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RESUMEN

En el presente trabajo se tuvo por objetivo caracterizar las propiedades mecanicas, estructurales
y térmicas de polimeros de almiddn de yuca reforzados con fibra de cabuya, procesados mediante
moldeo por termocompresion. Se realizo un tratamiento superficial de las fibras en una solucién
de 0.1% de KMnO, y 5% de &cido oxalico C,H,0,. La maquina de calor fue desarrollada a partir
de una resistencia, una termocupla y una placa de acero, con dimensiones de 50x50x9mm?3. Se
molded 5 diferentes muestras de compuesto polimérico, a una temperatura de 145°C durante
40min, variando su presién, TPS, cantidad de agua y disposicion de fibras, todo esto con el
objetivo de investigar las variables que resultan de mayor eficiencia. La muestra 1 es
guimicamente diferente al resto, debido a su formulacién con diferentes porcentajes de almidén,
glicerina'y agua. Las muestras 2 y 5 tienen disposicion de fibras tipo sandwich ABC, mientras las
muestras 1, 3 y 4 tipo AB. Se obtuvo que, la cantidad de concentracién quimica interviene en el
comportamiento morfolégico, mecanico y térmico, por lo tanto, la muestra 1 tuvo el menor
modulo de elasticidad, sin poros en su superficie, demostrando tener mas resistencia al calor. Las
muestras 2 y 5 tuvieron la mejor adherencia fibra matriz debido a su disposicion de fibra. Con las
variaciones realizadas de presion en las muestras 3, 4 y 5, se puede decir que a mayor presion
mayor médulo de elasticidad. En conclusidn, se caracterizo mecénica, estructural y térmicamente
cada muestra, encontrando que la muestra 5 fue la més eficiente; su médulo de elasticidad oscila
entre 494 y 539MPa, tiene alta porosidad, y temperatura de degradacion térmica desde
200 a 585°C. Todas las muestras demostraron ser rugosas superficialmente con baja adherencia
polimero-fibra, para mejorar esto, se debe cortar las fibras mucho méas pequefias y mezclarlas

junto con el polimero a velocidad constante.

Palabras clave: <CIENCIA DE MATERIALES> <CARACTERIZACION DE
MATERIALES>, <MOLDEO POR COMPRESION>, <ADHERENCIA POLIMERO-
FIBRAS>, <TERMOPLASTICO DE ALMIDON DE YUCA>.

0040-DBRA-UPT-2023
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ABSTRACT

The aim of the present work was to characterise the mechanical, structural, and thermal properties
of cassava starch polymers reinforced with cabuya fibre, processed by thermocompression
moulding. The fibres were surface treated in a solution of 0.1% KMnO, and 5% oxalic acid
C,H,0,. The heat engine was developed from a resistor, a thermocouple, and a steel plate, with
dimensions of 50x50x9mm?3. Five different samples of polymer composite were moulded at a
temperature of 145°C for 40min, varying their pressure, TPS, amount of water and arrangement
of fibres, all with the aim of investigating the variables that result in higher efficiency. Sample
1 is chemically different from the rest, due to its formulation with different percentages of starch,
glycerine, and water. Samples 2 and 5 have an ABC sandwich fibre arrangement, while samples
1, 3 and 4 have an AB arrangement. It was obtained that, the amount of chemical concentration
intervenes in the morphological, mechanical, and thermal behaviour, therefore, sample 1 had the
lowest modulus of elasticity, with no pores on its surface, proving to have more resistance to heat.
Samples 2 and 5 had the best fibre- matrix adhesion due to their fibre arrangement. With the
pressure variations in samples 3, 4 and 5, it can be said that the higher the pressure, the higher the
modulus of elasticity. In conclusion, each sample was mechanically, structurally, and thermally
characterised, finding that sample 5 was the most efficient; its modulus of elasticity ranges from
494 to 539MPa, it has high porosity, and thermal degradation temperature from 200 a 585°C. All
samples proved to be superficially rough with low polymer-fibre adhesion, to improve this, the

fibres should be cut much smaller and mixed with the polymer at constant speed.

Keywords: <MATERIALS SCIENCE>, <MATERIALS CHARACTERISATION>,
<COMPRESSION MOULDING>, <POLYMER-FIBRE ADHERENCE>, <YUCA ALMIDON
TERMOPLASTIC>.

Dra. Carmita Eulalia Rojas Castro. Mgs.
0602890469

Xiv



INTRODUCCION

En empresas de todo el mundo se utiliza polimeros sintéticos, normalmente desarrollados a partir
de petroleo, que causan un devastador impacto ambiental. Existen varias investigaciones que se

centran en buscar materiales biodegradables que ayuden al medio ambiente. (Rahul, 2019; Brenes,
2014; Saravanan, 2013; Rua, 2019; Srimivasa, 2011; Temesgen, 2020; Gonzales, 2014; Torres, 2007; Luna, 2009;
Mina, 2012; Ayala, 2015; Girones, 2012).

En la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo se han desarrollado este tipo de materiales con
el método de extrusion, el cual es dificil y conlleva mucho tiempo de procesamiento. La
importancia de desarrollar este proyecto es que utilizamos un nuevo método dentro de las
instalaciones de la ESPOCH, conocido como el método de moldeo por termocompresién para
plésticos rigidos de entre 3 a 5mm de espesor. Estos materiales son bastante interesantes por sus

caracteristicas mecanicas.

Esta investigacion desarrolla y caracteriza un biocompuesto plastico a base de almidén de yuca
y fibra de cabuya, con propiedades rigidas obtenidas bajo un proceso de moldeo por

termocompresion.

Realizar esta investigacion fue relativamente complicada ya que se necesitd bastante presupuesto

y tiempo para caracterizar las propiedades de los materiales.

Para desarrollar este proyecto, primero se realiz6 una investigacion sobre la teoria necesaria para
comprender los aspectos metodologicos a utilizar (capitulo I1). EI capitulo Il trata sobre la
metodologia utilizada; primero se trat6 quimicamente la fibra de cabuya en una solucién de 5%p/v
de &cido oxalico y 0.1% p/v permanganato de potasio, y luego se realiz6 una investigacion para
obtener granulos termoplésticos (TPS) de almidén con plastificantes (glicerina y agua), y asi
poder conocer las condiciones y porcentajes en que los granulos tienen mejor calidad de
procesamiento. Ademas, se construyd una maquina de calor que fue integrada a la maquina
hidraulica ubicada en el laboratorio de soldadura de la Facultad de Mecénica en la ESPOCH. El
modelo de la maquina fue primero desarrollado en AutoCad. La matriz y la fibra de refuerzo del
biocompuesto se procesé en el laboratorio de electromagnetismo de la Facultad de Ciencias. El
moldeo y mezcla de las componentes se realizaron en el laboratorio de soldadura de la Facultad
de Mecanica, obteniendo 5 muestras con variaciones en pardmetros tanto termodinamicos como
quimicos, y con su respectivo proceso de moldeo: mezcla TPS-agua con relaciones 1:1 0 1:2,
mezcla de fibras con el TPS en diferentes ordenes de colocacion (disposicién) y presiones de 3 o

4MPa en un tiempo de 40 minutos. Ademas, para cada muestra se utilizd una temperatura

1



evaporacion de agua de 100°C durante 30 min, una temperatura de moldeo de 145°C y un secado

a una temperatura de 50°C por un tiempo de 4 horas.

En el capitulo IV se analiza las propiedades de las muestras; la caracterizacion mecanica se hizo
segun el método ASTM D638-14 (Traccion de plasticos rigidos), se cortaron las probetas con
maéquina de corte con rayo laser, los ensayos de traccion se realizaron en la maquina universal
ubicada en el laboratorio de investigacién de la Facultad de Ciencias. Los ajustes de las curvas
stress-strain se realiz6 en el programa Gnuplot. Para la caracterizacion morfoldgica de todas las
muestras se utilizé el microscopio 6ptico en el laboratorio de dptica y fotdnica de la Facultad de
Ciencias. También se utilizé la maquina de microscopia electronica de barrido del laboratorio de
materiales de la Facultad de Mecéanica para caracterizar 2 muestras. Para la caracterizacion
térmica se utiliz6 una mufla del laboratorio de investigacion. Cualitativamente se demostrd la

degradacion térmica de las muestras cuando son sometidas a temperaturas desde 200 a 700°C.



CAPITULO |

1 PROBLEMA DE INVESTIGACION

1.1 Diagnostico del problema

Con esta investigacion se espera estudiar las propiedades mecénicas, estructurales y térmicas de
un nuevo compuesto completamente biodegradable, utilizando almidén de yucay fibra de cabuya.
Para poder lograr esto, es necesario hacer un estudio de los efectos que tienen las variables
externas (temperatura, tiempo y presion) cuando procesamos nuestro compuesto mediante moldeo
por termo-presion, también es necesario analizar parametros como la cantidad de fibra de cabuya,
cantidad de plastificante en la matriz polimérica, y otra variable importante es el porcentaje de
permanganato de potasio y acido oxalico para tratar superficialmente a las fibras. Realizaremos
varias muestras y por cada muestra se deben realizar probetas de ensayo para poder caracterizarlas
y con estos resultados estudiar qué medidas de las variables termodindmicas van a ser mas
eficientes al momento de producir el material. La meta del proyecto es presentar a la comunidad
una alternativa sustentable con el medio ambiente, un compuesto termoplastico totalmente

biodegradable con buenas caracteristicas mecénicas, estructurales y térmicas.

1.2 Antecedentes

La fabricacion de materiales compuestos a base de polimeros sintéticos utilizado para mejorar las
propiedades mecanicas de cualquier producto se ha vuelto indispensables para las empresas en
todo el mundo. Dia a dia podemos ver la creacion de nuevos productos tecnoldgicos con maltiples
posibilidades de uso, sin embargo, esto genera de forma exponencial un devastador impacto
ambiental para nuestro planeta, debido a que la mayoria de estos polimeros sintéticos se obtienen
del petréleo (polietileno y polipropileno). Este tiene alta resistencia a la corrosion, al agua y a la
descomposicién, provocando que sus residuos tarden hasta 500 afios en degradarse (Valero, 2013,
p.9). El Gréfico 1.1 muestra el aumento en la produccién mundial de plastico que en 1950 fue de
2,3 millones de toneladas, pasé a 407 millones de toneladas en 2015 (Libera, 2015, p.5), y en 2016

se registré 2010 millones de toneladas (Kasa, 2010, p.8).



Gréfico 1.1: Diagrama de produccion mundial de plasticos.

Elaborado por: Altamirano, 2022.

1.3 Planteamiento del problema

El objetivo de esta tesis es estudiar las propiedades mecénicas, estructurales y térmicas de un
compuesto polimérico a base de almidon y fibra de cabuya, totalmente biodegradable; esto
aportara con nuevos conocimientos sobre las propiedades de este tipo de compuestos amigables
con el medio ambiente. Ademas, podremos ayudar a generar conciencia en el uso de nuevos

materiales biodegradables que puedan disminuir el impacto ambiental que sufrimos.

En investigaciones pasadas (Rahul, 2019; Brenes, 2014; Saravanan, 2013; Rua, 2019; Srimivasa, 2011;
Temesgen, 2020), realizadas en varios paises del mundo, utilizaron resina ep6xica o polietileno como
la base de la matriz de los compuestos, y utilizan la fibra de cabuya como la fase ecoldgica de sus
compuestos obteniendo resultados excepcionales, pues al analizar las propiedades del compuesto
con la fibra natural se observa que es mecanicamente mas eficiente que el compuesto con fibra
sintética. Sin embargo, para ser un compuesto biodegradable sus dos fases deben ser amigables
con el medio ambiente; claramente la fase polimérica que utiliza resina epéxica o polietileno es
perjudicial para el medio ambiente, por eso en esta investigacion queremos que las dos fases tanto
el polimero como la fibra sean biodegradables. Esta investigacion experimental es parte de la
rama de ciencia de los materiales; la base de esta ciencia es relacionar las propiedades de un
material con el rendimiento aplicativo del mismo, estudiando y caracterizando sus propiedades

fisicas.

El material que desarrollamos es un biocompuesto polimérico termoplastico. En este trabajo se
caracterizo fisicamente nuestro material estudiando la relacién que existe entre las variables
termodinamicas (temperatura, presion y tiempo) y las propiedades mecénicas y estructurales del

biocompuesto. Para poder cumplir con nuestro objetivo es necesario generar varias muestras
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diferentes de nuestro material, ya que para cada una diferird la medida de las variables

termodinamicas con gue son sometidas al moldeo por termo-presion.

1.4 Justificacion (Técnica, cientifica y econdémica)

En investigaciones pasadas se investigd el uso exitoso de fibras naturales de cabuya como una
alternativa sustentable al medio ambiente para ser usadas en matrices poliméricas, ya que tienen
caracteristicas superiores a las fibras sintéticas: son abundantes en Ameérica latina, menos
costosas, son renovables, poseen menor densidad y son biodegradables (Khan et al., 2013; Minaet al.,
2014).

Es necesario realizar este tipo de investigaciones porque de esta manera ayudamos al estudio que

se realiza mundialmente sobre polimeros amigables con el medio ambiente.

En esta investigacion se fabricara un polimero termoplastico biodegradable con distribucion y
matriz de almidén reforzado con la fibra de cabuya mediante moldeo por termo-presién.
Realizaremos un andlisis estadistico de las propiedades fisicas que posee el biocompuesto, esto
debido a que son varias muestras que deben ser estudiadas, ya que se variara ciertos pardmetros
termodindmicos durante el desarrollo del material tales como la temperatura o la presion, todo

esto para conocer cuando nuestro biocompuesto va a tener eficiencia maxima.

Antes de mezclar ambas componentes es necesario hacer un tratamiento a la fibra (fasel) con
acido oxalico y permanganato de potasio para que tenga menos impurezas, mejor adherencia a la
matriz, y sea mas elastica; también se debe plastificar el almidédn (fase2) con agua y glicerina (Rua,
2019, p.14). Una vez realizada ambas fases, debemos procesar a nuestro material mezclando ambas
fases. Para ello usaremos el método de moldeo por termocompresion, en una maquina hidraulica;
este es el método de proceso mas utilizado ya que elimina los grumos de aire en las muestras y
reduce costos de produccion. Se estudiaran los efectos de pardmetros como la presion,
temperatura o el tiempo de moldeo, para obtener mejores propiedades de nuestro material. Se
podria hacer el trabajo sin eliminar las impurezas de las fibras, asi el proceso de fabricacién seria
mas simple y econémico, sin embargo, queremos que el compuesto cumpla con la mayor
eficiencia mecéanica posible. En este trabajo se quiere investigar si las caracteristicas fisicas de un

compuesto ecoldgico son eficientes.



1.5 OBJETIVOS DE LA INVESTIGACION

1.5.1 Objetivo General

o Caracterizar las propiedades mecéanicas, estructurales y térmicas de un biocompuesto

plastico a base de almiddn de yuca y fibra de cabuya, procesado mediante moldeo por compresion.

1.5.2 Objetivos Especificos

o Realizar un tratamiento superficial de la fibra de cabuya para mejorar su adherencia a la

matriz polimérica.

o Construir un compuesto de matriz polimérica a través de moldeado por compresion,

variando ciertos parametros termodinamicos durante este proceso.

o Realizar pruebas de tension por traccién, analisis de superficie del polimero con un

microscopio, y analisis cualitativo térmico.

o Estudiar los resultados obtenidos de las pruebas de caracterizacion.

1.6 Hipotesis

¢Las propiedades mecanicas, estructurales y térmicas de un biocompuesto plastico, totalmente
biodegradable a base de almidén de yuca, fibra de cabuya y procesado mediante moldeo por
compresién, son diferentes dependiendo de los pardmetros involucrados en el desarrollo del

compuesto (tales como cantidad de plastificante, presion, orden de colocacién de las fibras)?



CAPITULOII

2 MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes de investigacion

Por mucho tiempo se ha venido investigando el uso de fibras naturales como sustituto de las fibras
sintéticas en materiales compuestos, ya sean termoestables o termoplésticos. En una investigacion
(Brenes, 2014, p.20) se compar0 las propiedades mecénicas de la resina de poliéster con y sin refuerzo
con fibras de vidrio y cabuya, y se estudi6 la traccidn, la resistencia y el médulo de Young del
sistema, resultando que un aumento en la carga de fibra disminuye la resistencia a la traccion y
aumenta la Modulo de Young; las propiedades mecanicas de resistencia a la traccion y a la flexion
obtenidas para el compuesto reforzado con cabuya fueron superiores a los obtenidos para la fibra
de vidrio.

Existen otras investigaciones similares que aportan gran informacion, varias de ellas utilizan las
fibras naturales como refuerzos de resinas sintéticas. En el estudio de Saravanan et al. (2013, pp.1-
23) se realizé un compuesto a base de polipropileno reforzado con fibra de yute mediante moldeo
por compresion; ellos estudiaron el efecto de la temperatura, la presion y el tiempo de tratamiento
sobre la propiedad de resistencia al impacto del compuesto. Las mejores propiedades de
resistencia al impacto se observan si el tablero compuesto se fabrica utilizando baja temperatura

(165°C), una presion de 8,13 bar y un tiempo de tratamiento de 3 min.

También Rua et al. (2019, pp.2-15) mencionan que la resina epoxi reforzada con las fibras de Fique
(cabuya) tiene un buen comportamiento dinamico: las muestras de su experimento fueron
analizadas mediante microscopia electrénica de barrido para ver su forma microestructural, y se
realizaron pruebas de impacto evaluadas por charpy y split-hopkinson (SHPB). Srinivasa (2011,
p.5) fabrico varias muestras, unas con fibras naturales de areca sin tratar, y otras tratadas en un
medio &cido; estas muestras se las caracterizo por pruebas fisicas de flexion e impacto y resultd
que, en comparacion con la fibra no tratada, la fibra de areca que fue tratada con alcali tuvo un
cambio significativo en la resistencia a la flexion y al impacto. Por otro lado, Temesgen (2020,
pp.6-15) elabord un compuesto mediante moldeo por compresion, e investigd el comportamiento
de los parametros del proceso como la temperatura de calentamiento (T), la presion de compresion
(P) y el tiempo de moldeo (t), demostrando que la mayor resistencia a la traccion se registra a la
temperatura de calentamiento de 175 °C y compresion de 1 MPay la resistencia a la traccion mas

baja a una temperatura de calentamiento de 185 °C y una presién de 1,5 MPa.



Para poder llamar a un compuesto totalmente biodegradable es necesario que sus dos fases
poliméricas sean degradables, y para ello las resinas no deben ser sintéticas sino naturales. Para
ello existen varias opciones, sin embargo, la més utilizada por los investigadores es la resina a
base de almiddn. Segun, Torres et al., (2007, p.1-17), el biocompuesto a base de almidén vy fibra
natural es totalmente biodegradable. En esa investigacion se analizaron varios almidones (papa,
batata y almidén de maiz) y tres tipos de fibras naturales (sisal, yute y cabuya); se utilizaron
diferentes plastificantes (agua y glicerol) para los polimeros de almiddn. Los mejores resultados
para la resistencia al impacto se obtuvieron para las fibras de yute y de cabuya.

En la investigacion bibliogréafica realizada por Rahul et al., (2019, p.6), se resume que en estos dias
se puede crear materiales termopléasticos a base de almidén como sustituto de la resina sintética;
este material es preferido por muchos investigadores debido a su disponibilidad en abundancia y
bajo costo. Para generar termopléasticos se debe moldear por compresion, termo-prensado, etc.,
donde generalmente se aplica una temperatura de 140-160°C, y una presién de 3y 5 MPa. La
temperatura de descomposicion del almidén puro es de 220°C y la adicion de plastificante puede
reducir esta temperatura, por lo tanto, la temperatura de procesamiento del almidon plastificado
con glicerol no debe ser demasiada alta porque, aunque la temperatura de ebullicién vy
descomposicion del glicerol es de aproximadamente 290°C, se ha comprobado que la temperatura

para mezclar almiddn con glicerol no puede ser mas de 170°C.

Actualmente no existen muchas investigaciones sobre compuestos a base de almidén y fibras
naturales, y resulta interesante que en varios estudios elaboraron sus compuestos con almidon de
yuca. Por ejemplo, Luna (2012, p.8) utiliz6 almidén de yuca y lo reforz6 con fibra de fique, emple6
fibras cortas de fique al 10, 15 y 20%, y al analizar sus propiedades mecénicas resulté que el
esfuerzo fue mayor para el compuesto con 10% de fibra, mientras que con 15y 20% disminuyo.
Asi mismo Mina (2012, p.8) realiz6 una caracterizacion del almidon termoplastico (TPS) de yuca
y fibras de fique, para poder estimar la factibilidad de realizar este tipo de experimentos. Otro tipo
de almidon que es bastante utilizado es el de maiz (Girones, 2012, pp.2-21) con el que se obtiene un
material termoplastico, a partir de almidén de maiz no modificado industrial, mediante un
procesado por fusién (un proceso donde se puede analizar la temperatura de transicion vitrea).
Para determinar las propiedades del compuesto se realizaron pruebas de rigidez. Un dato
interesante es que la adicion de un plastificante de latex natural al compuesto disminuy6 la

cinética de absorcién de agua sin afectar las propiedades térmicas y mecanicas del material.



2.2 Referencias tedricas

2.2.1 Polimero

"Polimero" viene del griego moAv (polu) para “muchos” y pe-pog (meros) por “parte”, que
significa cadena larga que consta de muchas partes. Los polimeros son macromoléculas que estan
construidas por miles de elementos orgénicos llamados monémeros, los cuales estan unidos por
enlaces covalentes, y que estdn compuestos por atomos de carbono. Para polimerizar a los
mondmeros se deben usar reactivos para producir largas cadenas. Un ejemplo de esto es el
polietileno (polimero), formado por etileno (mondémero); cada etileno estd compuesto por dos
atomos de carbono y cuatro atomos de hidrégeno (Hermida, 2011, p.20), coOmo se muestra en el
Graéfico 2.1.
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Gréfico 2.1: Macromoléculas de polietileno. Las esferas negras y blancas
corresponden a los atomos de hidrégeno y carbono

respectivamente.

Fuente: Hermida 2012, p.14.

El peso molecular minimo necesario para que una sustancia se denomine polimero y que tenga
buenas propiedades fisicas se sitla aproximadamente en 25 g/mol. Las caracteristicas de los
polimeros son representadas por el comportamiento de las moléculas mas pequefias; cuando
aumenta el peso de la serie molecular, aumenta la viscosidad del polimero. En el caso del
polietileno, a medida que aumentan los &tomos de carbono en la serie, mas peso molecular tienen
y las propiedades pasaran de ser un gas a un sélido (Sperling, 2005, p.4). La Tabla 2.1 muestra
diferentes tipos de materiales poliméricos de la serie polietileno, el cual da un mejor

entendimiento de esta relacion.

La gran variedad de las propiedades de los polimeros se debe a que las moléculas de polimero
constan de muchas partes con propiedades individuales, a las variaciones en la secuencia de
unidades repetidas y a la longitud de la cadena. Generalmente estas cadenas de polimeros se
doblan formando figuras al azar, y la arquitectura de la cadena del polimero se puede ver
facilmente preguntando si el ensamblaje de la cadena es lineal, ramificada o entrecruzada.

(Hermida, 2011, p.15); las caracteristicas de cada una de estas arquitecturas son las siguientes:
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La arquitectura lineal siempre tiene la misma unién.

La ramificada tiene cadenas unidas a la estructura lineal principal.

En la entrecruzada se forman enlaces entre las cadenas lineales y ramificada

Tabla 2.1: Propiedades de tipos de materiales poliméricos de serie polietileno

Numero de carbonos en la cadena

Estado y propiedades del material

Aplicaciones

1-4| Gases simples Gas envasado para cocinar
5-11] Liquido sencillo Gasolina
9-16| Liquido de viscosidad media Queroseno
16-25| Liquido de alta viscosidad Aceite y grasa
25-50| Sélido cristalino Velas de cera de parafina
50-1000| Soélido semicristalino revestimientos para cartones
1000-5000| Solido pléastico resistente botellas y envases de polietileno
3-6x10° Fibras Chalecos antibalas

Fuente: Brady, 2017, p.4.

En el Gréafico 2.2 se muestra ejemplos de las diferentes arquitecturas que pueden adoptar los

polimeros.
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Linear Branched Crosslinked

a) cadena lineal b) cadena ramificada ¢) cadena entrecruzada
Gréfico 2.2: Ejemplos esquematicos de la arquitectura de cadenas.

Fuente: Brady et al. 2017, p.3.

Si uno toma una cadena lineal y la estira, se obtiene una linea simple. Si tomamos una estructura
ramificada y la sometemos a deformacién, en el caso mas simple, se obtiene un objeto
bidimensional. De la misma manera el entrecruzamiento producira un elemento de volumen

tridimensional bajo cualquier deformacion aplicada (Brady, 2017, p.23).

2.3 Referencias tedricas

2.3.1 Polimero entrecruzado

Un polimero entrecruzado puede ser, un sélido muy duro que no se hincha (segmentos cortos), 0
muy hinchable (segmentos muy flexibles y compatibles con solventes) bajo las condiciones
apropiadas del solvente. Un ejemplo de esto es el almidon cuando se lo une con un solvente, se
calienta esta mezcla y luego se lo deja enfriar; el polimero pasa de tener caracteristicas viscosas
a ser mas elastico y esto se debe a que los enlaces covalentes permanentes dominan las situaciones

(Brady, 2017, pp.1-5).

2 ’ WAL
S
Gréfico 2.3: Hinchamiento de polimeros a base de microparticulas entrecruzadas

Fuente: Brady et al. 2017, p.4.

En el Gréafico 2.3 se observa que a medida que las particulas se hinchan ocupan una fraccion de

volumen cada vez mayor, de tal manera que inicialmente se encuentran dispersos y luego llegan
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al punto en que las particulas comienzan a tocarse alcanzando asi su limite de hinchamiento.

En la ciencia fisica de los polimeros, se describe la relacion entre la estructura, como la morfologia
y el comportamiento fisico y mecéanico de los polimeros; estos dependen de la forma en que se
cristalizo el sistema para obtener la forma, el tamafio y organizacion. EI comportamiento
mecanico incluye los mddulos de relajacion, tension, alargamiento y hasta la rotura; estos se
relacionan con la estructura molecular y el proceso por el cual ha pasado el polimero (Sperling,

2005, p.23).
2.3.2 Resistencia a la traccion

La resistencia a la traccion se define como la tensidn de rotura durante el alargamiento y se mide
en unidades de Pascales. Esta resistencia depende del peso molecular del polimero, el cual a su
vez depende de la cantidad de entrelazamiento, como se ejemplifica en el Gréafico 2.4 (Sperling,

2005, p.24).

(&) (8
Grafico 2.4: Enredo de cadenas poliméricas. (a) Bajo peso

molecular, sin enredos. (b) Alto peso molecular,

las cadenas se enredan.
Fuente: Sperling 2005, p.6.
En el Gréfico 2.5 se muestra el efecto del peso molecular sobre la resistencia a la traccion a los
polimeros a;,. A pesos moleculares muy bajos, la tension de traccion es cercano a cero y a medida

que aumenta el peso molecular, la resistencia a la traccién aumenta rapidamente y luego se nivela

poco a poco (Sperling, 2005, p.24).
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Molecular Weight

Gréfico2.5: Efecto del peso molecular del polimero sobre la

resistencia a la traccion.

Fuente: Sperling 2005, p.6.

2.3.3  Transiciones térmicas

Los materiales poliméricos pueden tener dos tipos de transiciones térmicas: la temperatura de
fusion cristalina que es la region en que domina la cristalinidad, y la temperatura de transicion
vitrea en donde su fase amorfa hace que; su comportamiento sea rigido, es decir el material
comienza a ser fragil a rotura. En el Gréfico. 2.6 se muestra el mddulo de Young (que es una
medida de la rigidez) como funcion de la temperatura; se observa que a bajas temperaturas el
polimero es duro ya que tiene un alto valor del médulo de Young, y a esta region (region 1) se le
conoce como zona Vitrea. Esta zona esta asociada a una baja movilidad molecular debido a la
insuficiente energia térmica para activar los movimientos atbmicos. En la zona de transicion vitrea
(region 2) el polimero se ablanda, el médulo cae alrededor de tres 6rdenes de magnitud v el
material se vuelve gomoso. En esta zona ya existen ciertos movimientos moleculares por lo que
la deformacidn producida por un mismo esfuerzo es mucho mayor que en el caso anterior, y esto

provoca una brusca caida del médulo de Young.

La region 3 se conoce como zona elastica (meseta gomosa) y esta presente sélo en los polimeros
de alta masa molecular y/o entrecruzados, ya que los de baja masa molecular pasan directamente
de la transicion vitrea a la fluencia. En esta zona no existe todavia movimientos traslacionales de
las cadenas por lo que si estas son largas (alto peso molecular del material), se producen
“enganches” entre ellas que actlian como entrecruzamientos (propios de los sélidos elasticos o
elastomeros). La presencia de nucleos cristalinos también permite la creacion de estos puntos de
entrecruzamiento. En esta zona el material se comporta como un sélido elastico. En las regiones
4 y 5, denominadas flujo gomoso y flujo viscoso (Lépez, 2004, p.17), Se encuentran en la zona de

fluencia, en la cual el movimiento molecular es tan grande que los entrecruzamientos no pueden
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impedir el flujo del material. En la Tabla 2.2 se muestran ejemplos de cada region.

10

Log Young's Modulus, Pascals

Temperature
Gréfico2.6: Comportamiento mddulo-temperatura idealizado de un

polimero amorfo. El eje vertical esta en escala logaritmica.

Fuente: Sperling 2005, p.6.

Tabla 2.2 : Comportamiento viscoelastico tipico del polimero a temperatura

ambiente.
Region Polimero Aplicacion
Vidrioso Metacrilato de metilo Plastico
Maseta gomosa Poliestireno Goma
flujo gomoso chicle Goma chiclosa
Flujo viscoso Poli(dimetilsiloxano) Lubricantes

Fuente: Sperling, 2005, p.9.

El comportamiento de la tension-deformacion (stress-strain) se muestra en el Grafico 2.7 La
primera curva, plastico quebradizo (brittle plastic), es especifico para las zonas 1, 2 y 3 donde los
polimeros son rigidos, quebradizos, y se rompen después de un pequefio porcentaje de extension.
En cambio, para la segunda curva, plastico resistente (tough plastic), especifico para la region de
transicion vitrea 4 y 5 son mas extensibles y exhiben un punto de fluencia (la joroba en la curva
de tension-deformacidn del plastico resistente). La curva de elastémero no corresponde a ninguna
region del Grafico 2.6 ya que los elastomeros se forman por encima de su temperatura de
14



transicion vitrea y se comportan como caucho, esto se debe a que el médulo de Young de los

elastbmeros es mas alto que del resto de los polimeros.

Brittle Plastic

Tough Plastic
X

Stress

Elastomer

Strain

Graéfico 2. 7: Comportamiento tension-deformacion, la pendiente el
maodulo, el &rea bajo la curva proporciona la energia de

fractura.

Fuente: Sperling 2005, p.9.

2.3.4 Clasificacion polimeros

Segun Hermida (2011, p.34) los materiales poliméricos se pueden clasificar de diferentes maneras,

ya sea por el médulo-temperatura o la estructura que posean (Grafico 2.8):
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a) termoplastico blelastomero Hr-rmx.csublr:

Gréfico 2.8: a) Termoplastico con estructura lineal sin entrecruzamiento, b)
Elastdmero con estructura entrecruzada semiabierta ¢) Termoestable con

estructura entrecruzada cerrada.

Fuente: Noguera, 2021.

o Termoplastico: a temperaturas muy elevadas este tipo de polimero se comporta de
manera plastica; sus enlaces, al variar su temperatura, no modifican a la estructura de
manera radical, es decir al ser enfriado y luego calentado, no se ve afectado el
comportamiento del polimero. Esto es debido a que sus estructuras son lineales, es decir

las macromoléculas no se entrelazan; una caracteristica especial es que pueden moldearse
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y fundirse varias veces, lo que las convierte en aptos para el reciclaje. Para hacer que los
termoplasticos sean més flexibles y elasticos se usan plastificantes que se mezclan cuando
el termoplastico esta fundido, estas sustancias disminuyen la temperatura de transicion

cristalina del polimero.

o Termorigidos: este tipo también se puede llamar termoestable o plasticos rigidos.
La union de sus enlaces, en este tipo de polimero, no permite que se los pueda procesar
luego de haber sido polimerizados ya que la forma de su estructura es no lineal, sus
enlaces estan entrecruzados de forma cerrada. Estas cadenas son producidas por
combinacion de calor y presion durante la polimerizacion. Las ventajas de los
termoestables son: alta estabilidad térmica, rigidez, resistencia a la termofluencia,
deformacion bajo carga, propiedades de aislamiento eléctrico y térmico, y peso ligero.

o Elastomero: también son denominados cauchos ya que su comportamiento puede
variar de termoplastico a termorigidos. De forma ideal tienen la capacidad de deformarse
al estirarlos y luego recuperar su forma original, esto es posible ya que las cadenas
poliméricas se encuentran enredadas de forma abierta, al estirarlo las cadenas se pueden
desenredar, y cuando se deja de estirar estas regresan a su forma y tamafio original. Pero
los materiales no son ideales asi que cuando se deja de aplicar esfuerzos para estirar al
polimero puede quedar una deformacion perpetua. Estos polimeros mantienen pesos
moleculares altos, poseen una temperatura de transicion vitrea muy baja, lo que genera
alta flexibilidad de cadena, a nivel molecular se produce el “estiramiento” en las cadenas
en direccion del esfuerzo que se realiza, estas cadenas vuelven a su estado original una

vez que se deja de aplicar este esfuerzo, como se representa en el Gréfico 2.9.
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Grafico 2.9: Deformacion elastica en un elastémero.

Fuente: L6pez, 2004.

2.3.5 Almidoén como polimero termoplastico

El almiddn se encuentra generalmente en las plantas en forma de granulos. Los tamafios, formas
y estructuras del almidon varian con el origen del almidon; el tamafio del didmetro de estos
granulos se encuentra desde menos de 1 um hasta mas de 100 pm; las formas de los granulos de
almidén son varias: redondas, ovaladas o totalmente irregulares (Rahul, 2019, p.8). El almidon por
naturaleza es hidréfilo ya que las moléculas de agua pueden penetrar en la estructura interna del
almidén, lo que da como resultado la hinchazén del almiddn en el agua, esto por su forma

estructural entrecruzada similar al representado en el Grafico 2.10.

Puentes de
Hidrogeno

a) Absorcion de agua

Grafico 2.10: Proceso de gelatinizacion. Las moléculas de agua se unen a los granulos de almidén

mediante los puentes de hidrégeno que estan libres.

Fuente: Youtube, Joshelote,2020.

Si el almidon se disuelve en agua y se calienta a temperatura de entre 60 y 100°C durante un buen
tiempo este se hincha, por encima de 250°C los granulos de almidon se hunden
endotérmicamente, y luego si se lo dejara enfriar se puede reorganizar algunos de los enlaces de
hidrégeno que pueden volver a formar la pasta grumosa de almidon.
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Las fuentes mas usadas para la obtencion de almidén son los granos de cereales, leguminosas,
tubérculos, y frutas inmaduras o verdes. De manera estructural, el almiddn tiene dos polisacaridos:
la amilosa y la amilopectina. La amilosa es un polimero lineal no soluble en agua gque puede
formar granulos hinchados por hidratacién ya que tiene la virtud de enlazar moléculas vecinas por
puentes de hidrogeno. El polisacarido amilopectina es un polimero de estructura ramificada, es
parcialmente soluble en agua caliente y en presencia de yodo produce un color rojizo violeta

(Gonzales, 2014).

Los granulos de almiddn son polimeros semicristalinos, su cristalinidad es dada por cadenas
ramificadas de la amilopectina. Se puede conseguir un polimero termoplastico del almidon a partir
de la gelatinizacion, la temperatura que se usa para gelatinizar es propia para cada tipo de almidén
y depende fuertemente de la transicion vitrea del almidon, es decir como muestra en el grafico
2.6 se pasaria de la region rigida (1,2,3) a las regiones de transicion vitrea 4 y 5 con médulo de
elasticidad relativamente bajo. Durante el proceso de gelatinizacion suceden varios fendmenos:
los granulos pierden su cristalinidad y se hinchan debido a su solubilidad con el agua; si las
muestras contindan calentdndose a temperaturas muy elevadas, la amilosa se solubiliza y las

cadenas se rom pen.

Segun la informacion recolectada por Gonzales (2014, pp.2-20) y Mina (2012, pp.3-5), las propiedades
funcionales al modificar el almidén son: a) la viscosidad que se obtiene al mezclar el almidén en
solucion acuosa, para posteriormente calentarlo en su temperatura de transicion vitrea; b) la
claridad, es un atributo importante que varia segun el origen del almiddn, es decir segin la
proporcién que tenga de amilosa/amilopectina, y puede ser alterada por modificaciones quimicas
y por la adicion de solutos; c) el hinchamiento y solubilidad obtenido al poner en contacto el
almidon con agua a temperatura elevada, los granulos se hinchan y una porcion del almidén se
disuelve en el medio acuoso circulante, el grado de hinchamiento dependera fuertemente de la
temperatura en que estemos procesando el almidén; d) la gelatinizacién que se adquiere cuando
los granulos son calentados en agua a temperaturas mayores, se alcanza un punto donde los
granulos hinchados presentan un fenémeno irreversible y a medida que se eleva la temperatura
los grénulos hinchados pierden el orden estructural debido a la desintegracion de los cristales; )
la retrogradacion que se produce después de la gelatinizacion, la solucion se enfria y las moléculas
de aminolasa se asocian a través de la formacion de puentes de hidrégeno con otras moléculas de
amilosa cercana, es decir las moléculas de amilosa comienzan a perder agua que estaban retenidas
en el gel y se forman enlaces de hidrogeno para formar estructuras visco-elasticas firme y rigidos,
la retrogradacion depende de: el origen del almiddn, la concentracion de almiddn, y los regimenes
de calentamiento y enfriamiento. La repeticion de ciclos de congelamiento es un proceso muy
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usado para acelerar la retrogradacion; f) el almacenamiento obtenido cuando el almidén que llega
a ser amorfo después de la gelatinizacion. Cuando se procede a enfriar las muestras, estas sufren
cambios estructurales ya que la amilosa y la amilopectina se recristalizan y esto los vuelve méas

rigidos segln la aplicacion que se busque.

Un ejemplo para entender esta teoria la podemos ver en la investigacion realizada por Gonzales
et al. (2014, p.23) donde se mide las propiedades fisicas del almidon de camote la cuales son
bastante interesantes. La investigacion es una recopilacion de varios experimentos y se encontrd
que las propiedades del almidén de camote eran superiores al almidon de platano, oca y manga,
tanto en peso molecular como en sus propiedades funcionales; en un segundo experimento se
sometié al camote a distintos procesos de gelatinizacién, donde se variaba la temperatura de
proceso. El almidon oxidado al 0.15 % de permanganato de potasio alcanz6 una temperatura

méaxima de gelatinizacion a 75 °C, presentando mejores cualidades de poder de hinchamiento.

Al almidén como termoplastico se lo puede obtener mediante la adicién de plastificante,
generalmente glicerol. En primer lugar, se mezcla los granulos de almidén con agua para que
estos se hinchen hasta una temperatura maxima, y luego se procede a afiadir el plastificante; todo
esto se debe hacer en presencia de calor y ahitamiento. La principal caracteristica de este
termopléstico es que se degradan bastante rapido en el agua y, dependiendo de la aplicacion en la

industria, podria ser una ventaja como una desventaja (Agreda, 2018).

2.3.6  Fibras naturales como refuerzo polimérico

Desde el principio de los tiempos, la necesidad del ser humano por cubrir su cuerpo de las
diferentes etapas climéaticas ha promovido el uso de fibras naturales, las cuales se obtienen de
vegetales 0 animales. Durante milenios el uso de fibras fueron la Unica fuente de materiales

textiles o papeleros.

Desde el siglo XIX la revolucion agricola e industrial han alterado el esquema, nuestras
necesidades o vanidades han aumentado, y la problematica ambiental también. El ideal a seguir
por las empresas a nivel mundial deberia ser fabricar materiales amigables con el medio ambiente.
En el sector rural de América latina, muchos pueblos subsisten de la comercializacion de
productos elaborados de estas fibras, generalmente destinado para generar artesanias para turistas.
Los materiales que tiene como refuerzo de sus compuestos las fibras naturales son innovadores,
baratos, ligeros, y sobre todo tiene propiedades tanto fisicas como quimicas deseadas. En

Alemania el método mas usado es la produccion de autopartes plasticas reforzados con fibras
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naturales mediante el moldeo por presion (Majewski T, Btedzki A,2013, pp.1-7). Un ejemplo de esto es
el modelo Mercedes Benz, con 54 componentes de fibra de abacé, o el modelo Ford que usa el

20% de plastico reforzado con paja de trigo o espuma de soya (Grafico 2.11).

Gréfico 2.11 : Modelo automdvil con componentes a base de
fibras naturales.

Fuente: Majewski T, Bledzki A, 2013.

2.3.7 Procesamiento de materiales por moldeo termo-compresién

El moldeo por compresion es un método de procesamiento de materiales en la que se coloca un
material conjuntamente en un molde de metal. Este molde se calienta y se aplica presion para
forzar al material a entrar en contacto con todas las areas del material en el molde; el calor y la
presion se aplica hasta que el material moldeado se ha curado. Este método es de alta presion,
eficiente para realizar piezas complejas y compuestas. Los materiales termoplasticos, deben ser
moldeados con refuerzos ya sea con cintas, tejidos, fibras o hilos (Hermida, 2011, p.40).

Girones et al. (2012, p.12) fabricaron sus compuestos por procesamiento por fusion, donde se hizo
funcionar una termo-prensa Carver durante 10 minutos a 150 °C. Sus probetas de ensayo median
210x 160x 2 mm de acuerdo a la norma ASTM D638.

2.4 Bases Conceptuales

2.4.1 Biocompuestos poliméricos

Los biocompuestos mas cominmente encontrados son compuestos de polimeros sintéticos

reforzados con fibras naturales (Rahul, 2019, pp. 2-14). Estos tipos de compuestos han ganado mucha

20



popularidad debido a la creciente conciencia medioambiental; debido a que las propiedades
mecanicas de fibras naturales son buenas en comparacion con las fibras sintéticas (Brenes, 2014,
p.21), han llevado a la comunidad de investigadores de todo el mundo a buscar fuentes alternativas
de fibras sintéticas que se utilizan convencionalmente como refuerzos en matrices poliméricas.
También son investigados por ser biodegradables y renovables, esto representa un reemplazo

potencial de las fibras sintéticas por las naturales.

Entre varias fibras naturales, la cabuya y el fique parecen ser los que presentan mejores
propiedades mecanicas (Khan, 2013; Agreda, 2018). Generalmente en Latinoamérica estas fibras estan
disponibles comercialmente, y por el alto contenido de celulosa hace que sean un buen refuerzo
en la matriz polimérica, (Rahul, 2019; Brenes, 2014; Saravanan, 2013; Rua, 2019; Srimivasa 2011). Sin
embargo, la fibra de cabuya también tiene sus desventajas al igual que otras fibras naturales: tiene
una alta sensibilidad a la humedad, poca estabilidad dimensional y baja resistencia térmica; esta
situacion fomenta la modificacion de fibras naturales para que tenga una mejor adhesion la matriz.
En la investigacion de Khan et al. (2013, p.12), se adoptd métodos para mejorar la adhesion entre
fibra y matriz mostrando que las telas de cabuya tratadas con KMnQ, (permanganato de potasio),
optimizadas con un posterior tratamiento en solucion de Metacrilato de 2-hidroxietilo y urea,
producen una mejora prometedora en las propiedades mecanicas de los compuestos. Otra técnica
diferente utilizada para tratar a la fibra fue la copolimerizacion de metacrilato de metilo sobre
fibras de cabuya desengrasadas, donde se encontrd una mejor adhesion de fibra/matriz en cabuya
tratado con KMnO..

Las fibras naturales de cabuya se han utilizado anteriormente como refuerzo para materiales de
matriz termoestables y termoplasticos. Se observan algunas caracteristicas importantes: se puede
mejorar la estabilidad térmica y la adhesion en la matriz si la fibra es tratada con KMnO4 en un
medio acido (Khan, 2013; Brenes, 2014); las propiedades mecanicas y estructurales del compuesto se
mejoran si se logra optimizar los parametros del proceso mientras se fabrican los compuestos, es
decir, a presion y temperatura estables (Saravanan, 2013, p.10); es mas barato y muy recomendado
procesar el compuesto mediante el método de moldeo por compresion (Srimivasa, 2011; Saravanan,

2013; Rua, 2019).

En los ultimos afios se ha investigado el sustituto de la resina sintética y los investigadores

prefieren el almidon debido a su bajo costo y por su ligereza (Rahul, 2019, p.3); el almidén al ser

reforzado con fibras naturales se convierte en un polimero mas resistente, esto se puede constatar

en varias investigaciones (Rua, 2019; Gonzales, 2014; Torres, 2007; Luna, 2009; Mina, 2012; Ayala, 2015;

Girones, 2012) donde podemos ver que un aspecto importante es que el peso de la fibra debe estar

entre 10% a 15%, no debe ser superior ya que se forman grumos y vacios en la muestra (Torres,
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2007, p.15).

En ciertas investigaciones se usé el almidén de yuca reforzado con fibras naturales. Por ejemplo,
Avyala (2015, p.23) formé una matriz polimérica con fibra de cafia de azUcar; se cre6 una mezcla de
la fase de fibra y almidon de manera compacta y rigida, segun la norma ASTM D3039, para
generar las probetas para los ensayos de impacto Charpy. En cada probeta de ensayo se usé
aproximadamente un 20% en la carga de fibra y el mejor comportamiento se obtuvo cuando se
utilizaron 70% de glicerina, 18% de almidon y 12% de agua, calentando la mezcla a 67 °C por 15
minutos, y se molded por compresion a 5MPa a una temperatura de 180 °C por 20 minutos. Los
resultados al momento de hacer las pruebas de impacto no fueron tan favorables porque las
muestras se rompian aun antes de caracterizar el material; una solucion a esto fue cambiar el tipo
de fibra, bajar el porcentaje de la carga de la fibra, y variar de manera més eficiente la temperatura

y la presion cuando se moldea la muestra.

Por otro lado, Luna (2009, p.2) mezclé almiddn de yuca con 20% de plastificante. Se realizd varias
muestras con fibras de cabuya libres de impurezas y una muestra sin refuerzo y obtuvo que la
temperatura de transicion vitrea era muy baja sin refuerzo de la fibra; esto es debido a que agregar
contenido de fibra interfiere en la separacién de las moléculas de agua del granulo del almidén.
También hizo variaciones de la carga de fibra entre 10 y 20% y obtuvo que los mejores resultados

se encuentran si se usan cargas de 10% y 15%.

Mina (2012, p.4) antes de preparar el polimero dejé secar a 80 °C el almidén de yuca por 24h, luego
plastificé con glicerol en una relacion de 70:30 en masa durante 5 minutos; a las fibras de fique
se las modifico superficialmente con un tratamiento alcalino con hidroxido de sodio, y se realizd
una caracterizacion quimica por separado tanto de las fibras de cabuya como del plastico que sale

del almidén. Las fibras con tratamiento alcalino resultaron tener mejor resistencia al corte.

Torres et al. (2007, p.7) variaron el porcentaje de fibra de bagazo de yuca de 0 a 15% del peso de
los compuestos, y utilizaron temperaturas de 130, 150 y 175°C. Ellos demostraron que a la

temperatura de 175°C la resistencia al impacto disminuia drasticamente.

En resumen, las mejores alternativas para tener un buen compuesto de almidon de yuca son: dejar
secar al almiddn antes del proceso de gelatinizacién, plastificarlo con glicerina a una temperatura
entre 70 a 80 °C, unificar el almidén plastificado con la fibra de cabuya variando la carga de fibra
de 10% a 15% en peso del compuesto, y preparar las muestras mediante moldeo por compresion

a temperaturas no més de 175 °C.
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2.5 Moldeo por compresion

Este método se ha utilizado anteriormente tanto para materiales termoestables como para
termoplésticos. Torres et al. (2007, p.8) usaron un molde macho-hembra con dimensiones de
110x19x6 mm que sirven para hacer una buena caracterizacion mecanica; las temperaturas de
procesamiento utilizadas para el prensado en caliente fueron de 130, 150 y 175 °C, las cuales son
mayores que las temperaturas de transicion vitrea tanto del almidén de papa (152 °C), como del
glicerol (87 °C); los tiempos de moldeo variaron entre 25 y 45 min.

Luna (2009, p.5) molded sus muestras de polimero mediante este método realizando mezclas de
almidén de yuca y glicerol reforzado con fibra de fique; las muestras fueron sometidas a
temperaturas de 150-160 °C durante 15 minutos, y luego del curado se agrega las mezclas a las
probetas de pruebas de impacto para su respectiva caracterizacion.

2.5.1 Caracterizacion de polimero termoplastico

La caracterizacion es el procedimiento donde se recogen las propiedades morfoldgicas y
mecanicas de determinados materiales, para dar a conocer informacién sobre los compuestos

(Hermida, 2011, p.6).

Las propiedades mecanicas son de gran importancia en la valoracion de eficiencia de cualquier
compuesto biodegradable. Los polimeros varian considerablemente sus propiedades dependiendo
del grado de cristalinidad, entrecruzamiento o una alta temperatura de transicion vitrea. No en
todas las investigaciones se ha realizado el mismo procedimiento de caracterizacion, por ejemplo
Torres et al. (2007, p.12), luego de procesar las muestras, permitieron que estas alcanzaran la
temperatura ambiente (20°C) durante unas 3 h, luego fueron almacenadas en bolsas de plastico
herméticas durante un méaximo de 10 dias hasta que se realizd la respectiva caracterizacion; se
hicieron ensayos de traccion con una velocidad de cruceta de 5 mm/min, segun la norma ASTM
D3039; las pruebas de impacto se realizaron en una maquina Hounsfield siguiendo el
procedimiento estandar ASTM D256; para caracterizar morfolégicamente, se utilizé un
microscopio estereoscépico trinocular para caracterizar los defectos de procesamiento como
huecos y aglomeraciones de fibras, y las muestras con mayor contenido de vacios se descartaron;
se utilizé un microscopio electrénico de barrido Phillips (SEM) para caracterizar las superficies

de fractura y su porosidad.

Luna (2009, p.23) investigo las caracteristicas principales de su compuesto polimérico a partir de
varios métodos, bajo la norma ASTM D638 para pruebas mecénicas (esfuerzo y elongacion). Los
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andlisis se realizaron en un L&W Tensile Tester, SE062 de marca Lorentzen & Wettre de
Cartones de Cartago S.A, se uso la maquina de microscopia Optica MOAR de marca NIKO
MICROPHOQT, y por ultimo se hicieron pruebas en el equipo DSC de calorimetria diferencial de
barrido marca TEXAS; las muestras pesaban de 6 a 8 mg y se usaron temperaturas desde -30 °C
hasta 200 °C.

Otra investigacion importante fue de Girones et al. (2012, p.8), quienes luego de procesar a su
compuesto realizaron diferentes pruebas: tension-deformacion en la maquina Emic DL 3000 de
acuerdo a la norma ASTM D638M-90; analisis térmico mecéanico-dindmico, en un instrumento
DMAZ2980, con muestras de 35x5x1mm y temperaturas entre 110 a 200 °C con pasos de 5 °C;
estudio de superficie de fractura con la maquina de microscopia electrénica de barrido LEO440;
andlisis de rayos X para observar la cristalinidad, con la méaquina de rayos X Carl-Zeiss—Jena,
URDG6 X-ray en intervalos de 5 a 40° en la medida del angulo difractado 260.
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CAPITULO 1l

3 MARCO METODOLOGICO
3.1 EXPERIMENTACION
3.1.1 Tratamiento de la fibra de cabuya

Segun Khan et. al. (2013, p.4) el permanganato de potasio KMnO,, aumenta la adhesién entre
fibra/matriz, ya que KMnO4 en medios &cidos actla como agente oxidante provocando cambios
quimicos y fisicos en las fibras. Los principales productos oxidados de la celulosa son el aldehido,
la cetona, y el grupo carboxilo en la posicidn C-6 de la unidad de celulosa. La oxidacién promueve
la aspereza de la superficie de la fibra y causa fragilidad dependiendo de la fuerza de los oxidantes
y el tiempo de reaccion.

Basado en los resultados obtenidos por Khan et. al. 2013, para el tratamiento de la fibra de cabuya,
se realiz6 una solucion en agua destilada que contiene una concentracion de acido oxalico del

5%m/v y de permanganato de potasio de 0.1%m/v, de acuerdo a la siguiente ecuacion:

m  Msouto
%—=——7—

- %pureza
v Vsowcion

de donde se obtiene

m
% v " Vsotucion

M =
soluto %pureza

En estas ecuaciones, %m/v representa el porcentaje de masa volumen de permanganato de potasio

ara la solucién y %pureza el porcentaje de pureza del soluto.
p

Los pasos que se siguieron para la preparacion del soluto fueron los siguientes:

o Por cada 100ml de solucion medir 4g de fibra de cabuya, las fibras tienen un largo de 2-
4 cm.
o Medir la masa de acido oxalico y permanganato de potasio correspondiente al porcentaje

de solucion de cada muestra (ver Gréfico 3.1).
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Grafico 3.1: Medidas de masa experimentales
para tratamiento de la fibra para una
solucion de 100ml.

Realizado por: Altamirano 2022.

. Mezclar la solucién de &cido oxalico con agua destilada (50ml por cada 5 g) en un
agitador magnético con temperatura de 50°C hasta que todo se disuelva, con agitacion

media (ver Gréfico 3.2).

Gréfico 3.2: Mezcla agua destilada

con acido Oxalico.

Realizado por: Altamirano, 2022.

. Mezclar el permanganato de potasio con agua destilada (20 ml por cada 0.01g)
con temperatura ambiente hasta que todo se disuelva (ver Grafico 3.3).
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Grafico 3.3 Mezcla agua destilada con

permanganato de potasio.

Realizado por: Altamirano, 2022.

. Mezclar ambas soluciones en un balon de aforo, y afiadir agua destilada hasta

completar la solucion (ver Grafico 3.4).

Gréfico 3.4 Solucion de 100 ml en

un balén de aforo.

Realizado por: Altamirano, 2022.
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. Afiadir la solucidn al vaso de precipitacion que contiene a la fibra, durante 2 a 3
minutos (ver Grafico 3.5).

Grafico 3.5: Reaccidn de la disolucion con la fibra de cabuya, se
puede ver el cambio de color de la disolucién con el
tiempo.

Realizado por: Altamirano, 2022.

. Lavar la fibra con agua destilada durante 30 minutos (ver Grafico 3.6)

(a) (b)

Gréfico 3.6: a) Lavado de las fibras b) residuos del tratamiento.

Realizado por: Altamirano, 2022.

. Guardar los desechos en un envase para que no contaminen el medio ambiente.

. Secar las fibras en una bandeja de aluminio, dentro de un secador a 105° C durante
4-6 horas.

. Dejar en un desecador de 3-24 horas
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3.2 Caracterizacion quimica del almidon de yuca

Para realizar las diferentes caracterizaciones se utiliz6 la guia técnica para produccion y analisis

de almidon de yuca realizado por Aristizabal J, et al (2007, pp. 65-91).
321 pH

El valor del pH es una medida del grado de fermentacion del almidon. Si es menor a 4 es una
fermentacion &cida y no consumible. El valor aceptable del pH de un almiddn nativo debe estar
entre 6y 6,5. Para la caracterizacion se realizé el siguiente procedimiento:

. Pesar 20g de almiddn, luego mezclar con 100ml de agua destilada recién hervida
a25°C.

. En un agitador magnético mezclar durante 30 minutos con una frecuencia media.
. Filtrar con papel filtro la mezcla.

. Determinar el pH del agua.

Caso 1:

Se compr6 Almidén de yuca en una tienda de barrio, el almidén fue traido de Manabi; en

cuanto a su aspecto visual fue un poco sucio.

El pH obtenido de este almidon fue de 3.64, como se muestra en el Grafico 3.7, es decir
bastante acido.
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Grafico 3.7: pH almidon sin marca.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Caso 2.

Se compré el almidon de yuca de marca Karay, una empresa ecuatoriana, el cual en sus
especificaciones data que es 100% natural, es decir nativa sin tratamientos quimicos. El
pH obtenido fue de 6.68, como se indica en el Gréfico 3.8.

Gréfico 3.8 : pH almidon marca Karay.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Debido a que el pH del almidon de la marca Karay es bastante bueno, se realizaron el resto de

solo con este almidén.

3.2.2 Humedad

30



e Pesar 10g de almiddn.

e Secar en un horno a 105 °C por 2 horas.
Se pes6 una masa inicial de 10.004g, luego del secado se obtuvo una masa final de 8,580g. De
esta manera, el porcentaje de humedad es de:

M. . .
%Humedad = 100% — —2“ 100% = 14.234%

final

3.2.3 Viscosidad

El procedimiento seguido para obtener la viscosidad es la siguiente:

. Pesar 259 de almidon, luego mezclar con 500ml de agua.

. Prender bafio maria y esperar a que el agua del bafio maria hierva para poner la
muestra.

. Mezclar la muestra que se gelifique (la temperatura en que se gelifico fue de
65°C).

. Enfriar el Gel de 20 a 25°C.

. Medir la viscosidad, con una velocidad de 10 RPM (Gréfico 3.9).

Graéfico 3.9: Viscosidad Almidén

marca Karay.

Realizado por: Altamirano, 2022.

31



La Viscosidad Brookfield medida es de 21290 cP, a una temperatura de 22.7°C , aguja L4.

3.3 Experimentacion de plastificacion de almidén de yuca

Se utilizé el método de preparacion de TPS de Sherif, M, et al, (2019, p.3), donde especifica que
se debe mezclar almidén con glicerina (30% en peso de almiddn seco) durante 10 minutos a 60°C,
y luego afadir agua (20% en peso de almidon seco) por 5 minutos a 60°C, hasta obtener los TPS.
Se siguio este procedimiento en un principio, pero la consistencia de este TPS no era buena, ya
que el procedimiento en la literatura no era muy expreso. Por tanto, se realizaron varias muestras
con diferentes procedimientos para poder averiguar cuando nuestro bioplastico tendria una mejor
apariencia y consistencia. De las muestras 1-4, los porcentajes de almidén glicerina y agua son de

100, 20 y 30%, respectivamente.

331 TPS1

La formulacion 1 de los TPS se realiz6 a temperatura ambiente, mezclando glicerina con almidén
hasta no observar grumos. Esta mezcla se calienta hasta que llegue a 60°C, se mezcla durante 10

min. y se deja enfriar. Se afiade agua, se espera a que llegue a 60°C, y se mezcla por 15 minutos.
332 TPS2

Para la formulacion 2, se calienta glicerina hasta que llegue a 60°C, se afiade el almidén, y se
mezcla por 10 minutos. Se calienta agua aparte y cuando llega a 60°C se afiade juntos el almidén
y la glicerina, y se mezcla durante 5 minutos.

333 TPS3

En la formulacién 3, se mezcla agua con almidén en frio hasta que no haya grumos, se calienta

hasta que llegue a 60°C, y luego se mezcla con glicerina caliente durante 5 minutos.
334 TPS4
Para la formulacion 4, se mezcla agua, glicerina y almidon a temperatura ambiente hasta que no

haya grumos, se calienta la muestra hasta que llegue a 60°C y se mezcla hasta que se pueda

observar el hinchamiento del almidon.
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335 TPS5

Finalmente, en la formulacion 5 se utiliz6 porcentajes diferentes: almidon 50% de peso
compuesto, glicerina 30% y agua 20%. Se procede mezclando la glicerina con el almiddn en frio,
se calienta hasta que llegue a 60°C, se mezcla por 10 minutos, y se afiade agua fria a la mezcla

hasta que llegue a 70°C durante 15 minutos hasta que se forme una masa.

3.3.6  Experimentacion para la Obtencion del plastico termorigido

En todas las soluciones se afiadio agua con el TPS en proporcion 1:3, peso total 369, se lo dejé

secar durante 2 horas a 105°C, como se observa en el Grafico 3.10.

(a) (b)
Gréfico 3.10 : (a) TPS (b) Emulsion TPS en agua.

Realizado por: Altamirano, 2022.

33



Gréafico 3.11: Muestras de los TPS.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En el Gréfico 3.11 se presenta el resultado de los TPS obtenidos con las diferentes formulaciones.
Se observd que la mejor consistencia tubo la muestra 2, 4, 5 y se realiz6 este procedimiento para
formulaciones de almidon més grandes. El procedimiento para la muestra 2 fue fallido ya que
necesitaba demasiado tiempo y los granulos no se hinchaban. Las otras muestras, 1 y 3, se
consideran fallidas ya que se encogieron demasiado y cualitativamente no son tan dispersas como

el resto. Por lo tanto, se trabajo con las muestras TPS 4y TPS 5.

3.4 Implementacidn del sistema de alimentacidn de calor en Prensa Hidraulica

En la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo se encuentra disponible una maquina
hidraulica con una capacidad de fuerza de hasta 60 toneladas, actualmente se utiliza para la
fabricacion de piezas mecénicas. La prensa hidraulica no viene integrada con la maquina que
genera calor, debido a este inconveniente se desarroll6 un sistema de calor con el ingeniero Edwin

Cardenas, mecanico de la ciudad de Pujili- Ecuador.

Previamente se desarroll6 el disefio del sistema de calor en AutoCAD, con sus respectivas
medidas, que se muestran en los Graficos 3.12 — 3.19.
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Graéfico 3.12: Prensa Hidraulica, del laboratorio de Soldadura de la Facultad de Mecéanica.

Fuente: Quinancela, 2020.

Vista frontal

vista superior

- 500000 ———=

Gréfico 3.13: Placa de aluminio de 5¢cm de espesor, peso 60.75kg.

Realizado por: Altamirano, 2022.
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Grafico 3.14: Placa 9mm con patas fijadoras que sostienen a la caja de calor.

Realizado por: Altamirano, 2022.

= 37.3935 -

= 46.0000 -

Graéfico 3.15: Molde para compuesto polimérico de grosor 3mm.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Gréfico 3.16: Resistencia eléctrica de 25cm de ancho 40 cm de largo y con potencia de 1000W

apto para corriente alterna de 220V.

Realizado por: Altamirano, 2022.
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Grafico 3.17: Bases fijadoras de la prensa hidraulica.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Gréfico 3.18: Estructura base fijadora con placa de 9mm.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Gréfico 3.19: Disefio montado de maquina de calor con base fijadora

y molde para presion.

Realizado por: Altamirano, 2022.
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35 Moldeo por termo-compresion
3.5.1 Muestral

Para esta muestra se considera la formulacion y proceso TPS 5. Usando 2509 de almidon (siendo
este el 50% de la mezcla), 30% de glicerina y 20% agua, se mezcla primero la glicerina con el
almidon en frio, se calienta hasta que llegue a 60°C, se mezcla por 30 minutos, se afiade agua fria
a la mezcla hasta que llegue a 70°C durante 35 minutos hasta que se forme una masa TPS
(Gréfico 3.20a). Luego se dejar enfriar en una superficie plana (Gréafico 3.20b), se granula la masa
con grosores de 1 a 3mm (Gréfico 3.20c), se emulsiona estos granulos en agua en una proporcion
1:1 durante 30 minutos (Gréfico 3.20d). Luego se pone la emulsion sobre el molde de prensado
(Gréfico 3.20e), se calienta hasta 100°C hasta que el agua se evapore (Gréfico 3.20f), se
entrecruzan las fibras sobre la emulsion (Grafico 3.20g), se prensa el compuesto con una presion
de 4 MPa y una temperatura de 145°C durante 30 minutos (Gréafico 3.20h), se deja de prensar y
seguidamente se deja secar la muestra a 50°C durante 4 horas obteniendo la muestra final

mostrada en el Gréafico 3.20i.

38



Grafico 3.20: Creacion elastémero muestra 1.

Realizado por: Altamirano, 2022.

3.5.2 Muestra 2

La formulacion tomada para esta muestra fue TPS 4. Se tom6 200g de almidon que representa el
100%, mezclada con glicerina (30% en peso de almidédn seco) y agua (20% en peso de almidén
seco) a temperatura ambiente, después se mezclan los componentes hasta no observar grumos, se
lo dispone a mezclar en bafio Maria durante 1 hora hasta que la mezcla adquiera uniformemente
una temperatura de 60°C (Grafico 3.21a), para asi observar como los granulos de almidon se
hinchan y se forma el TPS. Luego se deja enfriar la mezcla (Gréfico 3.21b), y se emulsiona el
TPS con agua en una proporcion de 1:2 durante 30 minutos (Grafico 3.21c). Se entrecruzan las
fibras debajo del molde de prensado (Gréafico 3.21d), se pone la emulsién a calentar a 100°C
hasta que el agua se evapore y se entrecruza la otra mitad de las fibras sobre la emulsion (Grafico
3.21e), se prensa el compuesto a 3 MPa a una temperatura de 145°C durante 40 minutos (Gréafico
3.21f), se deja de prensar y seguidamente se deja secar la muestra a 50°C durante 4 horas (Gréfico
3.219).
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Gréfico 3.21: Proceso creacion Elastdmero Muestra 2.

Realizado por: Altamirano 2022

Debido a que las caracteristicas de elasticidad palpable de las muestras 1 y 2 son bastante
diferentes, se requiri6 investigar la razon. Las dos muestras tienen la misma temperatura de
prensado (145°C) y el mismo tiempo de secado (4 horas), por lo que la razén de su diferencia se

podria deber a:

. Procedimiento de creacion de TPS

o Proporcion de TPS — agua
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. Presion de moldeo

. Disposicion de fibras sobre el compuesto

La Tabla 3.1 resume las diferencias entre cada muestra que se debera seguir para investigar la
razén de la diferencia entre ellas. Las disposiciones ABC y AB de las fibras se esquematizan en
los Gréficos 3.22 y 3.23, respectivamente.

Tabla 3.1: Formulaciones de cada muestra

Proporcion Presion Disposicion .
Muestra TPS . Investigar
TPS-agua MPa fibras
1 5 1:1 4 AB -
2 4 1:2 3 ABC -
TPS+ proporcidn agua+
3 4 1:1 3 AB p P ) g
presion +disposicion
4 4 1:1 4 AB TPS+ disposicion
5 4 1:1 4 ABC TPS

Realizado por: Altamirano 2022

Gréfico 3.22: Disposicion de fibras AB.

Realizado por: Altamirano, 2022.

3.5.3 Muestra 3

Se sigue exactamente el proceso de creacion TPS 5 de la muestra 2. Se dejar enfriar la mezcla, se
emulsiona el TPS con agua en una proporcién de 1:1 durante 30 minutos. Luego se pone la
emulsion sobre el molde de prensado, se calientaa 100°C hasta que el agua se evapore, se prensa
el compuesto a 3MPa a una temperatura de 145°C durante 40 minutos, se deja de prensar y
seguidamente se deja secar la muestra a 50°C durante 4 horas.

En esta muestra se demostré que la proporcion de agua y la presion a la que se realizaban las
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muestras no influyen en la elasticidad palpable.
3.5.4 Muestra 4

Se sigue exactamente el proceso de creacion TPS 5 de la muestra 2. Se dejar enfriar la mezcla, se
emulsiona el TPS con agua en una proporcién de 1:1 durante por 30 minutos, se pone la emulsion
sobre el molde de prensado, se calienta a 100°C hasta que el agua se evapore, se prensa el
compuesto a 4MPa a una temperatura de 145°C durante 40 minutos, se deja de prensar y
seguidamente se deja secar la muestra a 50°C durante 4 horas.

En esta muestra se demostrd que la disposicién en gque se ponen las fibras no influye en la

elasticidad palpable.

3.5,5 Muestra s

Se sigue exactamente el proceso de creacion TPS 5 de la muestra 2. Se deja enfriar la mezcla, se
emulsiona el TPS con agua en una proporcion de 1:1 durante 30 minutos, se entrecruza las fibras
debajo del molde de prensado, se calienta a 100°C hasta que el agua se evapore, se entrecruza la
otra mitad de las fibras sobre la emulsion, se prensa el compuesto a 4MPa a una temperatura de
145°C durante 40 minutos, se deja de prensar y seguidamente se deja secar la muestra a 50°C
durante 4 horas.

En esta muestra se demostré que el proceso de elaboracion de TPS si influye en cada una de las

muestras.
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CAPITULO IV

4 MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

4.1 Caracterizacion mecénica (Ensayo Tension por traccion)

Se recortaron 3 probetas de cada muestra en una maquina de corte laser en la ciudad de Salcedo.

Las probetas deben seguir la norma ASTM D638-14 para plésticos rigidos (ver Gréfico 4.1).

R3.8000
—1.2700
T
1.9000
+ [~—3.8100 —|
——‘ 0.4996

Graéfico 4.1: Unidades de corte correspondientes en centimetros.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Con lamaéquina universal, disponible en el laboratorio de investigacién de la Facultad de Ciencias,
se realizaron las pruebas de traccién de 3 diferentes probetas de las 5 muestras. Las diferentes
curvas de deformacion vs esfuerzo son curvas no lineales que, y principalmente no siguen la ley
de Hooke hasta la tension de traccion o (méximo de la curva deformacion-esfuerzo). Entonces,
para poder obtener una aproximacion de la curva lineal, aproximamos estas curvas (hasta la
deformacion de traccion, e, correspondiente a ) con una funcion polinomial de la forma (Mejia-

Burgos, 2021, pag.3):
o(e) = ag + a;e + aze? + aze® + -

tomando el orden mas bajo de la aproximacion que describa con precision la parte elastica del
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material.

Los resultados de deformacion y esfuerzo en el limite eléstico (g y oy, respectivamente) y la
deformacion y esfuerzo en el punto de fractura (e y o, respectivamente) fueron obtenidos por
el sensor de la maquina universal. Los resultados para el esfuerzo y la deformacion de traccion
(er Y or, respectivamente) se establecieron mediante la utilizacion de Excel, y los datos de la
curva polinomial, y sus respectivas graficas fueron analizados con el programa Gnuplot. El dato

a, de la aproximacidn polinomial corresponde al médulo de elasticidad E.

Tabla 4.1: Resultados de pruebas mecéanicas muestra 1.

MUESTRA 1
PROBETA 1 PROBETA 2 PROBETA 3
oy (MPa) 0.11625 0.157 0.10544
&y 0.00322 0.0035 9.00E-04
or (MPa) 0.013 0.013 0.01333
&r 0.08349 0.11561 0.13458
or (MPa) 0.30225 0.92644 2.38035
&r 0.01408 0.04164 0.04125
a, (MPa) -1349.94 + 3.056 -570.804 + 1.394 -1626.85 + 4.112
ay (MPa) -0.00208084+ 0.0001293 | 0.00655115 +0.0005388 0.0372897 + 0.001561
E (MPa) 40.6838+0.04359 45.5601 = 0.05986 123.216 = 0.1751
Realizado por: Altamirano 2022
Musstra 1 prusbe 1 Muestra 1 prueba 2
05 T T > 1 T T
i-;‘;:i_:;' = ax2+a;x+ag
04 " 40x-0.002 axl S
g g
£ £ osf
5 §
ﬁ - g 04
02
o 4 1 ! 4 i 0 ! 1 !
0 0.02 0.04 0.06 0.08 01 0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12
Deformacidn (mm/mm) (a_) Deformacién (mm/mm) (b)
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Muestra 1 prueba 3

EXPERIMENTAL MUESTRA 1

A0 +a X428 25

T Y T
"1ibt"u 12 —
"l2et"u1:2 —
"1.3.40¢" u 1:2

L 1 L L L

Experimertal ———
2! 123%-0.037
2}
z { -
§ 15} g st
£ §
i 1} 5 1r
05 1/ 05 |
J
C’ ' - 1 | o
0 0.02 0.0 0.06 0.08 01 0.12 014

Deformacidn {mm/mm) (C)

Grafico 4.2: Curvas esfuerzo-deformacion, muestra 1.

0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12 0.14
Deformacién (mm/mm) (d)

Realizado por: Altamirano, 2022.

La Tabla 4.1y el Gréfico 4.2 muestran los resultados de las propiedades mecénicas de la muestra
1. Se observa que la probeta que tiene el mayor esfuerzo de traccion es la probeta 3, y el menor
es el de la probeta 1. Por esta razon el punto de fractura es también mayor en la probeta 3. De la

misma manera, el mddulo E es mayor en la probeta 3 y menor en la probeta 1.

Tabla 4.2: Resultados de pruebas mecanicas muestra 2.

JMUESTRA 2
PROBETA 1 PROBETA 2 PROBETA 3

oy (MPa) 0.11594 0.10738 0.1094

ey 5.63E-04 5.18E-04 9.86E-04
o (MPa) 0.24188 0.41006 0.24188

&x 0.08784 0.3831 0.21322
or (MPa) 2.23063 7.16688 7.37619

er 0.02991 0.09046 0.04643
a, (MPa) -8527.28 + 665.9 -2229.64 + 9.595 -6003.16 + 61.64
a, (MPa) 0.0187807 + 0.00456 0.0580881 + 0.003889 | -0.115373 + 0.006602
a; (MPa) 112836 +5.691e+04 8297.63 + 69.79 45921.4 + 872.6
a, (MPa) | 1.55493e+06 + 2.107e+06
as (MPa) | -3.36698e+07 + 2.812e+07
E (MPa) 214.367 + 3.165 213.292 + 0.3729 342.917 +1.23

Realizado por: Altamirano, 2022.
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Muestra 2 prueba 1 Muestra 2 prueba 2
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Graéfico 4.3: Curvas esfuerzo-deformacion, muestra 2.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En la Tabla 4.2 y Gréfico 4.3 se muestran los resultados para la muestra 2. En este caso, las
probetas que tiene mayor esfuerzo de traccion son la probeta 3 y 2, con una diferencia porcentual
del 2.9%, y el de la probeta 1 fue mucho menor. La deformacién de ruptura fue mayor para la
probeta 2 (que tiene un menor esfuerzo de traccién) seguido por la probeta 3. Los mddulos E son
similares para las probetas 1y 2 (214.4 y 213.3 MPa, respectivamente) y menores que el de la
probeta 3 (342.9 MPa).

Tabla 4.3: Resultados de pruebas mecanicas muestra 3.

MUESTRA 3
PROBETA 1 PROBETA 2 PROBETA 3

oy (MPa) 0.11463 0.1275 0.11063

£y 6.94E-04 1.17E-03 1.03E-03
oz (MPa) 0.12113 0.01288 0.18288

&r 0.25697 0.2717 0.61817
o (MPa) 9.29938 5.87875 9.44188

&g 0.03855 0.04225 0.05487
a, (MPa) -3002.45 + 20.12 -2668.92 + 13.0 -1865.5 + 11.73
a, (MPa) -0.205449 + 0.006655 -0.150507 + 0.005263 -0.234913 + 0.007899
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| E (MPa) ‘ 365.394 + 0.798 257.278 * 0.5719 280.677 * 0.6637
Realizado por: Altamirano, 2022.
Muestra 3 prueba 1 Muestra 3 prueba 2
12 T T T z T T T
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Grafico 4.4: Curvas esfuerzo-deformacion, muestra 3.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Deformacion (mm/mm)

En la Tabla 4.3 y Gréfico 4.4 se muestran los resultados de la muestra 3. Las probetas con mayor

esfuerzo de traccion son la 3y la 1 (1.5% de diferencia), y el de mayor esfuerzo de fractura es la

probeta 3. La probeta 1 tiene el mayor médulo E, seguido por el de la probeta 3.

Tabla 4.4 :Resultados de pruebas mecéanicas muestra 4.

MUESTRA 4
PROBETA 1 PROBETA 2 PROBETA 3
oy (MPa) 0.114 0.09523 0.10648
P 5.50E-04 4.22E-04 3.95E-04
or (MPa) 0.34956 0.34956 0.02573
er 0.11388 0.11388 0.05039
or (MPa) 2.92063 4.80469 5.32917
&r 0.02193 0.02855 0.02265
a, (MPa) -2790.3 + 49.59 269.746 + 674.6 -16126.1 + 156.8
a, (MPa) -0.0151795 + 0.001153 | -0.0449574 + 0.009481 | 0.0413073 + 0.003945
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as (MPa) -91050.6 + 1495 208412 + 3.57e+04 128734 + 4563
a, (MPa) 5.21348e+06 + 6.223e+05
E (MPa) 236.923 + 0.4631 286.311 + 4.686 53241 * 1521

Realizado por: Altamirano, 2022.
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Gréfico 4.5: Curvas esfuerzo-deformacion, muestra 4.

Realizado por: Altamirano, 2022.
En la Tabla 4.4 y Grafico 4.5 se dan los resultados de la muestra 4. Se observa que la probeta 3

tiene mayor esfuerzo de traccion, mayor médulo de E, pero menor deformacion de fractura.

Tabla 4.5: Resultados de pruebas mecanicas muestra 5.

MUESTRA 5
PROBETA 1 PROBETA 2 PROBETA 3

oy (MPa) 0.11506 0.11788 0.11963

ey 2.69E+00 3.58E-04 2.71E-04
oz (MPa) 0.86331 0.11294 1.445

&r 0.0721 0.04472 0.77895
or (MPa) 7.32688 7.97688 8.45688

er 0.04357 0.03823 0.04185
a, (MPa) | -143575  +/-105.6 -6003.52 + 185.4 -9097.29 + 138.6
a, (MPa) -0.0643563 + 0.0035 -0.134307 + 0.004679 -0.0658267 + 0.002053
as (MPa) 248737 + 3653 -214785 + 7331 -392956 + 8106
as (MPa) | -2.0856e+06 + 4.168e+04 | 4.58811e+06 + 9.547e+04 | 1.80971e+07 + 2.057e+05
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as (MPa) -1.93913e+08 + 1.883e+06

E (MPa) 494.612 + 1.124 502.158 + 1.724 539.448 + 0.966
Realizado por: Altamirano, 2022.
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Grafico 4.6: Curvas esfuerzo-deformacion, muestra 5.

Realizado por: Altamirano, 2022.

Finalmente, en la Tabla 4.5y Gréfico 4.6 estan los resultados para la muestra 5. La probeta 3 tiene

mayor esfuerzo de traccion, mayor deformacion de fractura y mayor médulo de elasticidad.

Debido a que al comparar las curvas de las probetas unidas en los Gréaficos 4.2, 4.3, 4.4, 4.5 literal
(d) son bastante distintas, no se puede realizar una medida media para obtener el comportamiento
global de cada muestra. Estas diferencias entre cada probeta, dentro de las mismas muestras, se
deben a varios factores: primero las fibras no se dispersaron de manera homogénea ni constante,
(ya que la dispersion fue manual) y esto produjo que se aglomeren las fibras en diferentes partes
de la muestra; y el otro factor es la no homogeneidad del sistema de calentamiento que se
construyd, ya que en ciertas zonas de las placas de acero la resistencia calentaba demasiado y en

otras no, por lo que al terminar el proceso de curado de las muestras se observaba que ciertas
partes del material estaban mas bronceadas que otras.

Para demostrar la reproducibilidad de los resultados se deberia realizar una vez mas las mismas
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muestras. En este trabajo no se pudieron realizar ya que el tiempo de entrega de resultados es

limitado, y también debido a que no se tenia suficiente presupuesto para procesar otras muestras.

Para realizar un andlisis estadistico, se separé en 3 Grupos de acuerdo a los valores; maximo

(Grupo A), intermedio (Grupo B) y minimo (Grupo C) del médulo eléstico E (Tabla 4.6).

Tabla 4.6: Comparacion de resultados de modulos de elasticidad.

Comparacion de resultados
GRUPO A GRUPO B GRUPO C
MODULO E MODULO E MODULO E

(MPa) (MPa) (MPa)
M1.1 123.216 M1.3 45.5601 M1.2 40.6838
M2.2 342.917 M2.3 214.367 M2.1 213.292
M3.2 365.394 M3.1 280.677 M3.3 257.278
M4.1 532.41 M4.3 286.311 M4.2 236.923
M5.1 539.448 M5.3 502.158 M5.2 494.612
MAXIMO M5.1 M5.3 M5.2
MINIMO M1.1 M1.3 M1.2

Realizado por: Altamirano, 2022.
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Gréfico 4.7: Comparacion de curvas de cada muestra.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En el Gréfico 4.7 se puede observar las diferentes comparaciones de las curvas, segln la Tabla
4.6. Se tiene que la muestra que tuvo el mayor médulo de elasticidad es la muestra 5 en cada una
de sus probetas al ser comparada con el resto de muestras estos resultados, y la muestra que tuvo
menor maédulo de elasticidad en cada una de sus probetas, fue la muestra 1. Por lo que concluimos
que el tipo de TPS utilizado, la cantidad de presion, disposicién de las fibras influyen en las
caracteristicas de elasticidad de este material.

4.2 Caracterizacion morfoldgica

En el laboratorio de 6ptica del edificio de investigacion de la Facultad de Ciencias se utiliz6 el
microscopio de resolucion 10K para caracterizar la morfologia de cada muestra. En los Graficos

4.8 a la 4.12 se pueden observar las imagenes superficiales de cada muestra.
4.2.1 Microscopio Optico

(@) (b)
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Gréfico 4.8: Captura de imagen en microscopio éptico muestra 1.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En este microscopio la muestra 1 (a) fue dificil de capturar su morfologia ya que es la cara que
estan dispuestas las fibras. La mayoria de las fibras estaban fuera del polimero. Este grafico
muestra como ciertas fibras si estan dentro del material. El Gréafico 4.8b muestra que la superficie
en que no estan dispuestas las fibras, es una superficie bastante homogénea casi lisa ambas

iméagenes fueron tomadas con resolucién 4Kk.

Gréfico 4.9: Captura de imagen en microscopio 6ptico muestra 2.

Realizado por: Altamirano, 2022.

La muestra 2 (Grafico 4.9) tenia dispuestas las fibras arriba y abajo, por lo que solo se tomé las
imagenes de un solo lado. En el Grafico 4.9a vemos la porosidad y las burbujas de aire que se
forman en la superficie. En el Grafico 4.9b nos adentramos dentro de uno de los poros y se puede
observar como las fibras se adhieren al polimero. En el Grafico 4.9¢c podemos ver una de las partes
del material que no es porosa y es lisa; ya que el material es transparente se puede observar las

fibras dentro del polimero.
52



Grafico 4.10: Captura de imagen en microscopio 6ptico muestra 3.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En el Grafico 4.10 se presenta las iméagenes de la muestra 3. En este gréfico se puede observar
claramente como se une el polimero con la fibra. En el Gréafico 4.10b vemos que muchas fibras
no se adentraron al material y permanecieron fuera de este, sin embrago tienen polimero a sus

alrededores. En el Gréafico 4.10c se ve las burbujas bastante grandes de entre 100 y 900 um

Graéfico 4.11: Captura de imagen en microscopio 6ptico muestra 4.

Realizado por: Altamirano, 2022.

El Gréfico 4.11 son imégenes de la muestra 4 y exhibe como mejoro el material en cuanto a la
adherencia fibra-polimero. Existen ciertos poros en la superficie del material entre 50 y 100 um.
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Graéfico 4.12: Captura de imagen en microscopio 6ptico muestra 5.

Realizado por: Altamirano, 2022.
La muestra 5, observada en el Gréfico 4.12, es la que mostré méas porosidad, resquebrajamiento

y burbujas de aire en su superficie. Sin embargo, es la que no tiene fibras sin adherirse al polimero,

todas las fibras estan dentro del material.
4.2.2 SEM Muestra 1

Ya que el costo que representa para la Universidad el caracterizar en el microscopio electronico
de barrido, debido a que se deben metalizar las muestras que no son conductoras de electricidad,
se realiz6 una comparacion solamente de dos muestras, la muestra 1 que tiene la minima

elasticidad, y de la muestra 5 que es la que tiene maxima elasticidad.
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Gréfico 4.13: Superficie muestra 1 voltaje 20kV, resolucion 200um.
Realizado por: Altamirano, 2022.
En el Grafico 4.13 se observa una superficie no uniforme de la muestra 1, donde podemos ver que

es una superficie sin resquebrajamientos. En esta parte de la muestra se encontr6 un poro de 50

um. En esta parte del material la mayoria de las fibras estan adheridas al polimero.

. A A N b : -

Gréfico 4.14: Superficie de corte transversal muestra 1 voltaje 20kV, (a) resolucion 50 um (b)

resolucion 200um.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En el Grafico 4.14 se observa un corte transversal de la muestra 1. Se puede evidenciar qué sucede
dentro del material. Se puede ver la superficie de fractura bastante lisa junto con las fibras. Dentro
del polimero no hay porosidades evidentes y existe una buena adherencia entre el polimero y las
fibras, ya que al momento de romper el material estas no fueron arrancadas, sino que se rompieron

junto con el material.
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Graéfico 4.15: Adherencia de fibras al polimero muestra 1.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En el Grafico 4.15a (muestra 1) se puede ver una parte del material donde las diferentes fibras
estan encima del polimero y no se han adherido a la matriz. Se puede también visualizar un poro
de aproximadamente 500 pm. Podemos adentrarnos a este poro ya que el polimero es transparente

(Grafico 4.15b) y podemos visualizar como la fibra logra adherirse al polimero.

4.2.3 SEM Muestra 5

b arpan Do == . > |- a5 E3POH ; .

Graéfico 4.16 Superficie muestra 5 voltaje 20kV, (a) resolucion 500um, (b) resolucién 200 um.
Realizado por: Altamirano, 2022.
En el Gréfico 4.16 se puede observar una superficie no uniforme de la muestra 5, una superficie
con varios resquebrajamientos alrededor de todo el material. Se podia encontrar las mismas

caracteristicas, con bastantes porosidades de alrededor de 200 pm a 500 um de diametro, a

diferencia de la muestra 1. Superficialmente la mayoria de las fibras estan adheridas al material.
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Gréfico 4.17: Superficie de corte transversal de la muestra 5 con voltaje 20kV. (a) Resolucion

500um, (b) resolucién 200um y (c) resolucién 100um.

Realizado por: Altamirano, 2022.

En el Grafico 4.17 se presenta un corte transversal de la muestra 5. Se puede ver la superficie de
fractura bastante resquebrajada y no homogénea, junto con las fibras (a, b). Hay porosidades
evidentes que simulan ser multiples superficies lisas, el material no es liso en su plano total (b), y

existe una buena adherencia entre el polimero y las fibras.
4.3 Caracterizacion térmica

En el edificio de investigacion se utilizaron los laboratorios de electromagnetismo y de
investigacion para montar un experimento de temperatura de fusion y ebullicion, y para uso de la
mufla la cual permite visualizar la degradacion del material a medida que la temperatura aumenta.
Para realizar una buena caracterizacion cualitativa de las muestras, cuando estas se degradan
térmicamente, se esperd 10 minutos para abrir la mufla al cambiar cada una de las temperaturas;
en total se utiliz6 aproximadamente 4 horas para hacer el analisis por cada muestra.
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Tabla 4.7: Apariencia degradacion térmica.

Graficas segun caracteristicas de degradacion

1| Normal

2 | Amarillenta

3 | café

café, con humo (libera
4 | componentes quimicos)

5 | café, mas humo

6 | Negro, mucho humo

7 | se esponjo (humo)

8 | menos humo

9 | no humo

M | mismo

M | mismo

M | mismo

10 | se compacta

-

11 | mds compacto

)]
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12 | comienza a quemarse

13| 1/4 blanco

M | mismo

14 | 1/2 blanco

M | mismo

15 | 3/4 blanco y degrada

mulnnm

16 | Todo blanco

M | mismo
Realizado por: Altamirano, 2022.

Tabla 4.8: Caracteristicas de degradacion térmica de cada muestra

APARIENCIA EN DEGRADACION TERMICA
Temperatura Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4 Muestra 5
200-225 1 2 2 2 2
220-245 2 3 3 3 3
240-265 3 5 5 5 5
260-285 4 6 6 6 6
280-305 5 7 7 7 7
300-325 6 8 8 8 8
320-345 7 9 9 9 9
340-365 8 M M M M
360-385 9 M M M M
380-405 M M M M M
400-425 M 10 10 10 10
420-445 M 11 11 11 11
440-465 10 12 12 12 12
460-485 11 13 13 13 13
480-505 12 M M M M
500-525 13 14 14 14 14
520-545 M M M M M
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540-465 14 15 15 15 15
560-585 M 16 16 16 16
580-605 15 M M M M
600-620 16 M M M M
620-700 M M M M M

Realizado por: Altamirano ,2022.

En la Tabla 4.7 se muestra las imagenes que sucedieron en cada proceso, cada himero representa
la diferente degradacién. En la Tabla 4.8 se presenta un analisis de cada muestra, utilizando la
misma numeracion dada en la Tabla 4.7, se observa que la Unica muestra que tuvo diferente
degradacion fue la muestra 1, la cual tuvo un proceso més lento. Un ejemplo de esto, mientras las
muestras 2, 3, 4 y 5 ya comenzaban a quemarse y hacerse blancas a los 440°C, la muestra 1 lo
hizo a los 480°C. Esto se debe a que el termoplastico utilizado en la muestra 1 es diferente al TPS

utilizado en el resto de las muestras.
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CONCLUSIONES

o Las propiedades mecanicas, estructurales y térmicas del biocompuesto plastico a base de
almiddn de yuca y fibra de cabuya, procesado mediante moldeo por compresion, se caracterizaron
a partir de diferentes pruebas como la de tensién por traccion, analisis morfologico y analisis

cualitativo térmico.

o Utilizando una concentracion de 0.1% m/v de permanganato de potasio y 5% m/v de acido
oxalico, se mejord la adherencia entre la matriz polimérica y la fibra de cabuya, ya que el
permanganato de potasio actla como agente oxidante cuando este entra en contacto con un &cido
y esto provoca cambios quimicos en la superficie. Sin embargo, en el anélisis morfoldgico
mediante microscopia electrénica de barrido se pudo observar que ain no existe una adherencia

perfecta fibra-matriz ya que existen huecos a su alrededor.

o Mediante la técnica de moldeo por termo-compresion y utilizando una maquina
hidraulica, a la cual se le acoplé una méaquina de calor (fabricada en este trabajo) con capacidad
de hasta 8MPa y 300°C, se logré fabricar un compuesto de matriz polimérica. Se elaboraron 5
muestras compuestas de almidén termoplastico de almidon de yuca con fibras de cabuya, variando
ciertos parametros durante el proceso: cantidad de agua/TPS, presion, cantidad de plastificante y

disposicién de fibras.

o Se realizo las caracterizaciones requeridas: tension por traccion en una maquina universal,
donde el médulo de elasticidad es el parametro de rigidez de la regidn elastica del material, éste
se obtuvo mediante una aproximacion polinomial de las curvas experimentales hasta el valor
maximo del esfuerzo. Ademas se realizé el andlisis de superficie del polimero con un microscopio
electronico de barrido (solo la muestra 1 con el menor moédulo de elasticidad, y la muestra 5 con
el mayor modulo de elasticidad) y con un microscopio optico (todas las muestras); finalmente se

hizo un andlisis cualitativo térmico con una mufla.

o Como parte de las pruebas mecénicas se obtuvieron curvas de deformacion vs esfuerzo
de cada probeta, las cuales fueron diferentes dentro de cada muestra. Esto se debe a que estas no
son homogeéneas en toda su superficie, ya que el gradiente de temperatura de la maquina de calor
era inestable. Sin embargo, al hacer el analisis del médulo de elasticidad, este result6 ser diferente

entre cada muestra, de donde se concluye que podemos manipular las propiedades mecénicas
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controlando las variables del proceso. La muestra 1 fue la que menor médulo de elasticidad tuvo
(40-123MPa) debido que, a diferencia de las demas muestras, en esta se utiliz6 méas cantidad de
plastificante (50%), en cambio la muestra 5 fue la que mejor médulo de elasticidad tuvo (494-
539MPa) ya que su presion fue mayor (4MPa), la disposicion de fibras fue tipo ABC, y su

cantidad de plastificante fue menor (33.3%).

o Mediante un analisis morfolégico, a través de microscopio éptico y microscopio
electrdnico de barrido, se observo que la muestra 1 no tuvo poros ni fracturas en su superficie o
en su corte transversal, a diferencia de la muestra 5 que fue la que mayor porosidad, rugosidad y
fracturas presentaba (defectos lineales y volumétricos). Con esta caracterizacion se pudo explicar
que la muestra 5 tuvo el mayor médulo de elasticidad, ya que al estirar el material este tiene
defectos iniciales, entonces resiste mas ya que esta en su estado natural, a diferencia de las demas
muestras que eran menos porosas. Por otra parte, el analisis cualitativo térmico determiné que
todas las muestras tienen una eficiencia térmica sin degradacion a los 200°C, la muestra 1 result6
ser la Unica que se degradaba mas lentamente, esto se debe a que fue la Gnica en la que se utilizd

maés cantidad de plastificante.
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RECOMENDACIONES

o Para buscar una mejor adherencia entre fibra y polimero se podria agregar en la superficie,
durante el proceso de moldeo, un agente adherente como el anhidrido maleico. (Alboleda, G, et al,

2016, p.1-3)

o Cortar las fibras mas pequefas entre Imm y 5mm y mezclarlas junto con el almidén y
plastificante con velocidad de giro constante, para poder tener mejor homogeneidad de
disposicion de fibras en el material.

o Como se mencioné en el texto, debido al tiempo y costos no se realizaron suficientes
muestras para una estadistica correcta, por lo tanto, se recomienda realizar varias repeticiones

para comprobar de una mejor manera la reproducibilidad de los resultados experimentales.

o Si desea cortar las probetas mediante corte laser, hay que esperar para cada corte alrededor
de 30 minutos para que la maquina se enfrié y no queme las muestras, de este modo no se perdera

el material de caracterizacion.

o Mejorar el gradiente de temperatura de la maquina de calor para tener homogeneidad en

las muestras.
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GLOSARIO

Plastico: Un material sintético especifico que es facil de moldear y estd compuesto principalmente

de polimeros. (Diccionario RAE)

Traccién; Esfuerzo a que esta sometido un cuerpo por la accién de dos fuerzas opuestas que

tienden a alargarlo. (Diccionario RAE)

Viscosidad; Las propiedades de los liquidos describen su resistencia al flujo causada por la

friccion entre las moléculas. (Diccionario RAE)
Poro: Espacio que hay entre las particulas de los sélidos de estructura discontinua (Diccionario
RAE).

Modulo de elasticidad: (E) de un objeto se define como la pendiente de la curva tensién-
deformacion en la region de deformacion elastica, donde se cumple la ley de Hooke (Wikipedia,
2022).

Degradacion térmica; es un proceso térmico de descomposicion de la cadena del polimero,
rompiendo los enlaces entre las moléculas de estas cadenas convirtiéndolas en mondmeros.

(Wikipedia, 2022).

Morfoogia: rama de una disciplina que se ocupa del estudio y la descripcion de las formas externas

de un objeto. (Diccionario SIGNIFICADOS, Fabian Coelho)

Biodegradable: Dicho de una sustancia: Que puede ser degradada por accién bioldgica. (Diccionario
RAE)

Esfuerzo: Consecuencia de las fuerzas internas producidas en un cuerpo que recibe aplicacién de

cargas exteriores. (Rayas, J, et al, 2003, p.556)

Deformacion: cambio de longitud que sufre un objeto bajo esfuerzo. (Rayas, J, et al, 2003, p.556)
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ANEXOS
ANEXO A: PROCESO DE ELABORACION DE MAQUINA DE CALOR.

Realizado por: Altamirano, 2022.

ANEXO B: MONTAJE DE MAQUINA DE CALOR
EN PRENSA HIDRAULICA.

Realizado por: Altamirano, 2022.



ANEXO C: PROCESO DE TRATAMIENTO DE FIBRAS.

Realizado por: Altamirano, 2022.

ANEXO D: RESIDUOS DE FIBRAS LAVADAS.

Realizado por: Altamirano, 2022.

ANEXO E: UTILIZACION DE LA MAQUINA SEM.



Realizado por: Altamirano, 2022.

ANEXO F: MUESTRAS CORTADAS EN MAQUINA DE CORTE LASER.

Realizado por: Altamirano, 2022.

ANEXO G: PRESUPUESTO ECONOMICO.

Material Marca Unidades | Costo Costo
Unitario$ | total $




Fibra de cabuya Mercado de fierros de |1

salcedo
Almidén de Yuca Karay, Natural foods |5 30
Lamina de silicona | Golesh 1 50 50
desmoldante
Glicerina Laboratorio Prolabor |1 13 13
Resistencia eléctrica | Tesla 1 35 35
Termostato con | Tesla 1 18 18
capilar
Regulador de | Tesla 1 25 25
Voltaje
Acero inoxidable Novacero 1 50 50
Agua destilada Laboratorio 3 25 75
Papel Film Familia 3
Analisis de | Laboratorio Sagmic (1 36 36
laboratorio Riobamba
Armado de circuito | Mecanico 1 25 25
eléctrico
Placa de Aluminio Mecanico 1 260 260
Placa de hierro Mecanico 1 50 50

TOTAL 678

Realizado por: Altamirano, 2022.
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