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RESUMEN

La problematica ambiental actual generada por los grandes volimenes de desechos
provocados por el uso de plasticos derivados de petroleo, los gases de efecto invernadero
y contaminacién de fuentes de agua debido a lixiviados producto de un mal manejo de
desechos agroindustriales lignoceluldsicos plantea un reto en la investigacion y desarrollo
de nuevos materiales amigables con el medio ambiente. En este estudio se evalué la
influencia de la variacion de los componentes presentes en el refuerzo sobre las
propiedades mecanicas de traccion: modulo de elasticidad, resistencia a la traccion y
elongacion a la rotura, asi como en las propiedades espectrofotométricas de biocomposites
elaborados a partir de harina de amaranto, PVAc, reforzados con raquis y cuesco de palma
aceitera. Para ello, se llevé a cabo el proceso de gelatinizacion de la harina de amaranto,
se agreg6 PVAc y las proporciones cuesco/raquis (10:90) y (20:80) para la formulacion 1y
2. Se elabor6 placas mediante moldeo por compresion a 120 °C. Para los ensayos de
traccion se elabor6 probetas tipo |, se utilizé6 una maquina universal y se aplicd carga con
una velocidad de 5 mm/min. Las pruebas de traccion revelaron que la variacion en las
proporciones de refuerzo si tiene una influencia significativa en el médulo de elasticidad,
resistencia a la traccion y elongacion a la rotura. Ademas, se realizé un andlisis FTIR cuyos
resultados reflejaron interacciones de enlace hidrégeno entre los componentes de la matriz

y se identific6 mayores concentraciones de lignina y celulosa en la formulacion 2.

PALABRAS CLAVE: Materiales compuestos, raquis de palma africana, cuesco, polivinil

acetato, caracterizacion mecanica, espectrofotometria, esfuerzo-deformacion.
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ABSTRACT

The current environmental problems generated by the large volumes of solid wastes caused
by the use of petroleum-derived plastics, greenhouse gases and contamination of water
sources due to leachates resulting from poor management of lignocellulosic agro-industrial
wastes raises a challenge in the research and development of new eco-friendly materials.
This study evaluated the influence of the variation of the components present in the
reinforcement on the tensile mechanical properties: modulus of elasticity, tensile strength,
and breakage strain, as well as on the spectrophotometric properties of bio composites
made from amaranth flour, PVAc, reinforced with rachis and palm kernels. For this purpose,
the gelatinization process of amaranth flour was carried out, PVAc was added and the
rachis/rachis ratios (10:90) and (20:80) for formulation 1 and 2. For the tensile tests, type |
specimens were made, a universal machine was used, and a load was applied at a speed
of 5 mm/min. The tensile tests revealed that the variation in reinforcement ratios does have
a significant influence on the modulus of elasticity, tensile strength, and breakage strain. In
addition, FTIR analysis was performed, the results of which reflected hydrogen bonding
interactions between the matrix components and identified higher concentrations of lignin

and cellulose in formulation 2.

KEYWORDS: Biocomposite, oil palm fiber, palm kernel oil, polyvinyl acetate, mechanical

characterization, spectrophotometry, stress-strain,

Vi



1 DESCRIPCION DEL COMPONENTE DESARROLLADO

El uso de pléasticos derivados de fuentes fosiles ha crecido significativamente en las ultimas
décadas y con ellos, la preocupacion relacionada con las cuestiones ambientales y de
sostenibilidad. Pese a que estos son utilizados en una gran variedad de aplicaciones,
presentan serios problemas al ecosistema debido a su lenta degradacion, lo que resulta en
la generacion de grandes voliumenes de desechos (Menossi et al., 2021). Por otra parte, el
sector agroindustrial es un importante productor de residuos lignocelulésicos. A pesar de
la naturaleza orgéanica de estos residuos, su disposicién inadecuada los convierte en un
foco de atencion, puesto que provoca impactos significativos tras la liberacion de gases de
efecto invernadero o lixiviados que contaminan fuentes de agua (Kufel y Kuciel, 2020).

La situacion anteriormente expuesta representa una problematica ambiental alarmante, por
lo que se requiere un intenso esfuerzo para desarrollar materiales amigables con el
ambiente. En la actualidad, se ha investigado ciertos polimeros biodegradables como
matrices para materiales compuestos, tales como el acido polilactico (PLA), succinato de
polibutileno (PBS) y polihidroxialcanoatos (PHA); sin embargo, su alto costo de
procesamiento y baja resistencia a gentes ambientales, quimicos y de traccion limita su
uso masivo (Mohammed, 2021). En este sentido, plantear soluciones alternativas para la
elaboracion de materiales verdes a partir de materias primas naturales ha llamado la
atencion de los investigadores. En particular, el uso de lipidos, proteinas o polisacaridos
obtenidos de fuentes vegetales es de especial interés ya que es posible obtener materiales
ecoldgicos. Recientemente, los productos farinAceos —como la harina de amaranto— han
ganado interés debido a su alta disponibilidad, costo accesible, renovabilidad y no téxico
(Tapia et al., 2005). No obstante, las limitaciones en cuanto a propiedades mecdanicas y de
barrera se refiere, representan inconvenientes en los materiales obtenidos. Para superar
dichas deficiencias, la mezcla de harinas con polimeros sintéticos biodegradables como el
acetato de polivinilo (PVAc) adquiere relevancia, debido a ya que este polimero presenta
un alto porcentaje de grupos -OH en su estructura lo que lo hace soluble en agua y
compatible con el almidon presente en las harinas, formando una fase continua cuando se

tiene una mezcla (Menossi et al., 2021).

En esta era de revolucion de materiales, la incorporacion de fibras vegetales como refuerzo
se ha priorizado con el fin de establecer un desarrollo sostenible. Estas fibras suelen
obtenerse principalmente de procesos industriales, lo que las vuelve atractivas no solo en
términos econdmicos, sino también desde la perspectiva de responsabilidad ambiental. Al
presente, algunos de los residuos que se utilizan como refuerzos son la cascarilla de trigo,

cascarilla de arroz, cascarilla de centeno, cascarilla de vaina de cacao, fibra de bagazo de



cafa y fibra de palma aceitera (Kufel & Kuciel, 2020). En este sentido, la industria
ecuatoriana de palma africana genera cerca de 3,2 millones de toneladas anuales de
residuos generados en la extraccidén de aceite, donde el raquis y cuesco son los residuos
vegetales de mayor volumen de generacion con 843 y 163 toneladas anuales,
respectivamente(Camacho et al., 2022), (Fedepalma, 2023), (ESIN Consultora S.A, 2014).
Por lo tanto, al tener grandes volumenes de residuos vegetales, resulta relevante su

aprovechamiento en el desarrollo de materiales tales como los composites.

Dentro del estudio de materiales compuestos, la caracterizacion de sus propiedades es un
aspecto relevante debido a que permite determinar su comportamiento frente a las
diferentes condiciones que se pueden presentar en servicio. Segun el propésito, se puede
someter el material a caracterizaciones mecanicas o espectrofotométricas para asegurarse
de que el composite en cuestién pueda funcionar adecuadamente durante su vida util. De
manera particular, el comportamiento mecanico de traccion permite conocer el esfuerzo
interno al que esta sometido un material debido a la aplicacion de dos cargas axiales que
actian en sentido opuesto relacionandolo con la deformacion antes de presentar fallas
mecanicas (Mohammad, 2018), (Kumar et al., 2023). Por otro lado, la espectroscopia FTIR
proporciona informacién sobre los grupos funcionales caracteristicos presentes en estos
materiales. Estos pardmetros en conjunto, brindan una visién integral para comprender la
microestructura y el comportamiento mecanico frente a cargas de traccibn mecanicas de

un material compuesto (Tucureanu et al., 2016).

Por lo mencionado, el presente trabajo de integracién curricular propone la caracterizacion
mecanica a traccion y por espectrofotometria infrarroja de materiales compuestos
elaborados a partir de matrices de harina de amaranto y polivinil acetato (PVAc) con

refuerzos lignocelulésicos de palma africana (raquis/cuesco).
1.1 Objetivo general

Caracterizar el comportamiento mecanico y espectrofotométrico de materiales compuestos
elaborados con matriz de polisacérido/polivinil acetato (PVAc), y reforzados con residuos

lignocelulésicos derivados de la palma africana.
1.2 Objetivos especificos

1. Elaborar materiales compuestos a partir de harina de amaranto, PVAc, y residuos

de palma aceitera (raquis y cuesco).



2.

3.

Determinar la influencia de la variacién en la composicién del refuerzo sobre el
modulo de elasticidad, resistencia a la traccién y elongacion a la rotura de los

composites obtenidos.

Analizar las caracteristicas espectrofotométricas de los materiales compuestos
elaborados, por medio de espectroscopia de infrarrojo por transformadas de Fourier
(FTIR).

1.3 Alcance

El alcance del Trabajo de Integraciéon Curricular considera:

1. Recopilacion de informacién bibliografica sobre las tendencias centradas en el
avance de materiales compuestos que utilizan matrices biodegradables y refuerzos
lignocelulésicos.

2. Elaboracion de composites a partir de polisacéarido/polivinil acetato (PVAc), y
residuos lignocelulésicos derivados de la palma africana segun las formulaciones y
proporciones especificadas en la Tabla 1.1.

3. Caracterizacion mecanica de traccidon y espectroscopia infrarroja a nivel de
laboratorio de los composites elaborados.

4. Analisis de influencia de la variacién de las composiciones del refuerzo en las
propiedades mecanicas de traccion y espectrofotométricas de los composites
elaborados.

Tabla 1.1: Formulaciones a ensayar
Formulacion Matriz (35%) Plastificante (25%) | Refuerzo (40%)
1 Harina de amaranto:PVA Fibra:cuesco
(20:80) Glicerol (10:90)
2 Harina de amaranto:PVA Fibra:cuesco
(20:80) (20:80)

1.4 Marco teorico

La produccién y el uso de compuestos biodegradables "verdes" se reconoce como una

solucion al problema de los residuos plasticos. Una de las técnicas para producir estos

materiales verdes consiste en la incorporacion de diversos tipos de fibras naturales a

polimeros biodegradables, tales como el almidén, la quitina, el quitosano, la celulosa y las

proteinas.(Chaiwong et al., 2019). Las fibras naturales han ganado mucha atencién porque

tienen ventajas de bajo costo, baja densidad, mejoran la resistencia al agua y poseen una



alta tenacidad con propiedades mecénicas aceptables (Saenghirunwattana et al., 2014).
Entre las fibras que pueden ser aprovechadas se tiene aquellas que provienen de
subproductos de procesos industriales —como la palma aceitera— que es uno de los
cultivos oleaginosos comestibles de mayor rendimiento en el mundo. Una plantacion de
palma aceitera de una hectarea produce anualmente 5,5 toneladas de aceite y 55
toneladas de residuos vegetales, donde a partir de estos residuos se pueden extraer fibras
lignocelulésicas del tronco, del mesocarpio del fruto o cascara de semilla y del racimo vacio
del fruto. En la Figura 1.1 se presenta un esquema del racimo de palma aceitera (A) y el

corte de su seccion transversal (B) (Shingj et al., 2011).

Figura 1.1: Esquema del racimo de palma aceitera (A) y su seccion transversal (B)
Fuente: (Shinoj et al., 2011)

Actualmente, los residuos vegetales de palma africana pueden ser utilizados en diferentes
aplicaciones; por ejemplo, los residuos del racimo de frutos vacios o raquis es una de las
materias primas renovables mas baratas para la produccién de bioetanol (Chaiwong et al.,
2019); también la cascara de semilla o cuesco de palma aceitera puede ser empleada
como biocombustible en calderos o como biomasa en hornos de sistemas de secado
(Muhammad et al., 2021). No obstante, el principal interés de la utilizacion de fibras y
cuesco de aceite de palma en la elaboracion de materiales compuestos radica en su
capacidad para formar un efecto sinérgico con ciertas matrices influyendo en las
caracteristicas finales del material compuesto como densidad, rigidez y resistencia
(Chaiwong et al., 2019).

La elaboracion de compuestos poliméricos con fibras naturales y alta resistencia va a estar
influenciada de varios de factores relacionados principalmente con (i) la matriz polimérica,
(ii) las propiedades de lafibra y (iii) las propiedades de la interfaz fibra-matriz. La resistencia
y rigidez es una funcién directa de las propiedades de la fibra de refuerzo. Por otro lado, la
matriz ayuda a mantener la posicion de las fibras y permite que el material compuesto

resista fuerzas y cargas aplicadas de manera mas eficiente. (Nurazzi et al., 2021).



Shingj et al. (2011) menciona que la seleccién de la matriz se basa en las propiedades
finales deseadas de los materiales compuestos. Por tanto, se debera considerar para una
determinada combinacion matriz-fibra, pardmetros como el tipo de fibra, la orientacion, el
tamafio y el método de procesamiento. Especificamente, en la literatura centrada en este
trabajo, la fibra de palma aceitera se ha probado en varias matrices, como el caucho natural
(NR), polipropileno (PP), cloruro de polivinilo (PVC), fenol formaldehido (PF), poliuretano
(PU), epoxi, poliéster, etc.

Dentro de las matrices que provienen de recursos renovables para la produccion de
materiales biodegradables, el alcohol polivinilico (PVA) y el almidéon han presentado
principal interés al ser polimeros biodegradables (Faruk et al., 2012). El PVA, un polimero
soluble en agua facilita obtener una mezcla homogénea con el almidén, tiene baja
permeabilidad y una gran capacidad de absorcién de agua. Por lo tanto, estos dos
polimeros en comun los convierten en excelentes pares para la mezcla PVA/almidén (Chai
et al., 2009). Pese a que se puede obtener el almidén independientemente, existen otro
tipo de materiales como es el caso de los cereales donde no es necesario extraer el almidén
para la produccién de biocomposites, este es el caso del amaranto que es un pseudocereal
donde sus semillas contienen una proporcion significativa de almidon (62%) lo que
convierte su harina en un material prometedor para la formacion de biocomposites (Tapia-
Blacido et al., 2005).

Por otro lado, al tener en el refuerzo una combinacién de varios tipos de fibras naturales o
una sola fibra en diferentes formas; por ejemplo, tejidas, no tejidas, de fibra larga, de fibra
corta o en polvo, es conveniente el desarrollo de compuestos hibridos debido a que mejora
propiedades mecanicas especificas, tienen el potencial de reemplazar los compuestos de
fibras sintéticas en una variedad de aplicaciones, promueve la reciclabilidad y se tiene una

reduccion en los costos para aplicaciones de ingenieria (Nurazzi et al., 2021).

De forma general, la resistencia a la traccion de los materiales compuestos con refuerzos
de polvo depende en gran medida del grado de unidn interfacial entre el polvo y la matriz
polimérica (Akinci, 2010). Especificamente, Nabinejad y sus colaboradores mencionan que
el polvo de la cascara de la semilla o cuesco de la palma aceitera posee una superficie
rugosa y porosa, donde la rugosidad tiene un efecto positivo en el rendimiento mecénico
de los materiales compuestos al restringir la movilidad de la cadena polimérica (Nabinejad
et al., 2015).

Las propiedades mecanicas de traccién, como modulo de elasticidad, resistencia a la

traccion y elongacion a la rotura, juegan un papel crucial al evaluar el efecto de los



componentes, variacion de composicién y tipos de fibras que conforman la matriz/refuerzo
en un material compuesto (Shingj et al., 2011). Por un lado, la resistencia a la traccién es
el valor del esfuerzo maximo en la curva de esfuerzo— deformacion. EI modulo de
elasticidad es una medida de la rigidez del material y establece la relacion entre el cambio
de esfuerzo y la deformacién correspondiente. Finalmente, la elongacién a la rotura es la
relacién del alargamiento del material sometido a tensién, el cual proporciona una medida
de la ductilidad. Un material dactil es aquel que puede ser alargado o estirado
significativamente antes de que se fracture, mientras que un material fragil es uno que falla

bajo carga con poca o ninguna deformacioén plastica (Mott, 2009).

En un estudio realizado por AkmalHakim y sus colaboradores se evaluo la resistencia a la
traccion y elongacioén a la rotura de peliculas biocompuestas de cascaras de palma aceitera
en diferentes proporciones (0%, 5%, 10%, 15% y 20%) y acido polilactico (PLA), donde
ambas propiedades mecanicas disminuyeron con el aumento de las variaciones del
refuerzo; sin embargo, el médulo de elasticidad aumento debido a la adicion del relleno
dentro de la matriz, lo que mejoro la rigidez del material. La disminucion de la resistencia a
la traccion se debe a la débil union interfacial entre las cascaras de palma aceitera que
tienen una superficie hidrofilica lo cual se unen débilmente a la matriz de PLA de naturaleza
hidrofébica. Con respecto a la elongacion a la rotura se debe al hecho de que la interaccién
relleno-matriz es débil; por lo tanto, la adicién de cuesco a la matriz de PLA dificulta el
alargamiento de rotura y se producen distorsiones significativas dentro de la matriz de PLA
(AkmalHakim et al., 2016).

De la misma manera, Chun et al. (2013) incorporé polvo de cascara de coco (CSP) a una
matriz de PLA. Se investigd sus propiedades mecanicas en el biocompuesto PLA/CSP al
variar diferentes proporciones de CSP (0, 15%, 30%, 45% y 60%). El aumento del
contenido de CSP redujo la resistencia a la traccion y la elongacion a la rotura, pero
aumento el médulo de elasticidad del material compuesto de PLA/CSP. El comportamiento
sobre la resistencia a la traccion se debe a que para rellenos de forma irregular como el
CSP, la capacidad de soportar la carga transferida desde la matriz es débil en comparacion
con la fibra de coco. Ademés, fue causada por una mala humectabilidad, dispersion y
adhesion de la matriz de relleno entre el CSP hidrofilico y la matriz de PLA hidrofébica
(Chun et al., 2013), lo que concuerda con lo mencionado por AkmalHakim et al. en su
estudio "Chemical Modification of Palm Kernel Shell Filled Polylactic Acid Biocomposite
Films™ en 2016.

Por el contrario, (Sahari & Maleque, 2016) investigé las propiedades mecéanicas de los

compuestos de cdscara de palma aceitera (OPS) con diferentes fracciones de volumen de



OPS (0%, 10%, 20% y 30%) y poliéster insaturado (UPE) como matriz. Los resultados
presentaron que la resistencia a la traccion aumentaba con la carga de OPS, donde la
fuerte union entre el relleno hidrdéfilo y el polimero de matriz hidro6fobo aumenté la eficiencia
de transferencia de tensién y dio como resultado una mayor resistencia. Por lo tanto, el
compuesto puede soportar una carga mayor antes de fallar en comparacion con el poliéster
no reforzado. Ademas, se observd el mismo comportamiento con el médulo de elasticidad
donde el valor més alto de UPE/OPS se obtuvo con un 30% en volumen de OPS dando un
valor de 8,50 GPa.

Por otro lado, Gopalakrishnan y sus colaboradores caracterizaron propiedades mecéanicas
de traccion en biocomposites a base de fibras de lino con diferentes composiciones (0 %,
5%, 10 %, 15 % y 20 % p/p), harina de trigo como refuerzo y otros compuestos como agua,
glicerol como plastificantes, sorbitol, estearato de magnesio y silice como lubricantes para
la extrusiéon. En funcién de los resultados obtenidos se determiné que a medida que
aumenta el contenido de fibra de lino, el valor del médulo de elasticidad aumenta de
120 MPa para 0 % (p/p) a 350 MPa para 10 % (p/p), luego permanece constante para
contenido de fibra mayor al 20% (p/p). Por otro lado, el porcentaje de deformacion
disminuye del 17 % al 6 % para un 0 % (p/p) y 10 % (p/p) de fibras respectivamente,
posteriormente se estabiliza para un mayor contenido de fibras. Finalmente, la resistencia
a la traccion aumenta de 3 MPa a 8 MPa para un contenido de fibras del 10 % (p/p);
posterior a ello, se vuelve constante para un contenido de fibras mas elevado
(Gopalakrishnan et al., 2008).

Dobircau y sus colaboradores observaron un comportamiento similar al encontrado por
Gopalakrishnan y su equipo (2008) ya que observaron ya que en la evaluacion de
propiedades mecanicas de traccién del composite a base de matriz de harina de trigo
reforzada con diferentes composiciones de fibra de algodén de desecho (0 %, 5 %, 7,5 %,
10 % y 15 % p/p) y glicerol como plastificante, se reporté que a medida que aumenta el
contenido de fibra la resistencia a la traccion y el médulo de elasticidad aumentan,
alcanzando un valor méximo con una cantidad de fibra del 10 % (p/p). Este incremento se
debe a la buena dispersion de las fibras en la matriz, lo que dio lugar a una buena
transferencia de tensiones entre las interfaces. Sin embargo, al aumentar la cantidad de
fibra disminuye el porcentaje de alargamiento, desde 56 % para un contenido de fibra del
0 % p/p hasta 12 % para un contenido de fibra del 15 % p/p (Dobircau et al., 2009).

Otro caso relevante dentro de la investigacidn de biocomposites describe el trabajo
realizado por Boontima et al. (2015), en el cual se evaluaron diferentes composiciones de

matriz con el objetivo de lograr el maximo rendimiento mecanico; el material compuesto se



constituyd por un refuerzo a base de fibra de bagazo de cafia de azUcar y una matriz de
harina de soja (DSF)/PLA en diferentes proporciones; adicionalmente utilizaron glicerina
como plastificante. Los resultados que obtuvieron de estos ensayos reflejan que con una
composicion de DSF/PLA de 50 % y 0 % respectivamente, se logra una resistencia al
impacto de 3,1 kJ/m? y una resistencia a la traccién de 0,19 MPa, mientras que con una
proporcion de DSF/PLA de 70% y 40% respectivamente lograron obtener un
comportamiento mecanico caracterizado por una resistencia a la traccion 5,8 MPa, un
moédulo de elasticidad de 490 MPa y una resistencia al impacto de 1,5 kJ//m? (Boontima et
al., 2015).

Complementario a las propiedades mecanicas fundamentales de un material compuesto
se debe tener en cuenta que la interaccion entre compuestos es fundamental para crear
un material resistente mecanica y quimicamente (Theophanides, 2012). Por lo tanto, la
FTIR permite la determinacién de componentes o grupos de atomos que se absorben en
el infrarrojo a frecuencias especificas, permitiendo la identificacion de la estructura

molecular (Tucureanu, Matei, & Marius, 2016).

Abdulraman et al. (2023) realizé un estudio donde aplic6 el ensayo FTIR para determinar
la interacciéon de los componentes en un material compuesto reforzado con 35 % (p/p) de
fibras de palma de azucar y almidén de trigo/PVA con 5 % y 25 % (p/p) respectivamente.
Las curvas FTIR del almidén de trigo mostraron un pico en 3280 cm™ el cual se refirié al
estiramiento de los grupos O H; la adicién de fibras de azlcar lo desplazé a 3255 cm™?,
mientras que la adicion de PVA aument6 el nimero de onda lo que indica un mayor enlace

de hidrégeno intermolecular entre el almidén y el PVA (Abdulrahman et al., 2023).

2 METODOLOGIA
2.1 Disefio de lainvestigacion

El disefio de la investigacion proporciona un conjunto de reglas y procedimientos que
estructuran y guian el proceso investigativo, con la finalidad de obtener estrategias
estandarizadas para disminuir los sesgos del objeto de estudio. De esta forma, se
determinan las directrices para el analisis y la interpretacion de los resultados obtenidos
durante la investigacion, asegurando la coherencia con los objetivos planteados

(Hernandez Sampieri et al., 2018).

Considerando el propdsito de la investigacion se seleccioné el método de estudio el cual
depende de diversos factores, como la naturaleza del problema de investigacion, los

objetivos del estudio, la disponibilidad de recursos y el tipo de dato que se busca recopilar



(Hernandez Sampieri et al.,, 2018). En la presente investigacion, se utiliz6 un enfoque
inductivo como método principal; debido a que se examinan exclusivamente casos
especificos, cuyos resultados se utilizan para encontrar relaciones generales que los
fundamenten. (Proudfoot, 2023).

Por otra parte, la eleccion apropiada del enfoque de investigacion implica diversas formas
de abordar el estudio de un fenébmeno, donde se detallan ciertos aspectos del mismo
(Borja, 2012). Esto se debe a que al tener en cuenta estas caracteristicas, se puede
identificar cudl es la mejor manera de acercarse al objeto de estudio (Milagros et al., 2020).
En este contexto, en este proyecto de investigacion, se ha optado por emplear el enfoque
cuantitativo; ya que, mediante la experimentacion y recoleccion de datos a través de
mediciones, se utilizé la estadistica como una herramienta para cuantificar los resultados.
Por lo tanto, el trabajo que se ha desarrollado es de tipo experimental, ya que se realiz
diferentes pruebas al variar las proporciones en el refuerzo del material compuesto,
obteniendo asi la influencia de la variacion de este pardmetro, el cual fue evaluado
mediante ensayos de traccién donde se obtuvo datos respecto al mddulo de elasticidad,
resistencia a la traccion y elongacién a la rotura; ademdas, mediante un analisis
espectrofotométrico se obtuvo informacion sobre los grupos funcionales caracteristicos que
se absorben en el infrarrojo a frecuencias especificas, permitiendo la identificacion de la

estructura molecular en estos materiales.

El andlisis de datos en la caracterizacion mecanica se realiz6 mediante la aplicacion de
herramientas estadisticas basadas en el comportamiento de las muestras a través de la
dispersion y tendencia central de las propiedades mecénicas anteriormente mencionadas,
mientras que el analisis de FTIR se baso en la identificacion de las bandas de absorbancia

de cada formulacion (Theophanides, 2012).
2.2 Elaboracién de bio-composites

El procedimiento utilizado para la elaboracion de placas de bio - composites reforzados con

residuos lignocelulésicos se presenta en el diagrama de flujo de la Figura 2.1.

Inicialmente, se mezclé harina de amaranto junto con agua fria y caliente a 20°Cy 80 °C
respectivamente. Posteriormente, se llevo esta mezcla al proceso de gelatinizacién en una
plancha de calentamiento AREC VELP SCIENTIFICA, modelo F20510011 a 80 °C durante

5 min.

Luego, se mezcld segun la formulacion a realizar las proporciones detallas en la Tabla 1.1

las cuales estaban conformadas por engrudo: harina de amaranto + agua previamente



preparada, PVAc, glicerina, fibra y cuesco. La mezcla homogénea obtenida fue llevada a
un proceso de secado en una estufa de convecciéon natural MMM GROUP, modelo Ecocell
durante 72 horas a 103 °C. Transcurrido este tiempo, la mezcla homogénea seca fue
triturada en un molino de cuchillas SHINI, modelo SG-23483 (Ningbo, China).

Para la obtencién de las placas de bio-composites, la mezcla triturada se pesé y coloco en
moldes metalicos de compresidn; luego, se situd las placas en una prensa hidraulica LAB
TECH, modelo LP-S-50 (Meuang Samunt Prakan, Tailandia) con las siguientes
condiciones: temperatura de procesamiento de 120 °C, precalentamiento 10 minutos,
prensado 30 minutos, enfriamiento 5 minutos y se aplicé 150 bar para comprimir las placas
a muestrear. El procedimiento mencionado anteriormente se aplic6 de manera idéntica

tanto a la formulacion 1y 2 mostrada en la Tabla 1.1.

Inicio
Mezcla
homegénea seca
Y
. o Harina amaranto
AguafriaT=20°C Molienda
Agua caliente T=80 °C Mezclado

—
a::;cr:Tothia Mezcla triturada

g R

Gelatinizacion
T=80°C Pesado
t=5min

—

Engrudo: harina Mezcla triturada
amaranto + agua
Precalentamiento: 10 min
PVAC——» Fibra + Prensado: 30 min
Mezclado cUesco Prensado Enfriamiento: 5 min
Glicerina—y T=120 °C
|
Mezcla Placas

A homegénea bio-composites

Secado T=103°C

t=72h

Mezcla
homegénea seca

Caracterizacion
bio-composites

Figura 2.1: Diagrama de flujo para la elaboracién de bio-composites
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2.3 Caracterizacion mecanicay espectroscopiainfrarroja de

bio-composites

Para la caracterizacion mecénica de las formulaciones de los bio-composites especificados
en la Tabla 1.1 se realiz6 pruebas mecanicas de traccion donde se obtuvo datos de
esfuerzo y deformacion para la posterior obtencion del médulo de elasticidad, resistencia
a la traccion y elongacion a la rotura. Se realizé 28 probetas tipo | segun la norma ASTM
D638: método de prueba estandar para las propiedades de traccion de los plasticos en una
troqueladora, cuyas dimensiones se indican en la Figura 2.2. Una vez obtenidas las
probetas, se utilizé una maquina de ensayos universal INSTRON, modelo 3365 (Norwood,
USA) compuesto por un par de mordazas de sujecion al cual se aplicé una velocidad de

separacion de 5 mm/min, una celda de carga de 5 kN y un indicador de desplazamiento.

N o —
19 inm PROBETATIPO | :|
—_  — —~———
: : : * | | [2,286-2,359) mm
< 57 mm > :

< 165 mm >

Figura 2.2: Dimensiones de las probetas Tipo | segun la norma ASTM D638

Por otro lado, para la caracterizacién espectroscopia de infrarrojo por transformadas de
Fourier (FTIR) de los bio-composites se utilizé un espectrometro JASCO, modelo FT/IR-
C800 (Tokio, Jap6n), en un rango de 4000 a 500 cm~! utilizando una resolucion de
4cm™1. En la Figura 2.3 se presenta un esquema de la elaboracion, caracterizacion

mecanica y espectroscopia de los bio-composites.
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T=80°C
t=5min

Prensado

Prensado: 30 min
Enfriamiento: 5 min
T=120 °C
Presion= 150 bar

Precalentamiento: 10 min

]
B

Mezclado
Fibra:cuesco

PVAc: harina amaranto

Glicerina

Troquelado
Probeta Tipo |
(ASTM D638)

modulo de elasticidad
resistencia a la traccion
elongacion a la rotura

Caracterizacion
Espectrofotométrica

Figura 2.3: Representacion gréafica de la elaboracion de bio-composites

3 RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

3.1 Resultados

3.1.1 Caracterizacion mecanica

Las propiedades mecéanicas de los materiales compuestos reforzados con fibras naturales
dependen de la compatibilidad que existe entre la fibra y la matriz, la homogeneidad del
material, las caracteristicas geométricas de las fibras, la orientacion de las fibras dentro del
material, donde este ultimo factor tiene una gran influencia en propiedades mecénicas de

traccion como el médulo de elasticidad y la resistencia a la traccion (William & Rethwisch,

2009).
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Para cada una de las probetas ensayadas de las formulaciones 1y 2 se realiz6 las curvas
esfuerzo-deformacién para llevar a cabo un analisis detallado del comportamiento de las
mismas. Una vez graficadas las curvas esfuerzo-deformacién de todas las probetas
ensayas se identificé ciertas curvas con comportamientos no usuales, por lo que se decidid
llevar a cabo un proceso de seleccion en el cual se prestd especial atencion a aspectos
clave, tales como: forma de la curva esfuerzo-deformacion, esfuerzo maximo alcanzado,
porcentaje de deformacidon maximo antes de la rotura y cualquier comportamiento anémalo
0 cambio abrupto que pudiera indicar una respuesta no deseada del material. En el Figura
3.1 se presentan ejemplos de las curvas que fueron “descartadas” en ambas
formulaciones. Ademas, las curvas restantes de las formulaciones 1 y 2 respectivamente
se presentan en el ANEXO | para su referencia adicional.

0,035+ —F1_Probeta 5
0,030
0,025
w
o
=.0,020 -
&
@ 0,015
‘B
W
0,010
0,005
0,000 4— ; : : : T .
02 03 04 05 06 0,7 08
Deformacion [%]
—— F2_Probeta 16
0,12 -
0,10 -
o
o 0,08
=
o
£ 0,06
o
i
0,04 -
0,02 -

0,00 T T
05 1,0 1,5

Deformacion [%)]

Figura 3.1: Curvas esfuerzo-deformacioén “descartadas" (Andlisis Grafico)

En la Figura 3.1 y en el ANEXO | se puede observar curvas con picos abruptos y caidas

pronunciadas en la pendiente, siendo esto indicativo de comportamientos no deseados,
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posiblemente influenciados por una mala sujecién en las mordazas en la maquina universal
de ensayos. Otro pardmetro a considerar es que pudieron haberse generado microfisuras
en el material debido a que, durante algunos de los procesos —como el troquelado— en
los cuales se manipula la probeta existe la posibilidad de generar pequefios cambios no
perceptibles en la geometria de la seccidon transversal causando la aparicién de

concentradores de esfuerzos.

Una vez descartadas las graficas con comportamientos anémalos, se procedié con la
aplicacion de un diagrama de caja, debido a que esta técnica que constituye una de las
formas de representar visualmente datos cuantitativos e incluye la identificacién de datos
atipicos por lo que es una de las herramientas de andlisis de datos mas ampliamente
usada. (Marmolejo & Tian, 2010).

Se procedio a identificar posibles datos atipicos de cada una de las propiedades mecénicas
de traccién para cada una de las formulaciones. Se utiliz6 la herramienta Microsoft® Excel®
2019 version 2312, empleando el método de diagrama de caja para la deteccién y
eliminacion de valores atipicos. (James et al., 2019) sefiala que la presencia de valores
atipicos puede tener un impacto significativo en los resultados de un andlisis estadistico,
especialmente cuando se trabaja con conjuntos de datos pequefios. No obstante, esto no
implica que el andlisis no sea necesario para conjuntos de datos mas extensos; mas bien,
sugiere que, con un tamafio de muestra mas grande, es posible mitigar los posibles efectos
de los valores atipicos. Partiendo de esta premisa, los resultados de este proceso se

presentan en las Figura 3.2, Figura 3.3 y Figura 3.4.

Diagrama Caja Comparativo-Resistencia a la Traccion
0,22
0,20 4
0,1 °] -
] ——
o
o
£ 0,16 . I
14
4 —
0,14 2 ee
0,12 4 _,J_
| |Formulacién 1 I Dentro de Rango
0,1 04 -Formulacidn 2| | — Linea Media
2 Valor Medio
+ Dato Atipico
0,08

T T
Resistencia a la Traccion Resistencia a la Traccién

Figura 3.2: Diagrama de caja-Resistencia a la Traccion (Formulacion 1y 2)
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30 q Diagrama Caja Comparativo-Madulo de Elasticidad

25 1 .

20 1

Rango

15
N $
I Dentro de Rango
5 4 — Linea Media

Formulacién 1 2 Valor Medio
- Formulacién 2 + Dato Atipico

T T
Médulo de Elasticidad Médulo de Elasticidad

Figura 3.3: Diagrama de caja-Mdédulo de Elasticidad (Formulacion 1y 2)

Diagrama Caja Comparativo-Elongacion a la Rotura

Formulacién 1 I Dentro de Rango
14 -Furmulacién 2 | — Linea Media
o Valor Medio
+ Dato Atipico

0 T T

Elongacion a la Rotura Elongacién ala Rotura

Figura 3.4: Diagrama de caja-Elongacion a la Rotura (Formulacion 1y 2)

A partir de los diagramas de caja de cada una de las propiedades mecanicas, se evidencia
gue, en el caso de la formulacién 1, no se detecta la presencia de datos atipicos, ya que
todos los valores se encuentran dentro del rango establecido. Asimismo, se destaca que la
mayoria de los datos en las tres propiedades mecanicas se concentran dentro del rango
intercuartilico. Esto se traduce en que, para la resistencia a la traccion, el médulo de
elasticidad y la elongacion a la rotura, se tiene un 73,33 %, 66,67%, y 60 %,

respectivamente, de los datos comprendidos dentro de la caja en cada gréfico.

En cuanto a la formulacion 2, se identifico dos datos atipicos en las propiedades del médulo

de elasticidad y elongacion a la rotura los cuales se encuentran fuera del rango
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intercuartilico. A pesar de que el andlisis visual inicial cumplia con ciertas caracteristicas
de las curvas esfuerzo-deformacion, el diagrama de caja permitié identificar desviaciones
en los datos que no se identifican de manera cualitativa. Con base en este analisis, las

curvas y datos obtenidos de estas probetas fueron descartados. Las curvas descartadas
se presentan en la Figura 3.5.

—— F2_Probeta 9|
0,20 5
0,15
W
o
=
g 0,10 -
[
=3
k71
it}
0,05
0,00 T T T T T T T
2 3 4 5 6 7
Deformacion [%)]
—— F2_Probeta 20
0,20
= 0,15
o
=)
8
@ 0,10 4
=
‘D
1wl
0,05

0,00 T T T
1,0 1,5 20 25 30

Deformacion [%]

Figura 3.5: Curvas esfuerzo-deformacion “descartadas" (Analisis Diagrama de Caja)

Adicionalmente, en el diagrama de caja de las propiedades mecanicas de la formulacion 2
se observa que las tres propiedades mecanicas se concentran dentro del rango
intercuartilico. En especifico, la resistencia a la traccién, el modulo de elasticidad y la

elongacion a la rotura presentan un 64,70 %, 58,82 %, y 52,94 %, respectivamente, de los

datos comprendidos dentro de la caja en cada gréfico.

Con base en el proceso de seleccion de curvas y el analisis de diagrama de caja, se
presentan las curvas de las probetas seleccionadas para el analisis estadistico descriptivo

en la Figura 3.6 y Figura 3.7, correspondientes a las formulaciones 1y 2, respectivamente.
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Figura 3.6: Formulacion 1- Curvas esfuerzo-deformacion “aceptadas
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Figura 3.7: Formulacion 1- Curvas esfuerzo-deformacion “aceptadas”
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El andlisis estadistico descriptivo aplicado a los datos de las formulaciones 1 y 2 se
fundamenté en el uso de la media y la mediana como medidas de tendencia central de una
distribucion. Segun lo mencionado por Mendenhall et al. (2015), aunque la mediana y la
media son efectivas como medidas de centro, la mediana tiende a ser menos susceptible
a valores extremos o datos atipicos. En situaciones donde una distribucién es simétrica, la
media y la mediana son iguales; no obstante, en casos de sesgo causado por valores
extremos, debera emplearse la mediana en lugar de la media como medida central. De
este modo, cuando un conjunto de datos contiene valores extremadamente pequefios o0
grandes, la media muestral puede inclinarse en direccion a las mediciones extremas
(Mendenhall et al., 2015).

Con base en lo expuesto anteriormente, la Tabla 3.1 presenta los resultados obtenidos de
las medidas de tendencia central y desviacién estdndar. Ademas, el Anexo |l contiene el

andlisis estadistico complementario realizado.

Tabla 3.1. Resultados analisis estadistico descriptivo de la caracterizacién mecanica.

Propiedad Fibra: cuesco Fibra: cuesco
Mecanica Parametro (10:90) (20:80)
(Formulacion 1) (Formulacion 2)
Medida
Moédulo de Tendencia 9,21 15,62
Elasticidad Central
[MPa] Desviacion
Estandar 1,94 2,72
Medida
Resistencia ala Tendencia 0,14 0,18
Traccién [MPa] Central
Desviacion
Estandar 0,01 0,02
Medida
Elongacion ala Tendencia 4,99 3,35
Rotura [%] Central
Desviacion 1,07 0,79
Estandar
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En funcién del proceso de seleccion de curvas realizado, el analisis grafico cuantitativo
mediante el diagrama de caja y aplicacion del andlisis estadistico descriptivo se selecciond

las curvas mostradas en la Figura 3.8 para la formulacion 1y 2.
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Figura 3.8: Curvas esfuerzo-deformacion formulacion 1y 2

En estas curvas, se puede apreciar que el material compuesto, tanto para la formulacion 1
como para la formulacién 2, exhibe un comportamiento que permite identificar claramente
una zona elastica y una zona plastica. Ademas, se destaca de manera evidente la
resistencia Ultima y la deformacién méxima en el punto de fractura lo cual indica un

comportamiento mecanico coherente y consistente en el material.

Al analizar las curvas esfuerzo-deformacion de ambas formulaciones, se observa un
comportamiento inicial lineal a bajas deformaciones (Parte 1), seguido de una disminucion
en la pendiente de la curva asociada al inicio y propagacion del mecanismo de falla, esta
parte de la curva es conocida como la zona de transicion (Parte 2). La siguiente parte de
la curva presenta un cambio significativo en la pendiente que indica un comportamiento no
lineal (Parte 3), esta tendencia se mantiene hasta el completo fallo del material. La parte 3

de las curvas, que conducen a la disminucién de la pendiente, corresponden a la
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deformacién plastica de la matriz y estdn asociadas al probable inicio de microfisuras en la

mismas.

Adicionalmente, se observo que al variar la proporcion de fibra:cuesco de (10:90) a (20:80),
la pendiente de la curva esfuerzo-deformacion en la parte 1 aumenta; es decir, la zona
elastica para la formulacién 1 es menor que para la formulaciébn 2. Por otra parte, se
observé que la ductilidad del material disminuy6 al variar la proporcién de fibra:cuesco de
(10:90) a (20:80), teniendo como resultado un menor porcentaje de deformacion a la rotura
en la formulacion 2. Estos resultados concuerdan con lo presentado por Sreekala et al.
(2001) en su estudio referente al comportamiento mecanico de composites hibridos
reforzados con fibras de palma aceitera en el cual se describe un comportamiento
mecanico del material caracterizado por tres zonas claramente definidas, donde las fibras
y la matriz se comportan linealmente con deformaciones mas bajas, seguido de una
disminucion de la pendiente para finalmente llegar a la ruptura del material. Ademas, se
menciona que, para en este caso en especifico la ductilidad es directamente proporcional

a la cantidad de refuerzo de fibra de palma aceitera (Sreekala et al., 2001).

Al comparar los resultados obtenidos en la Tabla 3.1 con respecto al médulo de elasticidad,
se obtuvo un aumento del 69,60 % al variar la proporcién de fibra:cuesco de (10:90) a
(20:80). Esto implica que la carga de refuerzo tiene una relacion directa con la rigidez del

material, lo que también se observé en el analisis de las curvas esfuerzo-deformacion.

Ademas, se tiene un aumento de la resistencia a la traccién de 28,57 % al variar la
proporcion de fibra:cuesco de (10:90) a (20:80), lo que significa que existe una fuerte
adhesion entre la fibra y la matriz de la formulacion 2; por lo tanto, se requiri6 una mayor
fuerza para superar la resistencia a la carga en la interfaz fibra-matriz, lo que se reflejé en

una mayor resistencia a la traccion.

Los resultados obtenidos coinciden con la investigacion realizada por Fazreen et al. (2018),
donde se desarroll6 un biocomposite a base de PVA/cuesco y glicerol como plastificante,
donde se observo una disminucion significativa en la resistencia a la traccién al aumentar
el contenido de cuesco, este autor atribuye este resultado a una deficiente adhesion
interfacial y a una distribucion inadecuada del refuerzo dentro de la matriz (Fazreen et al.,
2018). Asi mismo, en una investigacion llevada a cabo por AkmalHakim y colaboradores
en 2016, quienes evaluaron la misma propiedad en un compuesto biodegradable a base

de &cido polilactico (PLA)/cuesco observaron una disminucion en la resistencia a la traccion
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a medida que aumentaba el contenido de cuesco cuyo comportamiento se atribuyé a la

débil unién interfacial entre el cuesco y la matriz de PLA (AkmalHakim et al., 2016).

La conclusion mencionada AkmalHakim et al. (2018) referente a la débil union interfacial
entre el cuesco y la matriz de PLA, es causada por la naturaleza hidrofébica de la matriz
de PLA, que tiene una union débil con la superficie hidrofilica del cuesco, debido a los
grupos O-H. Esta diferencia de polaridades en la union resulté en una falta de adherencia
entre las fases, provocando fallas bajo la fuerza aplicada (AkmalHakim et al., 2016). Por lo
tanto, debido al caracter hidrofilico de la fibra de raquis y cuesco, la adherencia interfacial
con matrices hidrofébicas, como en el caso del PVAc que predomina en relacién a la harina

de amaranto, es débil (Ghazilan et al., 2017).

Por otro lado, existe una disminucion en el porcentaje de elongacién a la rotura del 26,49%
al variar la proporcion de fibra:cuesco de (10:90) a (20:80), este comportamiento se da
principalmente debido a la naturaleza inelastica de las particulas de cuesco en el refuerzo
y la proporcién que se tienen en cada formulacion. Ezema lke-Eze et al. (2019) menciona
que una concentracion adecuada de refuerzo aporta a una transferencia de carga eficiente
entre la matriz y las particulas, teniendo como resultado una mejora en las propiedades

elasticas (Ezema lke-Eze et al., 2019).

Adicionalmente, en un estudio sobre materiales compuestos a base de residuos de palma
aceitera, Yong et al. (2021) sefiala que la disminucion en la elongacién del composite se
encuentra directamente asociado a la celulosa en dichos residuos vegetales, ya que, al
poseer una estructura altamente cristalina, es la responsable de otorgar rigidez al
composite, influyendo directamente en la deformacién a la rotura (Yong et al., 2021). Por
lo tanto, debido a que el raquis posee una mayor cantidad de celulosa en relacién al cuesco
y considerando las proporciones que se tiene en cada formulacién, el contenido global de
celulosa en la formulacion 2 justifica el comportamiento descrito en la Figura 3.8 teniendo
como resultado un aumento en la resistencia a la traccion y una disminucion en la

elongacion a la rotura (Shinoj et al., 2011).

Finalmente, es importante mencionar que otros factores que influyen en las caracteristicas
mecénicas de traccion del biocomposite estan relacionados con la disposicion de raquis y

cuesco de palma aceita en la matriz.

Con respecto a la disposicion de las fibras en la matriz, se tuvo una distribucion aleatoria
tanto de raquis y cuesco, que incide directamente en las propiedades mecénicas de
traccion, debido a que existio la posibilidad de que se formen aglomeraciones de fibras o

cuesco provocando posibles distribuciones de esfuerzo no uniformes. Esto concuerda con

22



lo mencionado por Hao et al. (2020) quien estudia los efectos de la distribucidn, disposiciéon
y geometria de las fibras en un material compuesto, este autor hace énfasis en que las
propiedades mecanicas de un biocomposite con fibras orientadas paralelas al eje de
aplicacion de carga describen un comportamiento mecanico a traccion mas eficiente
cuando las fibras estan dispuestas paralelas al eje. Ademas, menciona que la relacion entre
la longitud y el diametro de la fibra tiene una influencia directa sobre propiedades
mecanicas como: resistencia a la traccién, la resistencia a la flexion y al impacto

independiente del angulo de orientacion (Hao et al., 2020).

Con la finalidad de determinar si existe una diferencia significativa entre los resultados
obtenidos de la Tabla 3.1 sobre propiedades mecanicas de traccion para la formulacion 1
y 2, se realiz6 un andlisis de estadistica inferencial aplicando la técnica de prueba de
hip6tesis mediante el cual se trata de probar que la cantidad de cuesco y fibra de palma
africana aplicados en la matriz del composite 0 material compuesto afecta directamente en

Su comportamiento mecanico.

Debido a que el tamafio de las muestras es pequefio (n,n, <30) para ambas
formulaciones, se aplicé la prueba t para inferencia estadisticas a partir de muestras
pequefnas (Mendenhall et al., 2015). Para la realizacion de la prueba de hip6tesis se plantea

una hipotesis nula (H,) e hipotesis alternativa (H,):

1. Hipdtesis nula: La variacion de la cantidad de cuesco y fibra de palma africana
aplicados en la matriz del composite no afectan a las propiedades mecanicas de
traccion por lo que la diferencia en las medidas de tendencia central es producto

del azar.
Ho:(py —p2) =0
Ecuacion 3.1. Hipotesis nula

2. Hipotesis Alternativa: La variacion de la cantidad de cuesco y fibra de palma
africana aplicados en la matriz del composite si afecta a las propiedades mecanicas

de traccion por lo que existe una diferencia en las medidas de tendencia central.
Hg: (py —p2) # 0
Ecuacion 3.2. Hipotesis alternativa

Una vez establecidas las hipétesis se obtuvo el estadistico de prueba cuya finalidad es

establecer los lineamientos para aceptar o rechazar la hipétesis nula, para el caso de la
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prueba t para dos muestras independientes con varianzas diferentes t se presentan a

continuacion:

_ (1 —%2) — (W — )

$12 5,2
nq n;

Ecuacioén 3.3. Estadistico de prueba t
Las condiciones para poder aplicar la prueba t a dos muestras son las siguientes:

e Las muestras deben ser seleccionadas al azar

e Los datos de las muestras deben estar normalmente distribuidos.
La primera condicion se cumplié debido a que no se ha aplicé un procedimiento de
muestreo sistematico o algun criterio especifico para la seleccién de probetas al momento
de realizar la experimentacién. Para verificar la segunda condicién se ha realizado un
analisis de los datos de las caracteristicas mecanicas a través de graficas de probabilidad
con una confiabilidad del 95 %, es decir que se considerd una significancia del 5 % (a =
0.05), en este andlisis se debe verificar que el valor de p obtenido debe ser mayor al valor
de la significancia para probar que los datos de la muestra se pueden aproximar a una
distribucion normal (Mendenhall et al., 2015). Este analisis se presenta a continuacion en
las Figura 3.9, Figura 3.10, Figura 3.11, Figura 3.12, Figura 3.13 y Figura 3.14.
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Figura 3.9: Gréfica de probabilidad de Médulo de Elasticidad [MPa] - Formulacion 1
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Figura 3.10: Gréfica de probabilidad de Resistencia a la Traccién [MPa] - Formulacion 1
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Figura 3.14: Gréfica de probabilidad de Elongacién a la rotura [%] - Formulacion 2

Como se puede observar en las figuras anteriormente mostradas, en ambas formulaciones
los datos de todas las propiedades mecéanicas se aproximan a una distribucion normal,
debido a que el valor de p en todos los casos es mayor que el nivel de significancia de 0,05
(Mendenhall et al., 2015). Adicionalmente, se visualizé en todas las graficas que los datos
se encuentran concentrados en los percentiles centrales dentro de un intervalo de
confianza del 95%.

Una vez comprobadas las condiciones necesarias para la aplicacion de la prueba t para
inferencia estadisticas a partir de muestras pequefias, se comprobd la hipétesis nula

planteada para cada una de las propiedades mecanicas de traccion.

Es importante mencionar que, el valor critico de t define una region de rechazo para la
hipotesis nula, si el estadistico de prueba cae en la region de rechazé, entonces se
concluye que la hip6tesis nula quedara rechaza. La region de rechazo depende de la
naturaleza de la hip6tesis alternativa, para este caso se ha plante6 una hipétesis alternativa
gue define una regién de rechazo bilateral, por lo que, la prueba de hipétesis se denomina

prueba de dos colas (Mendenhall et al., 2015).

Para realizar la prueba t, se utilizé el software Microsoft® Excel® 2019 version 2312,
empleando la herramienta de analisis de datos: prueba t para dos muestras suponiendo

varianzas desiguales. En la Tabla 3.3, se presentan los resultados obtenidos.
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Tabla 3.2. Estadistico t para las diferencias entre medias de propiedades mecanicas

Parametro Estadistico

Fibra: cuesco
(10:90)

Fibra: cuesco
(20:80)

Médulo de Elasticidad [Mpa]

Media 9,21 15,59
Varianza 3,77 7,37
Observaciones (n) 15,00 15,00
Estadistico t -7,40
valor p 9,34x10°®
Valor critico de t (dos colas) 2,06

Resistencia a la traccion [MPa]

Media 0,14 0,18
Varianza 0,00 0,00
Observaciones 15,00 15,00
Estadistico t -6,67
valor p 3,11x107
Valor critico de t (dos colas) 2,05

Elongacién alarotura [%]

Media 4,99 3,35
Varianza 1,14 0,62
Observaciones 15,00 15,00

Estadistico t 4,79
valor p 5,86x10°
Valor critico de t (dos colas) 2,06

En funcién de los resultados obtenidos, se observa que, para las 3 pruebas de hipétesis
realizadas, el estadistico de prueba t cae en zonas de rechazo de la hipétesis nula, con un
riesgo de error (defino por el valor p) < 0,01 % para todas las propiedades mecéanicas
estudiadas. Por lo tanto, la variacion de la cantidad de cuesco y fibra de palma africana

aplicados en la matriz del composite si afecta a las propiedades mecanicas de traccion.

3.1.2 Espectroscopia infrarroja

En la Figura 3.15, Figura 3.16 y Figura 3.17 se muestran los espectros infrarrojos de

correspondientes a los materiales base de la matriz, el plastificante y el refuerzo,

respectivamente.
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Figura 3.15. Curvas FTIR de los materiales base de la matriz

Al estudiar el espectro infrarrojo del PVA, se observé una primera banda en 2918 cm?, la
cual se atribuye a las vibraciones de estiramiento de tensién asimétrico del C-H, también
se puede identificar una sefial en 1730 cm™ correspondiente a la vibracién de tension del -
C=0 la cual hacen referencia a los grupos acetato del PVAc remanentes luego del proceso
de hidrélisis realizado para la obtenciéon del PVA. Los picos en 1432 cm?*y 1370 cm
corresponden a la vibracion de flexion C-H del CH. y a la vibracion de deformacion C-H
respectivamente. Finalmente, las bandas de 1229 cm™ y 1019 cm™ hacen referencia al

estiramiento C-O de los grupos acetilo (Kharazmi et al., 2015), (Acik et al., 2019).

Por otro lado, para la harina de amaranto se observa una banda de 3286 cm, la cual esta
estd asociada con las vibraciones de estiramiento de los grupos -OH, indicando la
presencia de grupos hidroxilo en la harina, también se identifica una sefial en 2922 cm*
donde este pico corresponde a las vibraciones de estiramiento asimétrico de los enlaces
C-H, mostrando la presencia de grupos alifaticos, como los grupos metilo (CHs) o metileno
(CHy). Los siguientes picos en 1742 cm™ y 1644 cm™ estan relacionados a la presencia de
grupos carbonilo (C=0), asociados al almidén de la harina de amaranto (Garcia et al., 2018)
(Orsini et al., 2021).
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Figura 3.16. Curvas FTIR del plastificante (glicerina)

En el espectro del glicerol se observé una primera banda a 3271 cm™ asociada con la
tension del enlace -OH; también, aparece un pico de 2933 cm™ el cual hace referencia a
los enlaces C-H en la cadena alifatica de la glicerina. Luego, en el intervalo de 1415 cm™ -
1212 cm™ se tuvo una deformacion en el plano del enlace O-H. Finalmente, se observa un

pico en 1030 cm? correspondiente a la vibracién del enlace CH-OH (Corripio, 2018).

Al realizar una comparacion de las materias base (harina de amaranto y PVAc), se observo
bandas de absorcién similares en las vibraciones de estiramiento asimétrico de los enlaces
C-H y el grupo carbonilo C=0O; sin embargo, en el caso de PVAc se observd leve
desplazamiento hacia un nimero de onda mas bajo de 2918 cm? y 1730 cm?
respectivamente. Asi mismo, se identificé que habia una diferencia significativa en el pico
de absorcién a 3286 cm™? en la harina de amaranto donde este estaba asociado a la
vibracion de estiramiento de los grupos de los grupos -OH que participan en la formacion
de hidrégeno; no obstante, al realizar una comparacion entre la harina de amaranto y

glicerol se tiene que el grupo -OH en el glicerol se movié a un nimero de onda més bajo
(3271 cm™).

Segun Chen et al. (2008), al tener mezclas compuestas por PVAc/almidon/glicerol como

es el caso de este estudio, los picos de absorcion cambiaran con respecto a los materiales
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base originales debido a la plastificacién del glicerol y a las interacciones entre el PVAc y
las moléculas de almiddén en la mezcla y formacion del material compuesto. Sin embargo,
menciona que la forma y la ubicacion de los picos principales en el PVAc no presentan
cambios significativos cuando se realiza una mezcla PVAc/almidén; es decir, las
interacciones de las moléculas del PVAc son mas fuertes, por lo tanto, se considera
dominante sobre el almidén (Chen et al., 2008)
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Figura 3.17. Curvas FTIR de los materiales base del refuerzo

Con respecto el espectro del raquis de palma africana, se observa un pico amplio a 3329
cm? debido a las vibraciones de estiramiento de los grupos -OH. Ademas, los picos a 2921
cm?y 2854 cm? se relacionan con el estiramiento C-H. El pico de la banda carbonilo (C=0)
a 1730 cm™ representé aldehidos, cetonas o &cidos carboxilicos en las hemicelulosas,
mientras que a un nimero de onda 1597 cm™ y 1508 cm™ se atribuyd la posible presencia
de bandas caracteristicas de un esqueleto y anillo aromatico como el de la lignina.
Finalmente, los picos entre 1000 cm 1 y 1200 cm ! se deben al posible estiramiento del C-
0O, C-O-Cy alos enlaces C-OH en la celulosa y la lignina (Chaiwong et al., 2019), (Pua et
al., 2013), (Hidayah et al., 2012).

El cuesco muestra diferentes intensidades, donde su banda maxima es del grupo -OH a

3323 cm. La intensidad registrada a 2916 cm™ podria ser atribuida tanto al grupo de
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estiramiento C-H de los alcanos como a las vibraciones del grupo metoxi de la lignina. Por
otro lado, el pico de intensidad 1715 cm™ se puede atribuir al estiramiento C=0, o al
estiramiento C-C del anillo aromatico o del grupo carboxilo de la lignina. Ademas, los picos
entre banda infrarroja entre 1240 - 1028 cm™ podrian atribuirse al estiramiento C-O de

alcoholes, ésteres o éteres (Djomi et al., 2018) (Baby et al., 2019).

Al realizar una comparacion de los materiales base en el refuerzo, se observo bandas de
absorcion similares en las vibraciones de estiramiento de los grupos -OH y C=0; sin
embargo, para el raquis se observo un leve desplazamiento hacia un numero de onda mas
alto de 3329 cm?y 1730 cm™ respectivamente, pero la intensidad del pico en el cuesco

para el C=0 tuvo mayor intensidad comparada con el raquis.

Una vez descritos los espectros de los materiales base utilizados para la elaboracion de

los biocomposites, en la Figura 3.18 se presenta los espectros de las dos formulaciones

elaboradas.
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Figura 3.18. Curvas FTIR del bio composite

Es fundamental considerar que, al combinar dos 0 mas componentes, las interacciones
guimicas provocan alteraciones en los picos de los espectros caracteristicos. Tras analizar
los materiales base que componen la matriz, el plastificante y el refuerzo, el objetivo es

identificar las posibles interacciones que puedan surgir entre cada uno de estos materiales.
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En la Figura 3.18 se aprecia una notable similitud entre las dos formulaciones analizadas;
no obstante, la formulacion 2 exhibe un mayor estiramiento de los picos en ciertas

longitudes de onda.

Dado que en ambas formulaciones se emple6 la misma composicién y proporcién, con 35
% matriz (harina de amaranto:PVAc) y 25 % plastificante (glicerol), se observa una gran
marcada similitud, especificamente en la banda maxima a 3282 cm™. Este resultado indica
probable presencia de interacciones de enlace hidrégeno entre el PVAc, el almidén de la
harina de amaranto y el glicerol. Estos resultados coinciden con datos obtenidos por
Maziad y sus colaboradores, quienes es su estudio sobre mezclas degradables a base de
PVAc-almidén-glicerol, también identificaron la misma banda a 3282 cm? (Maziad et al.,
2018). Ademas, Phattarateera y su equipo (2023) llevaron a cabo una investigacion donde
evaluaron mezclas de almidén y PVA, en el cual se demostré la buena compatibilidad entre
almidon/PVA debido a las fuertes interacciones entre los enlaces de hidrégeno y los grupos
hidroxilo (Phattarateera et al., 2023).

Por otro lado, se observa un pico compartido en ambas formulaciones a 923 cm™, indicativo
de una mayor absorcion de agua en las moléculas de almidén debido a la presencia de
glicerol en la mezcla. Este hallazgo concuerda con lo sefialado por Agrawal et al. (2023),
ya que el glicerol presenta una buena compatibilidad y baja volatilidad, lo que facilita la
interaccion con enlaces de hidrégeno. Esto resulta en una interaccion directa entre el
plastificante y el almidén presente en la harina de amaranto, permitiendo la higroscopicidad

y generando un efecto adicional en la absorcién de humedad (Agrawal et al., 2023).

Ademas, se observd que en ciertos picos del espectro infrarrojo de la formulacién 2 se tuvo
una mayor intensidad de las bandas, esto se debe principalmente a las diferentes
relaciones de residuos lignocelulésicos (raquis/cuesco) que contiene cada una de las
formulaciones. La banda mas significativa en los espectros ocurrié a 1733 cm™ para la
formulacion 2, y se observé un minimo desplazamiento hacia un nimero de onda mas bajo
de 1732 cm™ para la formulacién 1. Esta longitud de onda es atribuida al grupo carboxilo
de la lignina, ademas debido al porcentaje de transmitancia leido en la Figura 3.18 se puede
deducir que la concentracion relativa de este grupo funcional en el material compuesto en

la formulacion 2 es mayor que en la formulacion 1.

Finalmente, la Ultima banda significativa se encontré a una longitud de onda de 1234 cm™*
para la formulacion 2, donde se observo un desplazamiento minimo hacia un nimero de
onda mas alto de 1236 cm para la formulacién 1. Esta longitud de onda es atribuida a los

enlaces C-OH en la celulosa y la lignina. Por lo tanto, debido al porcentaje de transmitancia
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leido en la Figura 3.18 se puede deducir que existe una mayor concentracion relativa de

este grupo funcional en la formulacion 2.

Lo anteriormente mencionado, podria estar relacionado con la mayor rigidez que presenta
el biocomposite con refuerzo 20:80 (formulacion 2), ya que la celulosa al poseer una
naturaleza cristalina aporta con rigidez a la matriz lo cual se evidencia en un mayor médulo
de elasticidad. Ademas de los componentes ya analizados, es importante mencionar segun
Raj y Somashekar (2023) el almidon presente en la matriz de PVA cambia las propiedades
mecanicas del material; por lo tanto, modifica la estructura del polimero tanto a nivel
molecular como morfolégico ya que durante la incorporacion de cargas pueden producirse
imperfecciones en los cristales o distorsiones en la red cristalina, y estos cambios
morfoldgicos repercuten en las propiedades de los materiales compuestos (Raj &
Somashekar, 2003).

3.2 Conclusiones

Se determiné que la variacién de la cantidad de cuesco y fibra de palma africana aplicados
en la matriz del composite tienen una influencia significativa en las propiedades mecénicas

de traccion del material elaborado.

La caracterizacion mecénica evidencio la existencia de tres zonas en las curvas esfuerzo-
deformacién de los materiales con las formulaciones 1 y 2 donde se observé un
comportamiento inicial lineal a bajas deformaciones, seguido de una disminucién en la
pendiente de la curva que podria estar asociada al inicio y propagacion del mecanismo de
falla, finalmente una marcada disminucion de la pendiente asociada a un comportamiento

plastico del material hasta la falla.

A través de la caracterizacion mecanica se determiné los parametros de traccion de los
composites, donde la variacion de la proporcion de fibra:cuesco de (10:90) a (20:80) dio
como resultado un aumento en el moédulo de elasticidad y resistencia a la traccion de 9,21
MPa a 15,62 MPa lo que representa un 69,60 % y 0,14 MPa a 0,18 MPa es decir aumento
un 28,57 %. Con respecto a la elongacion a la rotura, se observé una disminucion de 4,99
% a 3,35 % lo cual representa un 32,87 %. Esto implica que el composite para la
formulacién 2 presenta una menor ductilidad lo que esta directamente relacionado con la

mayor con concentracion de celulosa presente en el material.

Uno de los factores que influyen en la menor resistencia a la traccion en la formulacion 1
es débil adhesion interfacial la cual es causada por al cardcter hidrofilico de la fibra de

raquis y cuesco con la matriz de PVAc que tiene un caracter hidrofébico.
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Los resultados FTIR de biocomposites para la formulacion 1 y 2 presenté banda maxima
ubicada en la longitud de onda de 3282 cm?, la cual esta asociado a las interacciones de

enlace hidrégeno entre el PVAc, el almidén de la harina de amaranto y el glicerol.

La formulacion 2 exhibe una mayor intensidad de los picos en comparacion con la
formulacion 1 en las longitudes de onda: 1733 cm™y 1234 cm™, estas estan atribuidas al

grupo carboxilo de la lignina y enlaces C-OH en la celulosa.
3.3 Recomendaciones

Aplicacién de tratamientos quimicos a las fibras de raquis y cuesco de palma africana con

la finalidad de mejorar la compatibilidad con la matriz de PVAc.

Realizar ensayos mecanicos que permitan la caracterizacion del material frente a cargas
de flexion, compresién e impacto, con el objetivo de tener una vision clara de los posibles
comportamientos en servicio del material, considerando que un elemento mecanico esta

sometido a cargas combinadas.

Desarrollo de un procedimiento que permita obtener un biocomposite laminado con fibras
orientadas con la finalidad de realizar una comparacion de la influencia de este parametro

sobre las propiedades mecanicas de traccion.

Evaluar la influencia del tamafio de particulas utilizadas en el refuerzo del material
compuesto, asi como la longitud y el diametro de las fibras de raquis en las propiedades

mecanicas de traccion.
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5

ANEXOS

ANEXO I. Analisis gréafico

Formulacion 1: Curvas descartadas
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Figura A.1. Curvas esfuerzo-deformacion “descartadas” (Andlisis Gréfico)
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ANEXO II. Analisis estadistico descriptivo

Formulacion 1: Datos Experimentales Obtenidos

Tabla A.1. Resultados experimentales obtenidos — Formulacion 1

Modulo de Resistenciaala Elongacién ala
No Probeta | Elasticidad [MPa] Tracciéon [MPa] Rotura [%)]
2 11,07 0,15 3,6
3 9,45 0,14 4,53
4 11,51 0,14 3,75
9 8,01 0,14 5,47
11 6,42 0,12 4,5
12 8,74 0,15 5,56
15 11,14 0,14 4,14
16 7,88 0,13 6,87
17 9,21 0,13 4,7
18 7,11 0,14 7,21
19 6,63 0,13 5,97
20 11,61 0,17 5,31
21 11,7 0,16 4,5
22 10,55 0,17 4,27
28 7,15 0,13 4,42

Variable: Moddulo de elasticidad

Tabla A.2: Analisis para elaboracion de tabla de frecuencias — médulo de elasticidad

Moédulo de Elasticidad

Numero de Datos 15
Rango 5.28

# Clases 5
Rango de Clases 9.16

Tabla A.3: Tabla de frecuencias- modulo de elasticidad

Tabla de Frecuencias
LIC LSC Frecuencias Absolutas | Frecuencias Relativas
6.42 15.58 4 26.67%
15.58 24.74 2 13.33%
24.74 33.9 3 20.00%
33.9 43.06 1 6.67%
43.06 52.22 5 33.33%
6.42 15.58 4 26.67%

42




6 Histograma
[ @Modulo de Elasticidad [MPa] |

Frecuencia

6.42 - 1558 15.58-24.74 24.74-33.9 33.9-43.06 43.06-52.22
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Figura A.1. Histograma — Médulo de Elasticidad

Tabla A.4: Resultados obtenidos de la estadistica descriptiva -modulo de elasticidad

Modulo de Elasticidad [MPa]

Media 9.21

Error tipico 0.50
Mediana 9.21
Moda N/A
Desviacion estandar 1.94

Variable: Resistencia a la traccion

Tabla A.5: Analisis para elaboracion de tabla de frecuencias — resistencia a la traccion

Resistencia ala Tracciéon

Numero de Datos 15
Rango 0.05

# Clases 5
Rango de Clases 0.01

Tabla A.6: Tabla de frecuencias — resistencia a la traccion

Tabla de Frecuencias
LIC LSC Frecuencia Absoluta Frecuencias Relativas
0.12 0.13 5 33.33%
0.13 0.14 5 33.33%
0.14 0.15 2 13.33%
0.15 0.16 1 6.67%
0.16 0.17 2 13.33%
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0.15-0.16 0.16 - 0.17

Figura A.2. Histograma — Resistencia a la Traccion

Tabla A.7. Resultados obtenidos de la estadistica descriptiva- resistencia a la traccion

Resistencia a la Tracciéon [MPa]

Media 0.14

Error tipico 4x103
Mediana 0.14
Moda 0.14
Desviacion estandar 0.01

Variable: Elongacion a la rotura

Tabla A.8. Andlisis para elaboracion de tabla de frecuencias — elongacion a la rotura

Elongacién ala Rotura [%]

Numero de Datos 15
Rango 3.61

# Clases 5
Rango de Clases 0.74

Tabla A.9. Tabla de frecuencias — elongacion a la rotura

Tabla de Frecuencias

LIC LSC Frecuencia Absoluta | Frecuencias Relativas
3.60 4.34 4 26.67%
4.34 5.08 5 33.33%
5.08 5.82 3 20.00%
5.82 6.56 1 6.67%
6.56 7.30 2 13.33%
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Histograma

Frecuencia
w

| @ Elongacion a la Rotura [%] |

3.6-4.34 4.34 -5.08 5.08 - 5.82

Clase

5.82 - 6.56

6.56 - 7.3

Figura A.l. Histograma — Elongacion a la Rotura

Tabla A.10. Resultados obtenidos de la estadistica descriptiva-elongacion a la rotura

Elongacién a la Rotura [%]
Media 4,99

Error tipico 0.28
Mediana 4,53
Moda 4,50
Desviacién estandar 1.07

Formulacion 2: Datos Experimentales Obtenidos

Tabla A.11. Resultados experimentales obtenidos — formulacion 2

Modulo de Resistenciaala Elongacién ala
No Probeta | Elasticidad [MPa] Traccién [MPa] Rotura [%)]
2 20,87 0,19 2,93
3 17,14 0,2 4,86
8 16,6 0,18 2,85
10 12,62 0,18 4,52
14 13,94 0,19 4,06
17 16,63 0,17 2,26
19 17,61 0,19 3,45
21 19,28 0,21 3,24
24 14,62 0,16 2,2
25 17,71 0,19 4,14
26 12,43 0,15 2,61
27 15,62 0,18 3,47
28 13,93 0,17 3,42
29 11,12 0,16 2,71
30 13,74 0,2 3,48
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Variable: Moédulo de elasticidad

Tabla A.12: Andlisis para elaboracion de tabla de frecuencias — modulo de elasticidad

Mdédulo de Elasticidad [MPa]
Numero de Datos 15
Rango 9.75
# Clases 4.88
Rango de Clases 1.99

Tabla A.13.Tabla de frecuencias — modulo de elasticidad

Tabla de Frecuencias
LIC LSC Frecuencia Absoluta | Frecuencias Relativas
11.12 13.12 3 20.00%
13.12 15.12 4 26.67%
15.12 17.11 3 20.00%
17.11 19.11 3 20.00%
19.11 21.11 2 13.33%
. Histograma

| EModulo de Elasticidad [MPa] |

Frecuencia
w

N

11.12-13.118 13.118 - 15.11615.116 - 17.11417.114 - 19.112 19.112 - 21.11
Clase

Figura A.2. Histograma — Modulo de Elasticidad

Tabla A.14. Resultados obtenidos de la estadistica descriptiva- médulo de elasticidad

Médulo de Elasticidad [MPa]
Media 15.59

Error tipico 0.70
Mediana 15.62
Moda N/A
Desviacién estandar 2.72
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Variable: Resistencia a la traccién

Tabla A.15. Analisis para elaboracion de tabla de frecuencias — resistencia a la traccién

Resistencia ala Traccién [MPa]
Numero de Datos 15
Rango 0.06
# Clases 5
Rango de Clases 0.012

Tabla A.16. Tabla de frecuencias — resistencia a la traccion

Tabla de frecuencias
LIC LSC Frecuencia Absoluta Frecuencias Relativas
0.15 0.16 3 20.00%
0.16 0.17 2 13.33%
0.17 0.18 3 20.00%
0.19 0.19 4 26.67%
0.19 0.21 3 20.00%
Histograma
5 1 | BResistencia a la Traccion [MPa] |
4 o

Frecuencia
w

N

0.15-0.162 0.162-0.174 0.174-0.186 0.186-0.198 0.198-0.21
Clase

Figura A.3: Histograma — Resistencia a la Traccion

Tabla A.17. Resultados obtenidos de la estadistica descriptiva-resistencia a traccion

Resistencia a la Traccion [MPa]
Media 0.18

Error tipico 4x10°3
Mediana 0.18
Moda 0.19
Desviacion estdndar 0.02
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Variable: Elongacion a la rotura

Tabla A.18. Analisis para elaboracién de tabla de frecuencias — elongacion a la rotura

Elongacién a la Rotura [%]

NuUmero de Datos 15
Rango 2.66
# Clases 4.88
Rango de Clases 0.55

Tabla A.19. Tabla de frecuencias — elongacion a la rotura

Tabla de Frecuencias
LIC LSC Frecuencia Absoluta Frecuencias Relativas
2.2 2.75 4 26.67%
2.75 3.29 3 20.00%
3.29 3.84 4 26.67%
3.84 4.38 2 13.33%
4.38 4.93 2 13.33%
. Histograma

Frecuencia
w

N

2.2-2.745 2.745 - 3.29 3.29-3.835
Clase

| BElongacion a la Rotura [%)] |

3.835-4.38 4.38-4.925

Figura A.6. Histograma — Elongacion a la Rotura

Tabla A.20: Resultados obtenidos de la estadistica descriptiva-elongacion a la rotura

Elongacion ala Rotura [%]

Media 3.35

Error tipico 0.20
Mediana 3.42
Moda #N/D
Desviacién estandar 0.79
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