropileno reforzado con particulas de
fibras tratadas y no tratadas, asi como del material puro (PP).

Del proceso de pelletizacion se observé la diferencia en cuanto a la rigidez de los
filamentos de material compuesto, siendo los reforzados con F.T, los mas faciles
de procesar debido a esta caracteristica. Se llevdo a cabo el peletizado a una
velocidad en un rango de 25 - 40 RPM y se obtuvo un rendimiento total de 2.938
kg de pellets de los 3.585 kg de mezcla iniciales, representando una pérdida total
de 18.32%.

De acuerdo a la caracterizaciéon de los pellets obtenidos, del analisis FTIR se
observd que no existe alteracién quimica en la estructura del compuesto, sin
embargo, se logré la reducciéon del contenido de agua absorbida y ligada en el

material, lo que repercute en un compuesto con mayor compactacion.
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Del analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) se obtuvo que el
comportamiento de fusion de los materiales no se modifica en gran medida ya que
la variacion observada es muy baja, sin embargo, el material compuesto presenta
propiedades térmicas mejoradas como la temperatura de cristalizacién, con
respecto al PP, resultando en un aumento de 117.51°C a 122.29 °C para el
compuesto reforzado con 3% de particulas de fibra de agave tratadas. Asi mismo,
resulté en un aumento tanto para Hmy Hc.

Finalmente, se obtuvieron resultados favorables dado que el material de refuerzo
resulté con propiedades aptas para su implementacion en la obtencion de los
pellets del material compuesto, por lo que se concluye que los pellets del
compuesto obtenido a partir de una matriz de polipropileno reforzado con
particulas de fibra de Agave angustifolia Haw ha resultado ser un material con
propiedades térmicas mejoradas con respecto al PP puro, esto en términos de
cristalinidad, temperatura de cristalizacion y la eliminacién de las moléculas de
agua absorbidas, por lo que se puede mencionar que es un material idéneo para

ser implementado en un segundo proceso de termoformado como la inyeccién
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RECOMENDACIONES

De acuerdo a los alcances obtenidos durante el desarrollo de este trabajo, asi como a las

complicaciones presentadas, se recomienda:

» Elaborar el material con mezclas de diferentes tamafos de particula.
 Determinar las propiedades quimicas de las particulas de fibra.

 Determinar las propiedades mecanicas de las particulas de fibra.

« Considerar diferentes porcentajes para el tratamiento alcalino de las fibras.

» Considerar el uso de compatibilizantes para la elaboracién del material compuesto.
* Experimentar el proceso de extrusion con diferentes variaciones de parametros.
* Realizar la caracterizacion mecéanica del material compuesto.

« Someter los pellets del material compuesto a un segundo proceso de

termoformado como la inyeccion (elaboracién de probetas).
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