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RESUMEN

Las dificultades de eliminacion de desechos en la industria aceitera de palma han generado
iniciativas para convertir estos desechos en productos de mayor valor agregado, lo cual es
de gran interés para la investigacién y desarrollo de materiales compuestos reforzados con
residuos lignocelulésicos. Por tal razén, el presente estudio tiene como objetivo la
caracterizacién del material compuesto elaborado con residuos industriales de raquis de
palma africana (Elaeis guineensis Jacq.) y resina acrilica termoplastica base acuosa,
mediante la técnica de espectrofotometria infrarrojo por transformadas de Fourier (FTIR).
Para el efecto, se dispuso de los resultados de medicién de fibra+A41 y caracterizacion
infrarroja del material a cinco temperaturas de procesamiento (80 °C, 100 °C, 120 °C, 140
°C y 160 °C) y sometido a intemperismo en atmésfera salina por 330 horas. El estudio
espectrofotométrico del material compuesto evidencid, con base en la identificacién de las
bandas de los grupos funcionales, la presencia de los principales componentes de fibra
lignoceluldsica, ademas de los grupos funcionales que son parte de la matriz de resina
acrilica. Respecto a la influencia de la temperatura de procesamiento, se evidencio que, en
la estructura quimica se mantienen las bandas caracteristicas de los grupos funcionales
que conforman el material compuesto con un aumento en la intensidad a medida del
incremento de temperatura. Sin embargo, las bandas caracteristicas de los grupos
funcionales presentaron mayores cambios de intensidad y ensanchamiento con la
disminucion de temperatura de procesamiento (80 °C, 100 °C y 120 °C) al someterse a

prueba de intemperismo salino.

PALABRAS CLAVE: composite, raquis de palma, resina acrilica, intemperismo salino,
FTIR.
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ABSTRACT

The difficulties of wastes disposal in oil palm industry have promoted initiatives to convert
thoses wastes into products with a higher added value, which is important in research and
development of composite materials reinforced with lignocellulosic wastes. For this reason,
the objective of this study is the characterization of composite materials based on oil palm
(Elaeis guineensis Jacq.) empty fruit bunch and water-based thermoplastic acrylic resin by
using Fourier transform infrared spectrophotometry. In doing so, data regarding to size fiber
and infrarred spectra were previously supplied at five processing temperatures (80 °C, 100
°C, 120 °C, 140 °C and 160 °C) and subjected to weathering test in saline atmosphere for
330 hours. The spectrophotometric identification evidenced the presence of functional
groups pertaining components of lignocellulosic fibers and acrylic resin matrix. Regarding
the influence of temperature in processing, the characteristic bands of the functional groups
that make up the composite material were observed to increase in intensity along with the
increase in temperature. However, the characteristic bands of the functional groups showed
greater changes in intensity and broadening with the decrease in processing temperature
(80 °C, 100 °C and 120 °C) when subjected to salt weathering.

KEYWORDS: Composite, oil palm empty fruit bunch, acrylic resin, salt weathering, FTIR.
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1 DESCRIPCION DEL COMPONENTE DESARROLLADO

Los desechos del proceso de extraccion de aceite de palma africana alcanzan
aproximadamente el 90 % del total de la biomasa, mientras que el aceite de palma
constituye tan solo el 10 % (Awalludin et al., 2015). Esta particularidad tiende a sobrecargar
a los industriales con dificultades en la eliminaciéon de desechos y aumento en el costo
operativo (Narayanasamy et al., 2020). Por tal razén se han empleado varias iniciativas
para convertir estos desechos en productos de mayor valor agregado, siendo de gran
interés para la industria la investigacion y desarrollo de materiales compuestos reforzados
con residuos lignocelulésicos (Bauli et al., 2019). Este interés no solo se basa en el caracter
ecologico, renovable y econdémico que brindan estos residuos, sino también en sus
atractivas caracteristicas como baja densidad, propiedades aislantes y bajo consumo de
energia durante su procesamiento (Le Bourhis y Touchard, 2021). Por tal motivo, el raquis
de palma africana (Elaeis guineensis Jacq.), al ser un desecho lignocelulésico proveniente
del proceso de extraccion de aceite de palma, ha sido considerado como una opcidn para
ser empleada como material de refuerzo en compuestos con matriz polimérica (Faizi et al.,
2017).

Un aspecto importante en el estudio de los materiales compuestos es la caracterizacion de
sus propiedades fisicas, morfolégicas, quimicas y mecanicas. Para ello, se emplean
diferentes técnicas y analisis que proporcionan dicha informacion (Huang et al., 2021). La
espectroscopia de infrarrojo por transformadas de Fourier (FTIR) es una de las técnicas
mas empleadas para comprender el origen de los cambios observados en la estructura del
material compuesto en términos de sus grupos funcionales caracteristicos (Sair et al.,
2017).

Dentro de este contexto, el presente trabajo de integracién curricular tuvo como fin el
estudio espectrofotométrico de materiales compuestos elaborados con residuos
industriales de raquis de palma africana y resina acrilica termoplastica base acuosa,
mediante la técnica de espectrofotometria infrarrojo por transformadas de Fourier (FTIR).
Para el efecto se dispuso del material ya elaborado. El procesamiento se llevo a cabo a
cinco temperaturas (80 °C, 100 °C, 120 °C, 140 °C y 160 °C) y posteriormente se sometio
a una prueba de intemperismo acelerado en atmosfera salina por 330 horas.

La informacion disponible para la realizacion del proyecto fue:

e Datos sobre mediciones de longitud de fibra de raquis obtenida del proceso de

molienda con cuchillas.



e Resultados de caracterizacién espectrofotométrica antes y después del ensayo de

intemperismo para cada una de las temperaturas de procesamiento.

Sobre la base de lo indicado anteriormente, se desarrollé dos etapas en el presente trabajo.
La primera consisti6 en estudiar mecanismos estadisticos descriptivos para la
determinacién de la longitud promedio de fibra de raquis de palma africana (Elaeis
guineensis Jacq.) que fueron sometidas a molienda. La segunda etapa abarcé la revision
bibliografica sobre el estado del arte de caracterizacion por FTIR de composites con
refuerzo lignocelulésico, asi como también el analisis y discusion de los resultados de las
propiedades espectrofotométricas antes y después del ensayo de intemperismo para cada

una de las temperaturas de procesamiento.



1.1 Obijetivo general

Caracterizar materiales compuestos elaborados a partir de resina acrilica y residuos de la

industria aceitera, por medio de la técnica de espectrofotometria infrarroja.

1.2 Obijetivos especificos

Estudiar mecanismos estadisticos para la determinacion de longitud promedio de
fibra de raquis de palma africana (Elaeis guineensis Jacq.) molida empleada para

la elaboracion del material compuesto.

Recopilar y procesar informacion relevante sobre el estado del arte de la
caracterizacion por FTIR de composites con refuerzo lignocelulésico y matriz

polimérica.

Analizar la influencia de la temperatura de procesamiento en las propiedades
espectrofotométricas de composites antes y después del estudio de intemperismo

acelerado.

1.3 Alcance

En general, el alcance del trabajo esta delimitado por el analisis y discusién de los

resultados tanto de las mediciones de longitud de fibra de raquis de palma africana (Elaeis

guineensis Jacq) como de la caracterizacion espectrofotométrica del material compuesto.

Para el cumplimiento del alcance se realizara:

Propuesta del mecanismo apropiado de andlisis estadistico descriptivo para la
obtencién de la longitud promedio de las fibras de raquis de palma africana (Elaeis
guineensis Jacq.) empleadas en la elaboracion del material compuesto.

Analisis y discusion del efecto de la temperatura antes y después del estudio de
intemperismo acelerado en los resultados obtenidos de la caracterizacién

espectrofotométrica del material compuesto.

Elaboracién de informe final, poster resumen y documento de socializacion del

trabajo.



1.4 Introduccion

El creciente interés en el estudio de materiales compuestos poliméricos reforzados con
fibras lignocelulésicas esta motivado en gran medida por una mayor conciencia ambiental,
problemas de disposicion de desechos y el agotamiento de recursos petroquimicos;
ademas de la importancia de su aplicacion en distintas industrias por sus atractivas
propiedades fisicas, quimicas y mecanicas, asi como por su relativo facil manejo y bajos
costos en relacion con otros materiales sintéticos (Bauli et al., 2019).

En la industria de extraccion de aceite de palma africana (Elaeis guineensis Jacq.), cerca
del 90 % del total de la biomasa corresponde a desechos, mientras que tan solo el 10 %
se atribuye al aceite de palma (Awalludin et al., 2015). Esta particularidad tiende a
sobrecargar a la industria con dificultades de eliminacion de desechos, aumento en el costo
operativo y contribucion a problemas ambientales (Narayanasamy et al., 2020). Por tal
motivo, se han empleado varias iniciativas para convertir estos desechos en productos de
mayor valor agregado con el desarrollo de materiales compuestos, no solo por su caracter
ecoldgico, renovable y de bajo costo sino por presentar propiedades atractivas como baja
densidad, propiedad aislante y bajo consumo de energia durante su procesamiento (Le
Bourhis y Touchard, 2021). Por lo tanto, la fibra de raquis de palma africana (Elaeis
guineensis Jacq.), al ser un desecho lignoceluldsico proveniente del proceso de extraccion
de aceite de palma africana, ha sido considerada como una alternativa para ser empleada
como material de refuerzo potencial en compuestos con matriz polimérica (Faizi et al.,
2017).

Para utilizar todo el potencial de los materiales compuestos, la evaluacién del desempeno
de la matriz polimérica es importante, debido a que es responsable de gran parte del
proceso de degradacion que eventualmente causa las fallas del compuesto (Sobrinho et
al., 2011). Por ello, el empleo de resina acrilica como matriz polimérica se ha aplicado
ampliamente en la industria de recubrimientos debido a sus excelentes propiedades (Qiang
et al., 2014). Sin embargo, desde 1990, el valor de emisiéon de los compuestos organicos
volétiles (COV) en los productos de revestimiento, se ha vuelto cada vez mas bajo con la
mejora gradual de la conciencia sobre el cuidado del medio ambiente, ademas de la
conservacion de la energia (Davies et al., 2016). De tal manera que la resina acrilica base
agua, por su bajo contenido de (COV), se ha convertido en una matriz de interés en la
industria de materiales compuestos (Elrebii et al., 2014). Por lo cual, la matriz polimérica
acrilica en combinacién con el refuerzo de fibra de raquis de palma africana (Elaeis
guineensis Jacq.) es un material compuesto de particular interés cientifico-tecnoldgico.



Dentro de este contexto, el presente trabajo de integracién curricular tiene como fin el
estudio espectrofotométrico de materiales compuestos elaborados con residuos
industriales de raquis de palma africana y resina acrilica termopléstica base acuosa,
mediante la técnica de espectrofotometria infrarrojo por transformadas de Fourier (FTIR).



1.5 Estado del arte

1.5.1 Generalidades- Materiales compuestos

Los materiales compuestos se han convertido en uno de los ambitos de investigacion mas
importantes de la ciencia y tecnologia moderna, para la aplicaciéon en distintos campos
industriales como automotriz, aeroespacial, construccién, medicina, deportes y entre otros
(Rajak et al., 2019). Esto surge debido a que estos materiales ofrecen prometedoras y
notables caracteristicas de ligereza, dureza, rigidez y resistencia a factores ambientales,
que no pueden obtenerse con ninguno de los materiales constituyentes actuando solos
(Huang et al., 2021; Kumar et al., 2019; Yan et al., 2012).

Los materiales compuestos pueden verse afectados por parametros como el tipo de
refuerzo y matriz; la fraccion, dispersion y las dimensiones del refuerzo; la estructura de
interfase entre el refuerzo y la matriz; asi como por la técnica de fabricacion de estos
materiales compuestos (Erdogan y Huner, 2018). Aleksendri¢ et al. (2016); Perna et al.
(2019) se enfocaron en el desarrollo de varias técnicas de fabricacion avanzadas para
superar las limitaciones tecnolégicas y la complejidad de los procesos convencionales, una
de dichas técnicas es la fabricacién aditiva (AM). Por otra parte, en la investigacién de
Pickering et al. (2016) se elabor6 materiales compuestos con diferentes tipos de matrices
como: polimérica, ceramica y metdlica. Mientras que Anbupalani et al. (2020) emplearon
diversos materiales de refuerzo: en forma de fragmentos, particulas y fibras (naturales o
sintéticas). La caracterizacién de estos materiales compuestos se lleva a cabo mediante
pruebas: mecanicas, térmicas, quimicas, morfolégicas y/o fisicas (Naslain y Pomeroy,
2016).

1.5.1.1 Materiales Compuestos con matriz polimérica y refuerzo

lignocelulésico

Segun Dittenber y Gangarao (2012), los polimeros reforzados con materiales
lignoceluldsicos muestran gran potencial como materiales compuestos para futuras
aplicaciones de infraestructura al ofrecer propiedades adicionales sobre otros materiales

convencionales.

La matriz de origen polimérico otorga propiedades como flexibilidad, peso ligero, facilidad
de fabricacién, entre otras, lo que ha generado gran demanda en muchas aplicaciones para
reemplazar los materiales metdlicos y ceramicos convencionales (Hasan et al., 2020;
Zagho et al., 2018). La funcién de la matriz polimérica en los materiales compuestos incluye

mantener unidos los refuerzos, transferir y distribuir las cargas de manera uniforme,



soportar el corte interlaminar y evitar que las fibras entren en contacto directo con diferentes
agentes ambientales. El empleo de fibras lignocelulésicas como material de refuerzo
proporcionan a la matriz propiedades de aislamiento acustico y térmico, ademas de una
alta relacion de resistencia/peso, entre otras (Thakur y Thakur, 2014). Sin embargo, el
principal impulso para hacer uso de fibras lignocelulésicas en lugar de fibras sintéticas es
el beneficio ecoldgico: los compuestos naturales ofrecen el potencial de crear componentes
estructurales biodegradables de gran volumen utilizando solo recursos renovables, lo que
resulta un bajo consumo de energia durante el procesamiento (entre 40 % y 60 % menos
de energia), etc. (AL-Oqla et al., 2015; Rozman et al., 2004). Por tal motivo, las fibras
lignocelulésicas se han convertido en un material atractivo para industrias manufactureras
que estan recurriendo a una produccion econdémica cada vez mas sostenible y respetuosa

con el ambiente (Verma y Goh, 2019).

En la actualidad, entre las fibras naturales que se investigan con frecuencia para formar
compuestos poliméricos se encuentran el lino, yute, algodon, kenaf, cdfnamo, palma
aceitera y basalto (Faizi et al., 2017; Kandemir et al., 2020; Merkel et al., 2014). Estas fibras
naturales se emplean generalmente con matrices poliméricas, como epoxi y poliéster, para
proporcionar mejores caracteristicas de traccion, flexion, rigidez y alargamiento a la rotura
(Le Bourhis y Touchard, 2021; Stanciu et al., 2021).

1.5.1.2 Material compuesto con matriz polimérica base acuosa y
refuerzo de raquis de palma africana

La resina acrilica y sus derivados se han aplicado ampliamente en la industria de
recubrimientos debido a sus excelentes propiedades como alta resistencia mecanica y baja
densidad (Samal et al. 2017). Por ejemplo, en la industria marina, a nivel estructural, la
resina acrilica, se caracteriza por su durabilidad en exposicién con el agua y por una
excelente retencién de propiedades bajo carga de fatiga por traccién (Davies y Arhant,
2018).

En general, los productos de revestimiento de resina acrilica se clasifican en tres categorias
segun el medio de dispersion: tipo a base de solvente, tipo a base de agua y tipo sin
solvente. Pero desde la perspectiva de una baja emision de productos quimicos organicos
volatiles (COV), las resinas acrilicas a base de agua estan reemplazando gradualmente a
las resinas a base de solventes, las cuales han demostrado que pueden usarse para
preparar compuestos de alta calidad en términos de tiempo de secado, estabilidad y brillo
(Elrebii et al., 2014).



El raquis de palma africana es un desecho lignocelulésico que se genera del proceso de
extraccion de aceite de palma africana (Elaeis guineensis Jacq.) (Faizi et al., 2016). Se ha
empleado como fase de refuerzo dentro del material compuesto polimérico debido a
potenciales propiedades como baja densidad, alta resistencia, dureza y la mas crucial su
biodegradabilidad. Del estudio de Rozman et al. (2004), se evidencié que la fibra de raquis
de palma africana tiene la potencialidad de absorber energia durante impactos de baja
velocidad. Ademas, el uso de estos materiales reduce los desechos de la industria
otorgando una solucién a las necesidades de infraestructura y al mismo tiempo que

promueve el concepto de sostenibilidad.
1.5.2 Caracterizacion de materiales compuestos

La caracterizacion de materiales compuestos se relaciona con base a la determinacion de
sus propiedades fisicas, morfolégicas, quimicas y mecanicas, de tal manera que se
emplean diferentes técnicas y analisis que proporcionan dicha informacién (Huang et al.,
2021).

Dentro de la caracterizacidn mecanica se pueden obtener los valores de resistencia a la
traccion, deformacién hasta la rotura, tenacidad a la fractura y mddulo de elasticidad (Lin
Feng y Dhar Malingam, 2019; Yilmaz y Arifuzzaman Khan, 2019).

La caracterizacion térmica se realiza con el fin de investigar la resistencia térmica del
compuesto, en la que se tiene informacién acerca de los patrones de estabilidad y
degradacion térmica del sistema. Para el estudio del cambio en las propiedades de la
materia con relacion a la temperatura se emplean analisis como el termogravimétrico (TGA)
para medir la pérdida de peso de las fibras del material conforme aumenta la temperatura
(Rashid et al.,2016). Entre otras técnicas mas comunes destacan la Calorimetria
Diferencial de Barrido (DSC), Analisis Termomecanico (TMA), Analisis Térmico Diferencial
(DTA), Analisis Dinamomecanico (DMA) y Termodifractometria (XRD) etc. (Sobrinho et al.,
2011).

Existen otras técnicas de caracterizacion, como la microscopia electrénica de transmision
(TEM), la microscopia electronica de barrido (SEM) y el FTIR. Estos métodos de
caracterizacion son beneficiosos para comprender los mecanismos de interfaz desde la
perspectiva de los cambios fisicos y fisicoquimicos (Xia et al., 2015). Se utiliza FTIR para
examinar cualquier cambio en la estructura del material compuesto en términos de sus
grupos funcionales caracteristicos (Sair et al., 2017). Ademas, los efectos del tratamiento

en las propiedades interfaciales entre la fibra y matriz se reflejan en el enlace quimico en



la interfaz mediante la deteccion del cambio de grupos funcionales en la que se puede
emplear FTIR y Raman (Pickering et al., 2016; Zhou et al., 2016).

1.5.2.1 Caracterizacion de materiales compuestos por FTIR
1.5.2.1.1 Técnica FTIR

El FTIR es una técnica de andlisis cualitativo y cuantitativo de grupos funcionales que
conforman el material y se basa en el estudio de los fenédmenos de interaccién entre la
radiacion electromagnética de origen infrarrojo y la materia (Urban, 1993). Brinda como
resultado un espectro de absorcidén de infrarrojo el cual proporciona informacion de los

modos vibratorios de las moléculas del material (Stuart, 2004).

El principio basico de esta técnica es la excitacion de los grupos funcionales del compuesto
con la presencia de un haz de luz infrarroja, cuyo rango de nimero de onda se encuentra
comprendido entre 4000 cm™ a 650 cm™. Dicha interaccion genera vibraciones de los
enlaces entre los atomos de cada molécula (Stuart, 2004). Los grupos funcionales del
compuesto se asocian a bandas de absorcién caracteristicas; las cuales particularmente,
dependeran de las constantes de fuerza de los enlaces, la geometria y masas relativas de
los atomos, (Harris & Bertolucci, 1989). Por lo tanto, se absorbe la luz infrarroja incidente
si hay un cambio en el momento dipolar de la molécula durante el curso de la vibracion

(Sawicz-Kryniger et al., 2022).

La excitacion de las moléculas en presencia del haz de luz infrarrojo causa el cambio de
amplitud de los enlaces quimicos y esto es lo que se mide en espectroscopia infrarroja
cuya sefnal es representada en un interferograma, que mediante un logaritmo llamado
Transformada de Fourier puede ser trasladado a lo que se conoce como un espectro de
infrarrojo (Stuart, 2004).

Respecto a la identificacién del mayor contenido de grupos funcionales presentes en las
moléculas organicas, se encuentra en la region del espectro comprendido entre el nimero
de onda 4000 cm™ y 1400 cm™, cuya absorcion infrarroja se presenta generalmente por
vibraciones de estiramiento. La region situada entre 1400 cm™ y 600 cm™, es cominmente
compleja, debido a que presentan combinaciones de vibraciones de alargamiento y flexion
(Stuart, 2004). Esta regidon, es denominada la regién de la huella dactilar al presentar
bandas de absorcidn caracteristicas de cada compuesto (Durig, 1990).

FTIR con reflectancia total atenuada (ATR), es aplicable a muestras donde interesa
conocer la composicion de la superficie. Para este caso, se utiliza un cristal que puede ser

de diversa naturaleza, en el que la luz infrarroja penetra, posteriormente entra en la muestra



gue esta en contacto con él y vuelve otra vez al cristal. Analiza tanto muestras liquidas
como sélidas y al ser una técnica no destructiva requiere poca o ninguna preparacion de la
muestra. Su principal ventaja es que no se satura ninguna de las regiones del espectro
(Thompson, 2018).

1.5.2.1.2 Aplicaciones del FTIR en la caracterizacion de materiales
compuestos

La espectroscopia FTIR presenta una extensa utilidad y aplicabilidad en el analisis de los
grupos funcionales de moléculas que conforman materiales importantes para las industrias
farmacéutica, de polimeros y quimica (Akkas, 2022; Valeriy Babushkin et al., 2016). Por tal
motivo, para comprender mejor la estructura molecular de los materiales, asi como la
cinética, el mecanismo y vias de las reacciones quimicas; el analisis FTIR se emplea tanto

en las industrias como en laboratorios académicos. (Johnson et al., 2009).

Con el desarrollo del FTIR — ATR, el inconveniente causado por la fuerte absorcion del
agua en el espectro infrarrojo medio se ha solucionado, de tal manera que ha facilitado la
preparacion y manejo de la muestra, puesto que, el accesorio de células del ATR, se
elabora con base en materiales cristalinos insolubles en agua con altos indices de
refraccion (Thompson, 2018). Nakahara y Sanada (2016), aplicaron la técnica FTIR-ATR
para caracterizar la estructura quimica de un material compuesto elaborado de grafito con
matriz de PVC. Altamirano y Adden (2017), emplearon la técnica para determinar los
grupos de funciones de la estructura del material compuesto con refuerzos lignocelulésicos
a partir de desechos de raquis de palma africana y bagazo de caria posterior a los procesos
de degradacién del material.

A continuacion, se describe la aplicacion de FTIR en cuatro campos bésicos dentro de la
caracterizacién de materiales compuestos que son: el andlisis de enlaces de hidrégeno,

determinacion de estructuras, composiciones quimicas y caracterizacion morfoldgica.

e Analisis de enlaces de hidrogeno de celulosas naturales mediante FTIR

Uno de los principales componentes de las fibras naturales es la celulosa, cada cadena de
celulosa esta estabilizada por enlaces de hidrégeno intermoleculares formados entre el
atomo de oxigeno en el anillo de piranosa de un residuo de anhidroglucosa y el atomo de
hidrogeno en el grupo hidroxilo en el siguiente residuo de anhidroglucosa. Los enlaces de
hidrogeno hacen que las cadenas se agrupen en una estructura cristalina muy ordenada
(Guo & Wu, 2008).
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La formacién de enlaces de hidrogeno inter e intramoleculares en la celulosa influye
notablemente en las propiedades fisicas de la misma, como en la solubilidad, la reactividad
de hidroxilo y la cristalinidad, ademas que también repercute en las propiedades mecanicas
de la celulosa y estas sobre el material compuesto (Chen et al., 2013; Kovalenko, 2010;
Wohlert et al., 2021). Por lo cual, se evidencia que la investigacion de los enlaces de
hidrogeno en fibras celulésicas y otros materiales es de gran interés dentro de la
caracterizacion de materiales compuestos. Se demostré que los enlaces de hidrégeno
aportan aproximadamente un 20 % de la energia de deformacién de la celulosa (Tashiro y
Kobayashi, 1991). Mientras que, Makarem et al. (2019); Dai y Fan (2011) emplearon el
FTIR para investigar en la celulosa, regiones de vibracion de estiramiento (O-H) entre 3700
cm™'y 3000 cm™, asi como las dislocaciones en fibras naturales. Es por ello por lo que el
FTIR es una técnica apropiada para examinar la formacion de enlaces de hidrégeno inter
e intramoleculares en la celulosa. Su informacion permite establecer una fuerte correlacion
de la naturaleza de los enlaces de hidrégeno entre las propiedades fisicas y mecanicas de

la celulosa.

e Estructura de fibras naturales determinada mediante FTIR

A nivel molecular, mediante el uso de FTIR equipado con un microscopico, Hishikawa et
al. (2010), determinaron la orientacion molecular de la celulosa durante la formacion de la
pared celular de la madera en virtud del modo de estiramiento del C-O-C paralelo a las

cadenas moleculares.

Ademas, el FTIR puede usarse para controlar el esfuerzo molecular del material celulésico
bajo carga. Se encontr6 que se producian deformaciones espectrales en grupos
relacionados con la celulosa. La deformacion molecular esté relacionada linealmente con
la carga macroscopica del material, es decir, mediante el FTIR junto con la carga mecanica
permiten estudiar las respuestas moleculares a la tensién / carga, para materiales
compuestos (Garside y Wyeth, 2004). A nivel supramolecular, el FTIR se centra en el
andlisis de la estructura cristalina, que incluye la medicion de cristalinidad (Szafran et al.,
2007).

e Composicion quimica de las fibras lignocelulésicas mediante el uso de FTIR

En los estudios de Anbupalani et al. (2020); Haque et al. (2016); Panwar y Neelakrishnan
(2021), el FTIR se utilizé para caracterizar la composicion quimica de fibras naturales, con
relacion a los grupos funcionales, con varios tratamientos que permiten la interaccién entre

el refuerzo con la matriz, tales como: injerto, acoplamiento y mercerizacion.
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La composicion quimica de las fibras se considera como un factor significativo que influye
en las propiedades de las fibras, asi como en el material compuesto (Pupure et al., 2015).
Las fibras lignoceluldsicas constan principalmente de tres componentes que son celulosa,
lignina y hemicelulosa, mientras, los constituyentes menores incluyen minerales, pectina,

ceras y componentes solubles en agua (Bartos et al., 2020).

La celulosa es un polisacarido de cadena larga formado por unidades de D-glucosa, unidas
por enlaces glucosidicos 3-1,4. Presenta grupos O-H que se encuentran a los dos extremos
de la cadena. El grupo O-H del Cy es un grupo aldehido y, por ende, con propiedades
reductoras, mientras que, al extremo opuesto de la cadena, se encuentra un grupo O-H en
el C4y es un grupo hidroxilo alcohol, por lo tanto, es no reductor (Trache et al., 2016). Dicho
grupo funcional, el cual también esté presente en polisacaridos, se encuentra en el numero
de onda entre 3600-3330 cm™', mientras que el estiramiento del enlace C-O esta entre
1300-1000 cm™ (La Rosa et al., 2014).

La lignina es un polimero fendlico con una estructura amorfa reticulada tridimensional
conformado por unidades de fenilpropano con constituyentes tanto alifaticos como
aromaticos unidos entre si por enlaces carbono carbono (C-C) y éter (C-O-C) (Erdogan &
Huner, 2018). El grupo éter se asocia a la banda que se encuentra en 1100 cm™,
perteneciente también a la celulosa y hemicelulosa, mientras que la banda alrededor de
1500 cm™ se asocia al anillo aromatico de la lignina (Yang et al., 2017).

La hemicelulosa son combinaciones de polisacaridos presentes en las paredes celulares
vegetales junto con la lignina y la celulosa (Dai y Fan 2011). La presencia del grupo
funcional éster se asocia a la banda entre 1700 cm™ y 1800 cm, presente en los acidos
urénicos del xilano. Este rango de nimero de onda también se encuentra asociado con el
grupo carbonilo de las ceras (Isroi et al., 2012). Mientras, el anillo piranoso en polisacaridos
presenta una banda a 1150 cm™'.

Los tres componentes principales de las fibras lignoceluldsicas (celulosa, hemicelulosa y
lignina) presentan vibraciones de estiramiento simétrico y asimétrico del enlace C-H
perteneciente al grupo metilo, cuyas bandas son 2960 cm™ y 2870 cm™1, respectivamente.
Mientras, para el grupo metileno, las vibraciones de estiramiento simétrico y asimétrico
para este enlace corresponden a las bandas 2850 cm™ y 2930 cm, respectivamente
(Danso, 2017; Stuart,2004). Ademas, los enlaces glucosidicos presentes en estas

estructuras presentan bandas entre los 800 cm™ — 900 cm™ (Crosky et al., 2014).
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e Caracterizacion morfologica por FTIR

El FTIR es también una técnica eficaz para una mayor interpretaciéon de la naturaleza de la
adhesién entre materiales lignocelulésicos con otras sustancias y junto con la
espectrometria de masas de haz molecular pueden funcionar como una herramienta de
analisis rapido para evaluar el cambio de las caracteristicas quimicas a través de distancia
estructural (Zhou et al., 2016). La formacién de imagenes por espectroscopia FTIR también
se ha utilizado para examinar la orientacion de las principales composiciones de la materia
lignocelulésica en las direcciones transversal y longitudinal de las fibras. Por ejemplo,
mediante el uso de FTIR en fibras de abeto se llegd a la conclusion de que los tres
componentes principales dentro de las fibras (celulosa, lignina y hemicelulosa) pueden
tener un comportamiento anisotrdpico bajo tension mecanica, es decir, sus propiedades
seran diferentes en la direccion longitudinal (a lo largo del eje de la fibra) y en la direccion
transversal (Labbe et al., 2005).
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2 METODOLOGIA

El desarrollo metodolégico del presente trabajo con base en la caracterizacion de
materiales compuestos elaborados a partir de resina acrilica y residuos de la industria
aceitera se divide en dos secciones: la primera es el estudio de mecanismos estadisticos
para la determinacion de longitud promedio de fibra de raquis de palma africana (Elaeis
guineensis Jacq.) molida empleada para la elaboracién del material compuesto. Mientras,
la segunda seccién abarca el estudio espectrofotométrico de composites formulados con
residuos de la industria aceitera y resina acrilica.

2.1 Estudio de mecanismos estadisticos para la determinacion de
longitud promedio de fibra de raquis de palma africana (Elaeis

guineensis Jacq.)

La naturaleza de la investigacion para el presente apartado es de tipo cuantitativa, en la
cual se utilizd la recoleccion y andlisis del conjunto de datos de la longitud de fibra de
raquis. Presenta un tipo de investigacion descriptiva al caracterizar el objeto de estudio con
base en la determinacion de la longitud promedio de dicha fibra aplicando técnicas de
andlisis estadisticas descriptivas como la media. La herramienta que se utilizd para el
andlisis estadistico fue MINITAB Statistical Software. Cabe mencionar que la informacion
acerca del conjunto de datos de longitud de fibra fue proporcionada por el Centro de
Investigaciones Aplicadas a Polimeros (CIAP).

A continuacién, se presenta la metodologia para el desarrollo de esta seccion, la cual
abarca el planteamiento del primer objetivo especifico del presente trabajo.

Primero se realiz6 un analisis estadistico descriptivo para el conjunto de datos de la Tabla
A.l.1. Se analiz6 la distribucién caracteristica de los datos mediante la elaboracion de un
histograma (Figura A.ll.1), asi como la obtencién de datos estadisticos descriptivos
clasicos, que se representaron en la Figura A.ll.2. Luego, se ejecutd la prueba de
normalidad para el conjunto de datos de longitud de fibra (Figura A.11.3). Ademas, se realizé
un diagrama de cajas para la confirmacion de datos atipicos, la que se representé en la
Figura A.ll.4. Seguidamente, se procedié a calcular la media aritmética con y sin datos
atipicos mediante la Ecuacién All.1.

Posteriormente, para la obtencién de la longitud promedio de la fibra de raquis, se empleron
la media acotada y la media Winsorizada. La media acotada consistié en eliminar el 8% de
los extremos inferior y superior de los datos, mientras que, en la media Winsorizada, se

reemplaz6 este porcentaje de datos inmediatamente por el valor anterior respectivo para
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cada extremo. Después, para ambos casos, se procedié a calcular el valor de la media
para los nuevos conjuntos de datos, representados en la Tabla A.l.2 y Tabla A.l.3,

respectivamente.

Para la obtencién de la media por fibrograma, primero se procedié para cada valor de la
Tabla A.l.1, con el célculo del peso unitario, el porcentaje de peso, el peso acumulado y
finalmente con los valores indices, con los cuales se elabor6 el fiborograma de la Figura
3.1.1.1. Posteriormente, de la Figura 3.1.1.1, se tomaron los valores de longitud de fibra
del eje de las ordenas respecto a las intersecciones de la curva con los valores
correspondientes al 16 % y 84 % de las frecuencias en el eje de las abscisas. La media
aritmética entre estos dos valores correspondié al valor medio o central de la longitud de
fibra. Los valores para la elaboracion de la Figura 3.1.1.1, se representaron en la Tabla
AlllA.

Para mayor detalle acerca de la metodologia de la seccion 2.1, se encuentra en el apartado
ANEXOS II.

2.2 Estudio espectrofotométrico de composites formulados con

residuos de la industria aceitera y resina acrilica.

La investigacion para el presente apartado es de tipo cualitativa - descriptiva, en la que se
analizé las caracteristicas del objeto de estudio. La recoleccibn de datos se obtuvo
mediante experimentaciones antes realizadas, informacién proporcionada por el
departamento del CIAP. La técnica de analisis de los datos es con base en la descripcion
e identificacion de las bandas de los grupos funcionales presentes en los espectros
infrarrojos pertenecientes al material compuesto, que se obtuvieron mediante la técnica
FTIR. La lectura de las bandas pertenecientes a los grupos funcionales se realizé6 mediante
la informacién presentada en el ANEXO III.

A continuacion, se presenta la metodologia para el desarrollo del segundo objetivo
especifico del presente trabajo.

Para la recopilacion y procesamiento de informacion relevante sobre el estado del arte de
la caracterizacion por FTIR de composites con refuerzo lignocelulésico y matriz polimérica,
se realizé la recopilacion de informacion mediante articulos cientificos. La informacion

procesada se baso en la siguiente estructura:
e Materiales compuestos

- Materiales Compuestos con matriz polimérica y refuerzo lignocelulésico
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- Material compuesto con matriz polimérica base acuosa y refuerzo de raquis de

palma africana
e Caracterizacion de materiales compuestos
- Caracterizacién de materiales compuestos por FTIR
. Técnica FTIR
- Aplicaciones del FTIR en la caracterizacion de materiales compuestos
. Analisis de enlaces de hidrogeno de celulosas naturales mediante FTIR
. Estructura de fibras naturales determinada mediante FTIR
. Composicién quimica de las fibras lignocelulésicas mediante el uso de FTIR
. Caracterizacién morfolégica por FTIR

Finalmente, en la Figura 2.2.1., se present6 la metodologia proporcionada por el
departamento del CIAP, acerca del procesamiento para la obtencién del material
compuesto, el cual se sometié a tres etapas. La primera consistié en el tratamiento y
embebido de la fibra, la segunda etapa fue la de modelo por compresién y por ultimo se

someti6 el material compuesto a intemperismo acelerado.
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3 RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

3.1 Resultados y Discusion de resultados

3.1.1 Mecanismo de analisis estadistico descriptivo para determinar el
valor promedio de la longitud de fibra empleada para la

elaboracion del material compuesto

Para la obtencién del valor que mejor caracterice la longitud media de la fibra empleada
para la elaboracién del material compuesto, se procedié al andlisis estadistico descriptivo
de los datos de longitud de fibra de la Tabla A.l.1. Los tratamientos estadisticos de los

datos se detallan en el Anexo Il.

En la Tabla 3.1.1.1, se presentan los principales resultados del andlisis estadistico clasico

de los datos de longitud de fibra.

Tabla 3.1.1.1 Datos de andlisis estadistico para los datos de longitud de fibra

Desviacion estandar | Coeficiente de Variacion | Distribucion

410,60 48,91 No normal

En la Tabla 3.1.1.2, se presentan los valores promedio de la longitud de fibra para la

elaboracion del material compuesto con 5 consideraciones diferentes.

Tabla 3.1.1.2 Valores de media para la longitud de fibra

Tipos de Media | “e2de! | Media Media Media -
media aritmética da;os acotada Winsorizada | Fibrograma
Longitud
de Fibra 839,51 763,83 815,09 832,44 851,00
(um)

Como se puede observar en la Tabla 3.1.1.2, el valor de la media de la longitud de fibra del
composite se puede encontrar entre un aproximado de 736,83 um y 851,00 um que
corresponde a la media del 90 % de datos y a la media obtenida por Fibrograma,

respectivamente, datos que difieren en comparaciéon en un 13%. Tanto los valores de

18



media aritmética (839,51 um) como la del 90% de datos, son considerados tan solo como
valores referenciales, esto se debe a que su obtencién se basa en una distribucioén de datos
normal, la cual no es caracteristica del comportamiento del conjunto de datos de longitud
de fibra. Lo anteriormente mencionado se puede evidenciar en el ANEXO II.

Acorde a los datos de la Tabla 3.1.1.2., los valores de la media acotada y Winsorizada,
correspondientes a la estadistica robusta, fueron de 815,09 um y 832,44 um,
respectivamente. El porcentaje empleado de descarte de datos extremos en la longitud de
fibra fue del 8%, valor utilizado para la obtencion en las medias tanto acotada como
Winsorizada. Segun Farias (2017), este valor de porcentaje es el aceptado para descartar
datos extremos en la medicién de la longitud media de lana.

Para el ultimo valor de longitud media de fibra de la Tabla 3.1.1.2, se obtuvo mediante la
Figura 3.1.1.1, que representa el Fibrograma (detalle en Anexo Il), donde las intersecciones
de la curva con las ordenadas correspondientes a 16 y 84% de las frecuencias determinan
dos longitudes (1255 um y 447 um en la figura), cuya media aritmética corresponde al valor
medio o central de la longitud de fibra de 851,00 (um). Cabe mencionar que a partir de los
datos de peso unitario (Tabla A.ll.1), se obtuvieron valores de desviacion estandar y
coeficiente de variacion de 166,10 y 22,71 %, respectivamente.

Como se puede evidenciar, el valor de media més representativa para el conjunto de datos
de longitud de fibra fue de 851,00 um, correspondiente a la media obtenida por el
Fibrograma. Esto se debe a que este mecanismo tiene en consideracion la relaciéon del
peso con la longitud de la fibra, el cual se involucra con la caracterizacion fisica de este

tipo de materiales (Caballero & Cardellino, 2003).

Con lo mencionado anteriormente, las medias tanto acotada como Winsorizada al ser
mecanismos numéricos que no presentan influencia en las propiedades de la fibra, no han
sido elegidas como representativas; sin embargo, sus valores pueden ser utilizados como
primeras aproximaciones, debido a que los porcentajes de diferencia con la media del
fibrograma son del 4,23 % y 2,18 %, respectivamente. Comparando estas dos ultimas
medias, la media Winsorizada presenta un menor porcentaje de variacion respecto con la
media del Fibrograma, esto se debe a que en su mecanismo de obtencién reemplaza los

datos extremos a diferencia de la media acotada que los elimina (Vilar & Delgado,2010).

Ademas, el utilizar los datos peso unitario (Tabla A.ll.1), arrojé una desviacién estandar y
un coeficiente de variacion (166,10; 22,71%) que son hasta 2,5 y 2,15 veces menor que
los datos de la Tabla 3.1.1.1, respectivamente. Por lo tanto, esto se traduce a que existe

menor dispersién en la distribucién de los datos; la muestra se vuelve mas compacta. De
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acuerdo con criterios estadisticos descriptivos, al tener un coeficiente de variacion que
supere el 30% se considera que la media es poco representativa, por lo tanto, la media del
fibrograma al tener un coeficiente de variaciéon menor al 30% es mas representativa a

diferencia de las medias cuyo coeficiente de variacion es del 48,91% (Montero,2015).
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Figura 3.1.1.1. Fibrograma de longitud de fibra (um)

3.1.2 Efecto de la temperatura antes y después del estudio de
intemperismo acelerado en los resultados obtenidos de la

caracterizacion espectrofotométrica del material compuesto.

En la Figura 3.1.2.1, se presentan los resultados del analisis por FTIR, que evidencian la
presencia de grupos funcionales caracteristicos del material compuesto con matriz de
resina acrilica base acuosa y refuerzo lignocelulésico de raquis de palama africana (Elaeis
guineensis Jacq.). A continuacién, se identifican las bandas de absorcién en la region de
nimero de onda entre 4000 cm™ - 400 cm™', con base en la informacion del apartado
1.5.2.1.2. Los picos observados en el rango de 3660 cm™" - 2900 cm™' son caracteristicos
de la vibracion de estiramiento de los enlaces O-H y C-H en los polisacaridos (La Rosa et
al., 2014). A 3443,28 cm™ se observo la banda correspondiente al estiramiento del grupo
O-H asociada a los alcoholes y fenoles pertenecientes a los componentes de las fibras
lignocelulésicas y del agua absorbida por la fibra. (Ramlee et al., 2019).
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Figura 3.1.2.1. Espectros Infrarrojos del material compuesto

Las bandas a 2955,37 cm™' y 2873,42 cm™" presentan vibracion de estiramiento simétrico y
asimétrico del enlace C-H perteneciente al grupo metilo, mientras que para el grupo
metileno, las vibraciones de estiramiento simétrico y asimétrico para este enlace
corresponden a las bandas 2850,27 cm™ y 2919,70 cm, respectivamente. Estas bandas
estan presentes en celulosa, hemicelulosa y resina acrilica (Danso, 2017; Qiang et al.,
2014). La banda a 1725,98 cm' esta asociada con el estiramiento C=0 que se encuentra
en el grupo carbonilo presente en los acidos uronicos del xilano de las hemicelulosas y
ceras, asi como en el grupo éster de los acidos ferulico y p-cumarico de la lignina y de las
cadenas de resina acrilica (Isroi et al., 2012; Panthapulakkal et al., 2016; Qiang et al.,
2014). Las bandas de 1541,80 cm™ - 1449,24 cm™ presentan el estiramiento del anillo
aromatico de la lignina (Sun et al., 2005). La banda en 1435 cm™ corresponde a la
deformacién por flexion simétrica del grupo CH de celulosa. En el numero de onda 1385

cm™ se asigno a las deformaciones de C-H en celulosa y hemicelulosa, mientras que, la
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banda en el nimero de onda 1251,18 cm™ se debe al estiramiento C=0 del grupo arilo en
la lignina. La deformacién asimétrica de (C—O-C) de la celulosa y hemicelulosa presenta
una banda a 1158,04 cm' la cual también se atribuye a los grupos éster en las cadenas de
resina acrilica, asi como al anillo piranoso en polisacaridos (Qiang et al., 2014; Yang et al.,
2017). La banda a 1027,87 cm™' se debe a la deformacién C-O en los alcoholes primarios
y el C=0 en el alcohol secundario asignada a la lignina, ademas de la flexién fuera del
plano del grupo C-O-H con un valor de 943,02 cm™. La presencia de enlaces glucosidicos
corresponde a la banda de 841,77 cm™'. Las bandas a 3443,28 cm™ y 3420,13 cm™ se
asocian a la presencia del grupo N-Hs, asi como las bandas de estiramiento C-N
pertenecientes al rango entre 1360 cm™ - 1250 cm™ y 1120 cm™ -1020 cm™ para grupos
aromaticos y alifaticos, respectivamente. Estas bandas estan asociadas a la presencia de
resina acrilica (Baldacchini et al., 2004).

La informacion presentada en la Figura 3.1.2.2, evidencia que, se mantienen las bandas
caracteristicas de los grupos funcionales que conforman el material compuesto con un
aumento en la intensidad de radiacion infrarroja de las bandas conforme se presenta el
aumento de la temperatura de procesamiento. Este aumento de la intensidad de las bandas
puede estar asociado a la pérdida de agua del material compuesto, la humedad existente
se debe a la humedad de las fibras, la cual se presenta de dos formas: agua libre y agua
ligada (Erdogan y Huner, 2018).
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Figura 3.1.2.2. Espectros Infrarrojos del material compuesto a diferente temperatura de
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El agua libre adherida a la superficie de la fibra se evapora a temperaturas entre los 25°C
hasta 150 °C, mientras que, el agua ligada al formar puentes de hidrogeno con los grupos
hidroxilo presentes en la hemicelulosa y la lignina se evapora a temperaturas superiores
de los 150 °C, por tal razdn, las muestras al ser sometidas a temperaturas de
procesamiento entre los 80 °C hasta 160 °C pueden perder agua libre o ligada,
incrementando la concentracion del resto de los grupos funcionales presentes en las
muestras y debido a que la intensidad de una banda de absorcidn esta relacionada con la
concentracion de la sustancia que absorbe la radiacion incidente esta tiende a aumentar

(Berthomieu y Hienerwadel, 2009).

Por otra parte, a pesar del incremento de la temperatura de procesamiento, se evidencio
que las bandas de los grupos funcionales pertenecientes a los componentes de las fibras
se mantuvieron respecto a su numero de onda correspondiente. Esto podria asociarse a
que la temperatura no fue lo suficientemente alta (entre 170 - 500 ° C), para dar paso al
proceso de degradacion en los componentes de celulosa, hemicelulosa, lignina, y que esto
causara la aparicion o desaparicion de alguna de las bandas de los grupos funcionales
(Khalili et al., 2018). Sin embargo, a temperaturas més bajas también puede ocurrir el
proceso de degradacion debido a la presencia de mondmeros y aditivos residuales de la
polimerizacidén, que son considerados como iniciadores de las reacciones de degradacion.
Ademas, el aumento de la temperatura acelera las reacciones dentro de las
macromoléculas, por lo tanto, puede ocasionar la ruptura de los enlaces covalentes de los
grupos funcionales del polimero, siendo la primera etapa para la formaciéon de grupos
carbonilo mediante la descomposicion de los grupos peréxidos o alcéxidos (Ramlee et al.,
2019). De tal manera, que el aumento de las intensidades de las bandas pertenecientes al
grupo carbonilo puede estar atribuido a esta interaccion entre el aumento de temperatura
de procesamiento y el material compuesto. Ademas, la intensidad de las bandas de
absorcién en infrarrojo es funcién de la variacion del momento eléctrico dipolar y, por lo
tanto, la modificacion de la configuracion electronica de la molécula, al ejecutar ésta una
vibracion, debe influir sobre su valor y las vibraciones moleculares pueden verse afectadas

por la temperatura (Berthomieu & Hienerwadel, 2009).

Respecto a la prueba de intemperismo, el material compuesto al exponerse a niebla salina,
los cationes (Na*) y aniones (CI) de la sal se dispersan dentro de la estructura del material
compuesto provocando alteraciones estructurales especialmente en areas intersticiales
(Fiore et al., 2020). Este mecanismo también incrementa la velocidad de difusion de agua
dentro de la matriz polimérica, de tal manera que, la absorcién de agua puede provocar la

hinchazén de la matriz, asi como, la reduccion de la fuerza de unién interfacial entre la
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matriz y la fibra, lo que conduciria a alteraciones sobre las propiedades mecanicas (Mayya
et al., 2021).

Los resultados del analisis por FTIR del material compuesto expuesto a intemperismo
salino se representa en la Figura 3.1.2.3. Estos resultados muestran que todas las
formulaciones elaboradas a diferentes temperaturas evidenciaron incrementos en la
anchura e intensidad de las bandas de los grupos funcionales hidroxilo, entre 3330-3270
cm™ y 1640 cm™, lo que podria estar asociado con la absorcion del agua por parte del
material compuesto al exponerlo a intemperismo salino.

La absorcion se debe a las propiedades polares de las moléculas; en general, la capacidad
del material compuesto para absorber agua se debe a la presencia de grupos hidrofilicos
como —OH, -NH2, —-CONH-, -CONH2, —-COQH, estos grupos son capaces de actuar como
hidrégeno, donadores de enlaces para el agua; mientras que los grupos carbonilo y éster
se conocen como aceptores primarios de enlaces hidrogeno (Thijs et al., 2007). Ademas,
es ampliamente conocido que las fibras naturales muestran una alta tendencia a la
absorcion de humedad, debido a la naturaleza hidréfila de sus componentes polisacéridos,
especificamente de la hemicelulosa y la fracciébn amorfa de la celulosa debido al alto
porcentaje de grupos hidroxilo (Akil et al., 2009). Sin embargo, cabe mencionar que el
mecanismo de absorcion de agua depende fundamentalmente de leyes de difusién (Yan y
Chouw, 2015).
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Otro de los problemas asociados con la absorcion de agua en la superficie de materiales
compuestos con refuerzo lignoceluldésico, es la colonizacién de microorganismos,
especialmente por hongos Aspergillus niger, debido a que su capacidad de desarrollo se
puede presentar aun bajo condiciones extremas de pH, temperatura, nutrientes, y en
consideracién con la presencia de agua (Crawford et al., 2017). Las paredes celulares
fungicas contienen numerosas cantidades de glicoproteinas y polisacaridos,
principalmente glucano y quitina, los cuales estdn conformados por grupos funcionales
como carboxilo, hidroxilo, sulfonato, fosforilo, amida y amina, tal razén, puede ser la
causante del ensanchamiento de las bandas de estos grupos funcionales presentes en
cada uno de los espectros infrarrojos de los materiales compuestos expuestos a
intemperismo salino (Gow et al., 2017).

En relacién con la influencia de la temperatura de elaboracion de estos materiales
compuestos que han sido sometidos a intemperismo salino, se observa en la Figura
3.1.2.3, que a mayor temperatura de procesamiento existe menor ensanchamiento y mayor
intensidad de transmitancia, lo que se traduce en menor absorbancia de las bandas
correspondientes a los grupos caracteristicos antes mencionados que conforman el
material compuesto. Es decir, los materiales compuestos que fueron elaborados a
temperaturas de 160 °C y 140 °C presentan bandas como la del grupo O-H menos
pronunciadas en comparacion con la de los materiales elaborados a 80 °C, 100 °C y 120
°C. En primera instancia esto podria atribuirse a que, con la absorcion del agua, los
materiales compuestos incrementaron su contenido de agua ya existente aiun mas en
aquellos que experimentaron temperaturas mas bajas de procesamiento (80, 100 y 120°C)
y eso se vio reflejado con el ensanchamiento de las bandas en especial la del grupo
hidroxilo. Sin embargo, las muestras mas humedas, al contener mas moléculas de agua
reducen la disponibilidad de los enlaces de hidrogeno intermoleculares, las moléculas de
agua dificultan el movimiento de los grupos quimicos en la matriz y reducen la movilidad
de las cadenas poliméricas, lo que se traduce menor absorcion de agua (Bianco et al.,
2013). Lo mencionado con anterioridad no se sujeta al comportamiento de los resultados
de la Figura 3.1.2.3, en los que a mayor temperatura de procesamiento del material
compuesto se observa un menor ensanchamiento de las bandas de grupos hidroxilos.
Segun Fiore et al., (2020), a partir de los 130 °C se forma una capa de polimero entre la
fibra lignocelulésica y la matriz del material compuesto. De la misma manera, el aumento
de temperatura puede promover la cristalizacién de materiales amorfos, por lo tanto, entre
mas cristalina sea una muestra de celulosa, con mayor dificultad se puede acomodar en

su estructura moléculas de agua (Jawaid et al., 2014). De tal manera que, estos factores
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podrian influir a una menor captacién de agua a mayor temperatura de procesamiento vy,

por lo tanto, tener afectacion en los grupos hidroxilo presentes del material compuesto.

En particular, el intemperismo salino, podria contribuir con la degradacion del material
compuesto, cuyo proceso produce un cambio en la estructura quimica respecto a los
grupos funcionales caracteristicos, provocando una gran influencia en las propiedades del

material y en sus aplicaciones (Mahato et al., 2017).
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3.2 Conclusiones

Se evidencid, que el valor de la media mas representativa para el conjunto de datos de
longitud de fibra fue de 851,00 (um) correspondiente a la media obtenida por el Fibrograma.
en consideracién con la relacién del peso y la longitud de la fibra.

Los resultados de FTIR evidenciaron bandas asociadas a grupos funcionales que
corresponden a los componentes de fibra lignocelulésica (lignina, celulosa y hemicelulosa),
asi como los grupos funcionales (C=0; C-H y NHz), que son parte de la matriz polimérica.

Respecto a la influencia de la temperatura de procesamiento del material compuesto sin
exposicion a intemperismo salino, se evidenci6 que se mantienen las bandas
caracteristicas de los grupos funcionales que conforman el material compuesto con un
aumento en la intensidad de las bandas conforme se presenta el aumento de la
temperatura de procesamiento que parte de los 80 °C hasta los 160 °C.

En relacion con la influencia de la temperatura de procesamiento del material compuesto
con exposicién a intemperismo salino, se evidencié que a menor temperatura (80 °C; 100
°Cy 120 °C) existe mayor ensanchamiento e incremento en la intensidad de las bandas de
los grupos funcionales caracteristicos, en comparacion con las bandas de los materiales

compuestos elaborados a 140 °C y 160 °C, en las que se evidencio el efecto contrario.

Al exponer al material compuesto a intemperismo salino, se evidencié que las bandas de
los grupos funcionales caracteristicos presentaron mayor intensidad y ensanchamiento,
especialmente del grupo hidroxilo. Lo cual pudo estar asociado a la absorcion del agua por
parte del material compuesto. Ademas, el cambio del resto de las bandas de los grupos
funcionales pudo estar atribuido a la presencia de microorganismos en la superficie del

material compuesto.
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ANEXO |
CONJUNTO DE DATOS DE LONGITUD DE FIBRA DE RAQUIS

A continuacion, en la Tabla A.l.1., se presenta el conjunto de datos sobre la caracterizacion
de la longitud de fibra de raquis de palma africana (Elaeis guineensis Jacq.).

Tabla A.l.1. Conjunto de datos de longitud de fibra del raquis en pm

(CIAP,2022)

Longitud | Longitud | Longitud | Longitud | Longitud | Longitud | Longitud
(pum) (pm) (pm) (pm) (pm) (pm) (pm)
2528 1270 956 788 641 528 409
2028 1261 955 786 637 523 403
1949 1257 943 785 634 523 396
1937 1257 942 777 633 522 395
1796 1244 935 777 631 521 392
1794 1243 904 773 629 513 383
1787 1224 895 772 629 508 382
1752 1219 890 767 628 506 378
1744 1204 890 766 624 505 361
1726 1185 882 739 620 505 360
1711 1182 882 735 618 502 347
1639 1155 874 732 616 500 320
1592 1146 868 728 615 491 316
1589 1145 868 726 607 479 315
1558 1132 864 719 604 476 305
1534 1102 859 715 599 464 302
1511 1100 855 713 596 458 295
1497 1079 855 712 592 455 293
1495 1075 853 704 588 451 278
1449 1053 848 699 585 450 250
1391 1053 836 685 580 448
1351 1051 830 679 578 446
1335 1030 830 671 573 433
1331 989 828 671 570 433
1327 981 824 667 562 429
1327 980 819 665 545 428
1322 975 809 656 544 425
1317 972 805 651 533 425
1315 968 796 644 532 423
1294 968 788 644 531 422
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Mientras, la Tabla A.l.2 y Tabla A.l.3, representan el conjunto de datos de longitud de fibra
de raquis para la obtencion de la media acotada y Winsorizada, respectivamente.

Tabla A.l.2. Conjunto de datos de longitud de fibra del raquis para la media acotada

Longitud Longitud Longitud Longitud Longitud Longitud
(pm) (pm) (um) (um) (um) (um)
1726 1185 882 732 615 479
1711 1182 874 728 607 476
1639 1155 868 726 604 464
1592 1146 868 719 599 458
1589 1145 864 715 596 455
1558 1132 859 713 592 451
1534 1102 855 712 588 450
1511 1100 855 704 585 448
1497 1079 853 699 580 446
1495 1075 848 685 578 433
1449 1053 836 679 573 433
1391 1053 830 671 570 429
1351 1051 830 671 562 428
1335 1030 828 667 545 425
1331 989 824 665 544 425
1327 981 819 656 533 423
1327 980 809 651 532 422
1322 975 805 644 531 409
1317 972 796 644 528 403
1315 968 788 641 523 396
1294 968 788 637 523 395
1270 956 786 634 522 392
1261 955 785 633 521 383
1257 943 777 631 513 382
1257 942 777 629 508 378
1244 935 773 629 506 361
1243 904 772 628 505 360
1224 895 767 624 505 347
1219 890 766 620 502 320
1204 890 739 618 500
1204 882 735 616 491
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Tabla A.l.2. Conjunto de datos de longitud de fibra del raquis para la media Winsorizada

Longitud | Longitud | Longitud | Longitud | Longitud | Longitud | Longitud
(pm) (pm) (pm) (pm) (pm) (pm) (pm)
1726 1261 956 788 641 528 409
1726 1257 955 786 637 523 403
1726 1257 943 785 634 523 396
1726 1244 942 777 633 522 395
1726 1243 935 777 631 521 392
1726 1224 904 773 629 513 383
1726 1219 895 772 629 508 382
1726 1204 890 767 628 506 378
1726 1204 890 766 624 505 361
1711 1185 882 739 620 505 360
1639 1182 882 735 618 502 347
1592 1155 874 732 616 500 320
1589 1146 868 728 615 491 320
1558 1145 868 726 607 479 320
1534 1132 864 719 604 476 320
1511 1102 859 715 599 464 320
1497 1100 855 713 596 458 320
1495 1079 855 712 592 455 320
1449 1075 853 704 588 451 320
1391 1053 848 699 585 450 320
1351 1053 836 685 580 448
1335 1051 830 679 578 446
1331 1030 830 671 573 433
1327 989 828 671 570 433
1327 981 824 667 562 429
1322 980 819 665 545 428
1317 975 809 656 544 425
1315 972 805 651 533 425
1294 968 796 644 532 423
1270 968 788 644 531 422
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ANEXO Il

PROCESO ESTADISTICO PARA LA OBTENCION DEL MECANISMO DEL
VALOR PROMEDIO DE LA LONGITUD DE FIBRA DE RAQUIS

A continuacién, en el Anexo I, se describe el proceso estadistico que se requirié para el
analisis de la longitud media de las fibras de raquis de palma africana.

El primer tratamiento estadistico de datos, con el fin de analizar la distribuciéon que posee
este conjunto de datos de la longitud de fibra, consistié en la elaboracién de un histograma,
y en la obtencion de datos estadisticos descriptivos clasicos, representados en la Figura
A.ll.1. y Figura A.ll.2. Como se puede evidenciar, la acumulacion de datos se encuentra
comprendida desde los 575 hasta 738 (um). Ademas, la forma de distribucién presenta
asimetria sesgada hacia la derecha, lo que se traduce que el conjunto de datos posee una
distribucion no normal (Berenson, 2006).

Histograma de Longitud

304

Frecuencia

204

243 575 am 1227 1553 1873 2205 2531

Longitud

Figura A.ll.1. Histograma de longitud de fibra (um)
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Estadisticas

Error

estandar

de la
Variable N N* Media media Desv.Est. Varianza CoefVar Minimo 01 Mediana
Longitud (um) 200 0 8385 29,0 4106 1685740 450 2500 52838 7370
Variable Q3 Maximo Rango IQR
Longitud (um) 10530 25280 22780 5243

Figura A.ll.2. Datos estadisticos descriptivos de la longitud de fibra (um)

Para la comprobacién que el conjunto de datos de longitud de fibra presenta una
distribucion no normal, se realizé la Prueba de normalidad, obtenida mediante la utilizacion

del programa MINITAB y representada en la Figura A.II.3.

Prueba de normalidad

Normal

29,9

b Media 8395

e Desw.Est. 410,6
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25 Valorp  <0,010
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20
10
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1
01
500 ] 500 1000 1500 2000 2500

Longitud {um)

Figura A.Il.3. Prueba de Normalidad para datos de longitud de fibra

En la Figura A.11.3., se evidencia que el comportamiento de distribucion estadistica es de
distribucion no normal al obtener un valor de p menor al 0.01 (Llinds & Rojas, 2017).
Ademas, que los datos no siguen la tendencia de la linea roja. Cabe mencionar que se

observa la presencia de datos atipicos en los valores superiores extremos.

En la Figura A.ll.4., se presenta el diagrama de cajas que confirma la presencia de datos
atipicos dentro del conjunto de datos. Este porcentaje de datos atipicos representan el 10%

del conjunto de datos, razon por la cual se procedié a calcular la media sin incluir este
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porcentaje de datos atipicos, con lo cual se obtuvo un valor referencial de 736,83 (um). La

ecuacion para la obtencién de la media aritmética se presenta a continuacion:

X1 X

n

i =
Ecuacion A.ll.1. Media aritmética
(Berenson, 2006)

Donde:

X = media aritmética

n

Z x; = Sumatoria de cada valor del conjunto de datos

i

n = cantidad de valores

Segun Vilar & Delgado (2010) para la obtencién de la media de datos con distribucién no
normal y que presenten valores atipicos, sugiere como una alternativa la aplicacion de la
estadistica robusta, en la que se puede emplear los mecanismos de la media cortada y la
media Winsorizada. Dichas medias consisten en eliminar y/o reemplazar el porcentaje de

los extremos inferior y superior de los puntos de datos.

Grafica de caja de Longitud (um)

2500 *

2000

4

1500

Longitud {um)

1000

00

Figura A.ll.4. Diagrama de cajas de los datos de longitud de fibra (um)
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Posteriormente, el Gltimo mecanismo que se emple6 para el analisis de la longitud media
de la fibra del composite fue por medio del Fibrograma, el cual representa una curva de
frecuencias que se basa en la relacién de peso/longitud de la fibra, conformado el eje de
las ordenadas por la longitud de la fibra y el eje de las abscisas por el indice del diagrama,
gue corresponde a la media de los pesos acumulados de la relacién del peso/ longitud de
la fibra (L6pez,2000). En la Tabla A.ll.1, se encuentran los datos pertenecientes a la
elaboracion del fibrograma de la Figura 3.1.1.1.

Finalmente, se realizé un analisis estadistico clasico para los datos de relacion peso-

longitud de la Tabla A.ll.1, representado en la Figura A.II.5.

Tabla A.ll.1. Datos para la construccion del Fibrograma

Longitud Peso | Peso Unitario | Peso Pesos indices para
(um) (ug) (p/1) % acumulados diagrama
2528 160,47 634,78 0,43 0,43 0,22
2028 128,73 634,78 0,43 0,87 0,65
1949 136,43 700,00 0,48 1,35 1,11
1937 135,59 700,00 0,48 1,83 1,59
1796 133,78 744,90 0,51 2,33 2,08
1794 133,63 744,90 0,51 2,84 2,59
1787 103,88 581,33 0,40 3,24 3,04
1752 101,85 581,33 0,40 3,64 3,44
1744 76,66 439,56 0,30 3,94 3,79
1726 75,87 439,56 0,30 4,24 4,09
1711 171,10 1000,00 0,68 4,92 4,58
Estadisticas

Error

estandar

dela
Variable N N* Media media DesvEst. CoefVar Minimo Q1 Mediana Q3 Maximo
C1 00 0 733 117 86,1 2271 2000 6272 776 8149 11176

Figura A.IL.5. Datos estadisticos descriptivos del peso unitario
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Ejemplo de calculo para de los valores correspondientes para la elaboracion
del Fibrograma.

A continuacién, se presenta un ejemplo de calculo para el tercer valor correspondiente a
la Tabla A.ll.1.

Peso unitario

p_ 13643 10000 = 700,00
—_—= * =
[~ 19,49 ’
%Peso
%P 700,00 100 = 0,48%
= % =
% T 14625335 S

Peso acumulado

Peso acumulado = 0,48 + 0,87 = 1,35

indice para diagrama

indice para diagrama = 0,87 + 1,35 = 1,11
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ANEXO Il
MOLECULAS ORGANICAS

A continuacién, se presentan las bandas infrarrojas de los grupos funcionales
correspondientes a las principales clases de moléculas organicas, como, hidrocarburos
alifaticos, compuestos aromaticos, compuestos que contienen oxigeno, animas, amidas y
varios compuestos que contienen nitrégeno, representadas en las Figuras A.lll.1, A.lll.2,
A3, AlllL4, AllIL5, y A.llLl.6, respectivamente.

Wavenumber (cm~') Assignment
Alkanes
2960 Methyl symmetric C—H stretching
2930 Methylene asymmetric C—H stretching
2870 Methyl asymmetric C—H stretching
2850 Methylene symmetric C—H stretching
1470 Methyl asymmetrical C—H bending
1465 Methylene scissoring
1380 Methyl symmetrical C—H bending
1305 Methylene wagging
1300 Methylene twisting
720 Methylene rocking
Alkenes
3100-3000 =C-H stretching
1680—1600 C=C stretching
1400 =(C-H in-plane bending
1000 —600 =C—H out-of-plane bending
Allynes
3300-3250 =(-H stretching
2260-2100 C=C stretching
T00—600 =C—H bending

Figura A.lll.1. Bandas infrarrojas caracteristicas de los hidrocarburos alifaticos

(Stuart,2004).
Wavenumber (cm~") Assignment
3100-3000 C—H stretching
2000-1700 Overtone and combination bands
1600—1430 C=C strelching
12751000 In-plane C—H bending
900—69) Out-of-plane C—H bending

Figura A.lll.2. Bandas infrarrojas caracteristicas de los componentes aromaticos
(Stuart,2004).
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Wavenumber (cm~') Assignment
Alcohol and phenols
3600 Alcohol O-H stretching
3550-3500 Phenol O-H stretching
[ 300— 1000 C—0 stretching
Ethers
[ 100 C—0-C stretching
Aldehvdes and ketones
2000-2700 Aldehyde C-H stretching
[740-1720 Aliphatic aldehyde C=0 stretching
[730-1700 Aliphatic ketone C=0 stretching
17201680 Aromatic aldehyde C=0 stretching
17001680 Aromatic ketone C=0 stretching
Esters
1750-1730 Aliphatic C=0 stretching
17301705 Aromatic C=0 stretching
[310-1250 Aromatic C—0 stretching
[300-1100 Aliphatic C-0 stretching
Carboxylic acids
3300-2500 O-H stretching
1700 C=0 stretching
[430 C—0O-H in-plane bending
1240 C—0 stretching
930 C—0O-H out-of-plane bending
Anfvdrides
[ 840— 1800 C=0 stretching
[T80—1740 C=0 stretching
[ 3001100 C—0 stretching

Figura A.llIl.3. Bandas infrarrojas caracteristicas de los compuestos que contienen
oxigeno (Stuart,2004).

Wavenumber (cm™') Assignment

3335

N-H stretching (doublet for primary amines;
singlet for secondary amines)

2780 N-CH; stretching

1615 NH; scissoring, N-H bending
1360-1250 Aromatic C-N stretching
1220-1020 Aliphatic C-N stretching
850-750 NH; wagging and twisting
715 N-H wagging

Figura A.lll.4. Bandas infrarrojas caracteristicas de las aminas

(Stuart,2004).

50



Wavenumber (cm™') Assignment

3360-3340 Primary amide NH; asymmetric stretching
3300-3250 Secondary amide N-H stretching

3190-3170 Primary amide NH; symmelric stretching
3100-3060 Secondary amide amide II overtone

16801660 Primary amide C=0 stretching

16801640 Secondary amide C=0 stretching

1650—-1620 Primary amide NH; bending

15360-1530 Secondary amide N—H bending, C-N stretching
T50-650 Secondary amide N-H wagging

Figura A.lIl.5. Bandas infrarrojas caracteristicas de las amidas

(Stuart,2004).

Wavenumber (cm™—!)

Assignment

2260-2240 Aliphatic nitrile C=N stretching

2240-2220 Aromatic nitrile C=N stretching

2180-2110 Aliphatic isonitrile -N=C stretching

2160-2120 Aride N=N stretching

2130-2100 Aromalic isonitrile -N=C stretching

1690—-1620 Oxime C=N-0H stretching

1680—1650 Nitrite N=0 stretching

16601620 Nitrate NO; asymmetric stretching

1615—-1563 Pyridine C=N stretching, C=C stretching

1560-1530 Aliphatic nitro compound NO; asymmetric
stretching

1540-1500 Aromatic nitro compound NO; asymmetric
stretching

1450— 1400 Azo compound N=N stretching

13901370 Aliphatic nitro compound NO; symmetric
stretching

1370-1330 Aromatic nitro compound NO. symmetric
stretching

1300-1270 Mitrate NO; symmetric stretching

963930 Oxime N-O stretching

BT0—840 Nitrate N—O stretching

T10-690 Nitrate NO; bending

Figura A.lll.6. Bandas infrarrojas caracteristicas de varios compuestos que presentan
nitrégeno (Stuart,2004).
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