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Resumen

Los estudios acerca de la utilizacion de desechos agricolas como materiales de
refuerzo en compuestos poliméricos han aumentado notablemente en los Ultimos afios.
Esto se debe principamente a las posibles mejoras en determinadas propiedades del
compuesto, tales como ladensidad y la biodegradabilidad, acompariadas por e hecho de
gue en estos material es se utilizan recursos renovables y econémicos.

La incorporacién de bagazo de cafia de azlcar y céscara de maiz, ambos
subproductos agricolas, a un materia plastico de extenso uso como es € polietileno,
permite imaginar una posible solucion no sdlo para la buena utilizacion de estos
desechos provenientes del campo, sino también para la baja sustentabilidad que
presentan los polimeros derivados del petréleo.

En este trabajo se evaluaron algunas propiedades (densidad, absorcion de agua y
resistencia al impacto) de los compuestos mencionados, analizando la variacion de las
mismas para diferentes porcentajes de fibras y/o tiempos de exposicion a agua
También se complement6 el andlisis observando e comportamiento a impacto de los
compuestos luego de haber sido sometidos a ciclos de inmersidn-secado.

Los resultados encontrados indicaron una baja densidad para los compuestos,
incluso para aquellos con atos porcentajes de fibras. La absorcion de agua medida
resulto ser elevada, principalmente para el caso de los materiales reforzados con céscara
de maiz. Las propiedades a impacto determinadas por la técnica de Charpy
disminuyeron conforme aumentaba el porcentaje de fibras para ambos casos, aunque se
encontr6 un mejor rendimiento para aguellos compuestos reforzados con bagazo.
Respecto a la influencia del agua, se encontraron peores propiedades para bajos
tiempos, pero para las exposiciones prolongadas la energia total absorbida en el ensayo
aumentd. Incluso se encontraron valores por arriba de los hallados para las muestras
secas. Finalmente, las propiedades a impacto luego de la exposicion a los ciclos
inmersion-secado se encontraron dependientes del tipo de secado, siendo menores a las
encontradas para las muestras sin exposicion al agua en el caso de secado en estufa; y en
el caso de aquellas secadas a temperatura y humedad ambiente se encontr6 el resultado
inverso.
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Capitulo 1. Introduccion

1.1 Materiales compuestos

La mayoria de las tecnologias modernas requiere de materiales con una
combinacion inusua de propiedades, imposible de conseguir con los materiales
convencionales (metales, ceramicos o0 polimeros). Es por esta razon que en los Ultimos
anos los materiales compuestos fabricados por € hombre se han expandido
répidamente, no solo en variedad sino también en volumen. Lo que se busca
actualmente es que cada uno de estos nuevos materiales compuestos, combine las
caracteristicas deseables de cierto nimero de materiales tradicionales.

Existen varias y diferentes definiciones de materiales compuestos. En forma
general, puede decirse que un material compuesto es una combinacion fisica de dos o
mas materiales exigentes, los cuaes juntos constituyen un sistema multifase con
propiedades globales diferentes a las de los materiaes de partida. Estos ademés, suelen
diferir en formay composicion quimica, de manera que cada uno conserva su identidad.
En los materia es compuestos, uno de los constituyentes se encuentra en forma continua
y, en general, en mayor proporcién que e o los otros, por o que se lo denomina
“matriz’. Las propiedades de la matriz son las que se buscan mejorar con la
incorporacion de otros materiales. A los demas congtituyentes se los denomina
“refuerzo”, y usualmente son fibras (cuya caracteristica principal es tener una de sus
dimensiones mucho mayor que las dos resantes), o particulas (cuyas dimensiones son
aproximadamente iguales en todas sus direcciones). La relacion de esbeltez de dichos
refuerzos (razén existente entre el largo y diametro de los refuerzos) debe ser elevada,
para poder aumentar €l area de la superficie especifica en contacto con lamatriz.

L as fases constituyentes estan separadas por unaintercara o interfase. Esta interfase
entre la matriz y el refuerzo juega un rol preponderante en las propiedades finales del
compuesto, ya que cuanto mas efectiva sea la union, mayor sera la efectividad del
refuerzo como tal. Es decir, cuando estos materiales se encuentran sometidos a cargas
mecanicas, éstas se transmiten desde la matriz a refuerzo a través de la interfase. La
efectividad entonces de la transferencia de carga, es dependiente de cuan buena sea la
union entre las diferentes fases. Dicha union puede ser mecanica, electrostética, quimica
o por interdifusion; y en algunos casos es hecesario recurrir aun tercer componente que
mejore la union entre los constituyentes del compuesto.

1.2 Matrices poliméricas

La matriz de los materiales compuestos suele seleccionarse en funcién de la
aplicacion ala cua se sometera el material, del tipo y caracteristicas del refuerzo, de las
facilidades de procesamiento que presente y de su costo.

En la actuaidad, existe una gran variedad de materiales compuestos cuya matriz
es polimérica. La razon principal es que este tipo de materiales requieren para su
procesamiento presones y temperaturas que, en general, afectan de forma poco
significativa al refuerzo; ademas de presentar un bajo costo y buen comportamiento. De
esta forma es posible obtener materiales compuestos de matriz polimérica a precios
razonables, mediante procesos de manufactura poco complicados y accesibles.
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Los polimeros pueden dividirse en dos grandes grupos:. los polimeros
termoplésticos y los termorrigidos. Los termoplésticos fluyen bajo presion a
temperaturas elevadas (entre los 150° C y 300° C aproximadamente, dependiendo e
polimero), y retienen su forma al solidificarse. Los termorrigidos son resinas que
entrecruzan durante el proceso de curado, formando una red tridimensional que se
degrada a ser calentada a altas temperaturas.

Los polimeros termoplésticos estdn congtituidos por la agrupacion de
macromoléculas lineales, ligadas entre si mediante enlaces débiles de tipo Van der
Waals. Esta estructura macromolecular conlleva generalmente a un féacil conformado
pléstico, aplicando Unicamente presion y caor. En la actualidad existen varios tipos
diferentes de polimeros termoplasticos, entre los que se destacan el polietileno, el
polipropileno, € poliestireno, el nylon, el cloruro de polivinilo y el polimetilmetacrilato
entre otros; ya que dada su ata conformabilidad y bajos costos son los polimeros mas
utilizados actualmente por el hombre.

1.3 Fibras vegetales

Las fibras de origen vegetal se caracterizan principalmente por ser
lignoceluldsicas, es decir, estar constituidas principalmente por celulosa, hemicelulosay
lignina. En la actualidad existe un gran caudal de produccion de fibras vegetales,
obtenidas como producto residual de las cosechas agricolas. Si bien dgunas de estas
fibras encuentran su aplicacion en el area de la industria textil y del papd, existe una
gran cantidad de estos productos residuales que se encuentran poco explotados. Incluso,
es comun encontrar referencias donde las fibras suelen ser incineradas, ya sea por su
sobreproduccién o para la obtencién de energia caldrica para €l abastecimiento del
sector productor.

Durante los Ultimos afos, tanto las autoridades legislativas de algunos paises
como la poblacién en general, han empezado a tomar conciencia respecto a la
contaminacién medioambiental producida por los materiales compuestos con refuerzos
sintéticos. Este factor, sumado a las ventajas econdmicas que presenta la utilizacion de
las fibras vegetales, hacen que € interés en materiales compuestos basados en refuerzos
lignoceluldsicos esté incrementandose dia a dia, tanto en el dmbito cientifico como
empresarial.

L as ventgjas principal es que presentan estas fibras frente alas sintéticas son:

Se requiere bajo consumo de energia para obtenerlas.

Son biodegradables.

Provienen de un recurso renovable.

Su gran disponibilidad hace que sus precios sean bajos.

No produce emanaciones tdxicas 0 contaminantes a ser incineradas.

Presentan una menor densidad, por lo que son mas livianas.

Presentan altas propiedades especificas.

Poseen baja abrasividad, de manera que la vida Util de los equipos de
procesamiento es mayor, y Su consumo energético menor.

Otro factor importante a tener en cuenta es que la utilizacion de este recurso en
materiales compuestos, permitiria darle un valor agregado a un producto que
actualmente es considerado un residuo agricola.
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1.4 Fibras vegetales como refuerzo de polimeros termoplasticos

Muchos autores han estudiado e comportamiento de diversas matrices
reforzadas con fibras sintéticas. Estos compuestos se utilizan principamente en
aplicaciones estructurales, asi como también en la industria automotriz y la aeronéutica
(K. Joseph y colaboradores, 1999). Sin embargo, su utilizacién presenta grandes
desventgjas, entre las que se destacan:

Su alto costo.

Su baja biodegradabilidad y sustentabilidad.

Cuando son utilizadas como refuerzo en materiales compuestos, éstos no
pueden ser reciclados a fina de su vida Util.

Su incineracién resulta excesivamente costosa, o libera gases toxicos.

Estos factores han llevado a que en los Ultimos afios, los estudios acerca de la
utilizacion de fibras vegetales como refuerzo en materiales compuestos de matriz
polimérica, hayan aumentado notablemente. De esta forma se lograria disminuir la
utilizacion de las fibras sintéticas, lo que beneficiaria a la conservacion del medio
ambiente no sdlo por su menor utilizacion, sino también por la mayor biodegradabilidad
que presentarian los nuevos materiales (V. N. Hristov y colaboradores, 2004; S. M. Luz
y colaboradores, 2007). A su vez, la utilizacion de este tipo de refuerzo proveniente de
desechos agricolas, representaria una gran ventaja econémica para laindustria.

Ademés de los agpectos econdmicos y medioambientales, también es necesario
considerar aspectos tecnoldgicos que pueden fortalecer a los compuestos de fibras
naturales. Si bien su resistencia y rigidez son menores a las de las fibras sintéticas
(propiedades que se transmiten a las propiedades finales de los compuestos), las fibras
naturales son mas livianas por lo que sus propiedades mecanicas especificas seran atas.
Este factor hace a estos materiales adecuados para aplicaciones en donde laresistencia y
la rigidez no son la prioridad, y donde se busca la disminucién del peso. Entre otras
industrias se destaca la automotriz, donde estos compuestos pueden utilizarse en los
paneles interiores de las puertas, 0 en diferentes partes de las cabinas de camiones y
colectivos. Sus propiedades de aidante térmico, acUstico y eléctrico completan las
ventagjas de estos materiaes. Otras aplicaciones pueden ser: para e almacenamiento de
granos, paneles divisorios de ambientes, cubiertas de el ectrodomésticos, etc.

Por otro lado, existen algunas desventajas al trabagjar con fibras naturales como
refuerzo de matrices poliméricas. Uno de los puntos més importantes a tener en cuenta
es la bga adhesion existente entre las fibras lignocelulésicas (hidrofilicas por
naturaleza), y la matriz polimérica no polar. Para mejorar entonces este aspecto se
recurre a la utilizacion de agentes compatibilizadores, asi como también a la
modificacion superficia de las fibras. Otro factor a tener en cuenta es que la
temperatura de degradacion de las mismas es relativamente baja, aproximadamente
200° C, lo que debe tenerse en cuenta en el momento del procesamiento. Esto ademas,
limita principalmente la eleccion de la matriz polimérica. Otro inconveniente que se
presenta es la afinidad por €l agua que presentan estos refuerzos, 0 que hace que a
producirse la absorcion de humedad y el consecuente hinchamiento de las fibras, se
pueda generar una pérdida de estabilidad dimensional del material. Si bien existen
tratamientos que pueden disminuir este inconveniente, 10s mismos encarecen e costo
final del material.



Capitulo I: Introduccién

Finamente, hay que tener en cuenta que los materiales presentaran una menor
resistencia al atague microbiano, y que las propiedades finales del material presentaran
una variabilidad importante, alin para un mismo tipo defibra.

1.5 Objetivos

Actuamente los adelantos en las investigaciones y desarrollo de compuestos de
matriz polimérica con fibras vegetales, estan demostrando que no sdlo son una solucion
ecoldgicamente aceptada. Su utilizacion es benéfica dada la reduccion del peso y costo
de los materiales, y cada vez es posible lograr mejores propiedades mecénicas. Sin
embargo, las principales limitaciones que presentan estos materiales son su bga
resistenciaal impacto y su bgjaresistenciaala humedad (W. D. Broker, 2000).

El presente trabgjo pretende contribuir al desarrollo y caracterizacion de
materiales compuestos de matriz de polimérica reforzados con fibras vegetales. En este
caso, se trabaj6 con una matriz de polietileno (HDPE) reforzada con fibras de bagazo de
cahade azlicar y cascarade maiz. Se enfocd e estudio en el comportamiento al impacto
de éstos materiales compuestos, asi como también la influencia del agua sobre dicha
propiedad.

L os objetivos planteados en este trabajo fueron:
Determinar las propiedades aimpacto del HDPE con refuerzo de céscara
de maiz, bagazo, e hibridos de ambas fibras; para diferentes porcentajes
y tratamientos mecéni cos previos.

Determinar la absorcion de agua para las diferentes muestras.

Analizar la variacion de las propiedades a impacto para diferentes
tiempos de exposicién al agua.

Analizar la variacion de las propiedades a impacto para un ciclo de
exXposicidn agua-secado.
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Capitulo 2: Descripcion de técnicasy equipos
2.1 Técnicas de procesamiento

En egte trabajo se utilizaron muestras provistas por la Universidad de Tecnologia
y Economia de Budapedt, Hungria; por intermedio de un convenio existente con la Dra.
Patricia Frontini. Las mismas se componian de HDPE con un 10, 20 y 30 % en peso de
cascarade maiz en crudo; 10, 20 y 30 % en peso de cascara de maiz con un proceso de
pulpado mecanico posterior, y 10, 20 y 30 % en peso de bagazo de cafa de azlcar con
el mismo proceso de pulpado. Ademas, cada una de las muestras contenia 5% de un
agente compatibilizador. Para obtener su forma final, las mezclas citadas fueron
moldeadas por inyeccion.

2.1.1 Pulpado mecanico de lasfibras

En algunos casos las fibras utilizadas para la conformacion de los compuestos
fueron sometidas previamente a un proceso de pulpado mecanico. En dicho proceso, las
céscaras de maiz y el bagazo fueron molidas mecanicamente, y posteriormente
tamizadas a 0.5 mm. Este proceso fue realizado por un laboratorio aleman, utilizando
una maquinade tipo Fritsch Pulversette type 15.103, como se muestraen lafigura 2.1.

Figura 2.1: Equipo de pul pado mecénico

2.1.2 Procesamiento de compuestos

Una vez obtenidas las mezclas, las muestras moldeadas se obtuvieron mediante
un proceso de inyeccion. Los pardmetros utilizados en dicho proceso se listan a
continuacion:
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Temperaturas (° C): 150/155/160/165/170
Presion de inyeccion (bar): 850
Velocidad de inyeccién (cm®/s): 80

Las muestras obtenidas presentaban forma prismética, y sus dimensiones eran de
1cm. x 0.4 cm x 12 cm. gproximadamente.

2.2 Técnicas de caracterizacion

2.2.1 Andlisis visual

Se realizd una observacion de las muedtras, siguiendo lanorma ASTM D 2562-
94. En dicha norma se establecen los puntos y criterios a tener en cuenta para un andlisis
visua, sin la ayuda de magnificacion. Los defectos observados se clasifican en tipo de
defecto y nivel de aceptacion, los cuales se listan a continuacion:

Defectos analizados:

Roturas. pedacitos rotos en puntas o en superficie.

Fisuras: fisuras através del espesor.

Fisuras superficiales: fisuras que se extienden en la superficie de la pieza.
Fracturas: rupturadel material sin una penetracion completa.

Burbujas de aire: aire atrapado en la muestra.

Ampollas o granos: elevaciones en la superficie.

Pit: pequefios agujeritos en la superficie.

Porosidad: presencia visible de numerosos pits.

Inclusiones: presencia de inclusiones de otro material.

Niveles de aceptacion:

Nivel I: no se observala presencia de defectos en exceso.

Nivel 1l: se observan més de un defecto importante por cada 25 cm? de
superficie. La distancia minima entre defectos debe ser de 5 cm.
Nivel I11: se observan méas de dos defectos importantes por cada 12.5 cm? de

superficie. La distancia minima entre los defectos debe ser de 2.5 cm.

Nivel 1V: Cualquier defecto cuyo tamafio no esté especificado en los niveles
anteriores (o caiga entre medio de €llos) y es considerado aceptable, debera ser
clasificado con este nivel.

Se debe tener en cuenta que para cada tipo de defecto analizado, su forma 'y
dimensiones maximas estan especificadas en la norma.
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2.2.2 Densidad

La densidad volumétrica de una muestra es la relacion entre su peso y el
volumen que ésta ocupa. Para determinarla experimentalmente se cortaron muestras en
forma geométrica simple (rectangulos), y se midieron sus lados con un calibre.
Pogteriormente se pesd la muestra, pudiéndose calcular la densidad (Ilamada densidad
1) como:

. __masa (ar) (2.1)
volumen(cW)

Para una segunda medida (densidad 2) se utilizé un picnémetro de boca ancha de
25 ml, el cua se cierra con un tapon esmerilado provisto de un capilar, por donde se
escurre el exceso de liquido. Paralas mediciones se utilizé agua bidestilada, sometida a
hervor por 15 minutos para la eliminacion de posibles burbujas de are. Se la degj6
enfriar a temperatura ambiente, y llegada a los 15° C, se procedié a readlizar las
diferentes mediciones. Ladensidad fue calculada apartir de las siguientes férmulas:

Mo =6 w 2.2)
2.3

muesra — P~ W ( )
M muestra+H ,0 =b-w (24)

Donde:
w = masa del picnébmetro seco
e = masa del picndmetro con agua destilada
p = masadel picnébmetro con la muestra
b = masa de la muestra con densidad desconocida més € peso del picnometro
con agua.

Como el volumen de agua desplazada es igual a volumen de la muestra, es
posible decir entonces que:

_ (M H,0 +M rm&stra)_ M muestra+H ,0 (25)
Vo'rm&etra -
r H,0
r - n]asarm&etra(gr) (26)
muestra 3
Vo'rmestra (Cm )

Finalmente, ambos resultados fueron comparados con aquellos obtenidos
tedricamente con la regla de las mezclas, donde la densidad fina del compuesto
depende de la densidad particular de cada uno de los constituyentes, y de la fraccion
volumétrica. Las formulas utilizadas fueron las siguientes:
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o1
V. = ?Vﬁbra + (1' Wfibra)% nyibra (2.7)
r fibra r

polietileno g r fibra

(2.8)

I compuesto = T fibra >Viibra T T polietiteno )(1' Vfibra)

Donde:
Viibra= fraccion volumétrica de las fibras en e compuesto.

Wiibra= fraccion en peso de las fibras en el compuesto.

2.2.3 Calorimetria diferencial debarrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) se utiliza para caracterizar las
transformaciones fisicas (fuson, crigtalizacion y transicion vitrea) que ocurren en los
materiales poliméricos al ir variando la temperatura.

La celdadel equipo es un pequefio calorimetro, en donde se colocan lamuestra a
analizar y una capsula de referencia vacia. Se procede variando la temperatura a una
velocidad constante, y midiendo la diferencia de cdor que fluye en la zona de la
muestra y en la zona de referencia. A partir de los datos obtenidos puede medirse la
liberacion o absorcion de calor de la muestra en funcién de latemperatura.

Se utilizé un analizador térmico Du Pont 990 con celda de presion Du Pont 910,
llevando a cabo los ensayos en atmésfera de nitrogeno controlada. Los registros se
obtuvieron a velocidad de calentamiento constante (10 °C/min), y se utilizaron cipsulas
perforadas para permitir la salida de volétiles. Para d andlisis de las curvas obtenidas se
utilizé la norma ASTM D 3417-83, integrandose el érea trazada por la curva en un
intervalo constante de temperatura inicial y final, siendo el mismo para todas las
muestras. Para esto se debid tomar un intervalo de trabajo para € cual, la linea base
trazada se mantenga siempre horizontal (figura2.2).

Figura 2.2: CurvaDSC
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Obtenidos de esta forma los valores de AHsson Se calcularon finalmente los
porcentajes de cirstalinidad, utilizandose la formula 2.9 paralas muestras de HDPE, y la
férmula 2.10 paralos compuestos que contenian fibras.

DH . ..
%cristalinidad = ——5 (2.9)
tedrico
DH fusion
(1' Wfibra))DH

%cristalinidad = (2.10)

tedrico

2.2.4 Absorcion de agua

Se analiz6 la absorcion de agua de las muestras siguiendo la norma ASTM
D570-81, de manera de poder tener una idea de la hidrofilicidad del compuesto. Para
esto inicialmente se secaron las muestras en estufa a 65°C hasta alcanzar peso constante,
se enfriaron, y luego se mantuvieron en desecador. Conociendo el peso inicia, se
sumergieron las muestras en agua destilada y se controlé su peso durante las primeras
12 horas cada 2 horas, y luego cada 24 horas. Para esto se utilizaron tres réplicas de
cada muestra, las cuales fueron secadas en e momento del pesado primero con tela de
toala (de manera de sacar la humedad mas grosera), y luego con papel absorbente.
Pasada la primera semana, las medidas comenzaron a realizarse mas espaciadamente (2
veces por semana). Los célculos fueron realizados de acuerdo ala siguiente formula:

av - w, 0
M%aua: t—O:XlOO 2.11
=" w5 10

Donde w; es € peso de la muestra para un tiempo t medido, y wp es e peso
inicial de lamuestra.

A partir de los valores medidos del aumento de peso de las muestras, fue
también posible obtener valores de las propiedades de difusion. La segunda ley de Fick
es usada ampliamente para describir la absorcion de humedad de varios materiales. Esta
ley es aplicable a materiales homogéneos cuando no existe interaccion quimica entre el
agua absorbida y el material, y cuando no hay otro mecanismo de difusién. Definiendo
entonces un coeficiente de difusién de agua efectivo (Deff), que tiene en cuenta los
posibles efectos de capilaridad en las fibras 0 en la interfase y las posibles interacciones
quimicas, puede cacularse entonces experimentalmente un valor del coeficiente de
difusion para las muestras, mediante la siguiente formula (V. Alvarez, A. Vézquez,
2003):

2 2

aadM
%dﬁ

D =P >§4Mh

I-I-O:

(2.12)

S}
QI-O:

max
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Donde:
h= espesor de la muestra
M max = méxima absorcion relativa de agua en equilibrio

dM - pendiente inicial de la curvaM% vst?
dvt

Esta férmula es Unicamente valida cuando los efectos de borde pueden ser
despreciados, es decir, cuando puede considerarse que existe difusién solo a través de
las caras mayores de las probetas. Ademés, debe cumplirse que la concentracion a la
cual se expone el materia sea constante.

2.2.5 Microscopia electronica de barrido (SEM)

La microscopia electrénica de barrido es una técnica que forma una imagen de
una region microscopica de la superficie de la muestra. Un haz de electrones de 5 a 10
nm de didmetro barre la superficie y la interaccién del haz con la muestra produce una
serie de fendmenos:  dispersion o absorcion de electrones, emision de rayos X o luz
visible. Cualquiera de estas sefides puede ser medida continuamente por métodos
adecuados y permite reconstruir electrénicamente la imagen de la superficie de la
muestra.

Las microscopias se realizaron en el Laboratorio de Microscopia Electrénica de
la Universidad Nacional de Mar del Plata. Se observaron las superficies de fractura por
impacto de las probetas para diferentes tiempos de exposicién al agua, tanto para los
materiales compuestos como para a matriz. Las muestras fueron previamente cubiertas
con oro/paladio (metalizacion).

2.3 Ensayos mecanicos. | mpacto

Entre las solicitaciones a las que estan sometidas las piezas estructurales, €
impacto es un comportamiento clave, ya que este tipo de solicitacion es muy severa 'y
frecuentemente provoca la rotura del material. La técnica de impacto Charpy se utiliza
para conocer € comportamiento mecanico de los materiales, cuando se encuentran
expuestos a condiciones extremas de servicio.

En este trabgjo se evalud €& comportamiento en impacto de los distintos
materiales, utilizando una maquina de impacto instrumentado tipo “faling weight”
(fractovis Gravity Drop CEAST 6789), como se observaen lafigura2.3.
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Figura 2.3: Fractovis Gravity Drop

Este tipo de equipo instrumentado permite seguir la historia completa del
contacto entre el impactador y la pieza, tomando registro de la velocidad deimpacto y la
fuerza para cada tiempo. De esta manera es posible calcular la energia absorbida
mediante los valores de fuerza, tiempo y velocidad registrados. En la figura 2.4 puede
observarse un fractograma tipico, donde se encuentra graficado fuerza vs
desplazamiento.

Figura 2.4: Fuerza vs. Desplazamiento
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Integrando esta curva para diferentes limites, es posible calcular los valores de
energia utilizada pararomper la muestra:
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integrando la curva hasta el pico mas alto, es posible conocer la energia
necesaria paralainiciacion de lafisura:
1% pico
Einicicion = (‘j: xdx (213)

inicio

Integrando desde dicho punto hasta el final, es posible conocer la
energiarequerida parala propagacion de la misma:

final

Epropagacién = d: >dX

1% pico

(2.14)

Sumando estos dos valores (integrando la curva en su totalidad), es
posible conocer la energia total requerida para romper la muestra:

final

Et = Einiciacic’)n + Epropagacién = d: de (215)

inicio

Los ensayos de las muestras se realizaron a temperatura ambiente, y la energia
de impacto utilizada fue de 14.3 joules (velocidad de impacto = 1 m/s; masa = 28.6 Kg.)
para lograr la rotura del material. Los gréficos fuerza-tiempo se registraron durante 20
mseg, Yy Se ensayaron tres probetas rectangulares por cada muestra, con una distancia
entre apoyos de 7.4 cm., y unaentalla del 12,5 % del ancho de la muestra (figura 2.5).

Figura 2.5: Esguema de la probeta utilizada
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Capitulo 3: Materiales

3.1 Matriztermoplastica: polietileno de alta densidad (HDPE)

El Polietileno (PE) es un polimero que pertenece a grupo de las poliolefinas,
proveniente de los alquenos (hidrocarburos con dobles enlaces). Son polimeros de alto
peso molecular, y presentan una baja reactividad debido a que estén formados por
hidrocarburos saturados (figura 3.1). Sus macromoléculas no se encuentran unidas entre
si quimicamente, excepto en los productos reticulados. Actualmente es el pléstico de
uso més comun en el mundo, destacandose en el sector de envase y empaque, € de la
industria eléctricay en € sector automotriz. Dado su bajo precio y alta conformabilidad,
es considerado e commaodity niimero uno.

Figura 3.1: representacion del palietileno
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Los polietilenos se clasifican principalmente en base a su densidad (de acuerdo
a codigo ASTM) como:

Polietileno de Bga Densidad (PEBD o LDPE)

Polietileno Lineal de Baja Densidad (PELBD o LLDPE)
Polietileno de Alta Densidad (PEAD o HDPE)

Polietileno de Alta Densidad Alto Peso Molecular (HMW-HDPE)
Polietileno de Ultra Alto Peso Molecular (UHMWPE)

Si la densidad del polietileno aumenta, aumentan también propiedades como la
rigidez, dureza, resigencia a la traccién, resistencia a la abrasion, resistencia quimica,
punto de reblandecimiento e impacto a bgjas temperaturas. Sin embargo, este aumento
significa una disminucion en otras propiedades como € brillo, resistencia al rasgado y
la elongacion. En especial, el polietileno de ata densidad (HDPE) es de fécil
procesamiento, y presenta mejores propiedades mecanicas que € LDPE y el LLDPE
("Enciclopediadé Plastico 2000").

Las muestras utilizadas en este trabajo fueron provistas por la Universidad de
Tecnologia y Economia de Budapest, Hungria, y e polietileno utilizado fue d HDPE
comercia tipo Eraclene MQ70, provisto por Polimeri Europa. Segun su ficha técnica,
este polietileno se vende en forma de pdllets, y presenta un indice de fluidez de 11 g/10
min. (190° C, 2,16 Kg.), una densidad de 0.9502 g/cm® y una temperatura de fusion de
134° C. En la tabla 3.1 se resumen las propiedades halladas tomando muestras del
HDPE de las probetas ya inyectadas, siguiendo las técnicas detalladas en e capitulo 2.
En ela pueden observarse dos valores de AHsg¢n Y dos valores de porcentgje de
cristalinidad, correspondiendo los valores nUmero uno a las probetas inyectadas
recibidas (sin borrar la historia térmica), y los nimero dos a segundo barrido sin
influencia de las condiciones previas de conformado de la pieza. En la figura 3.2 se
observan graficados ambos barridos.



Capitulo I11: Materiales

Tabla 3.1: propiedades medidas del HDPE

propiedad valor

Densidad 1 (g/cm®) 0.96 + 0.01
Densidad 2 (g/cm®) 0.954 + 0.001
AH tus6n1 (J/g) —probetas inyectadas- 207+8
AH tus6n2 (J/g) -segunda barrida- 216+6

% de cristalinidad 1 (AH100% ¢is=293 Jg) * 71+3

% de cristalinidad 2 (AH100% cis=293 J/g) * 74+2
Temp. Fusion (°C) 132+1

*(B. Wunderlich, 1980).

Figura 3.2: Graficos DSC
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De estos valores puede inferirse que existe una disminucion en el porcentaje de
cristalinidad del HDPE debido a proceso de moldeado, en comparacion con el valor
obtenido habiéndole borrado la historia térmica. Esto se debe principalmente a la mayor
velocidad de enfriamiento que sufre e material luego de ser inyectado a molde, en
comparacion con la menor velocidad de enfriamiento lograda en e DSC. Ademés,
existe una diferencia poco sgnificativa en los valores de temperatura de fusién y
densidad, en comparacion con los valores encontrados en |a ficha técnica obtenida por
el proveedor.

3.2 Refuerzo

En este trabgjo se utilizaron como refuerzos fibras vegetales provenientes de
desechos agricolas. Este tipo de fibras son lignocelulésicas en naturaleza, siendo sus
principales componentes la celulosa, la hemicelulosa y la lignina. Sin embargo, la
composicién quimica que presentan este tipo de fibras varia considerablemente de
acuerdo a organo de la planta del cual provienen (tallo, hoja, semilla, etc.); asi como
también de la maduracién de la planta (el porcentaje de celulosa y lignina aumenta con
la maduracién, y lo contrario ocurre con la hemicelulosa).
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La celulosa es un polisacérido lineal, de alto peso molecular, constituido por la
union de entre 300 y 15.000 unidades de glucosa Dado que su estructura quimica
(figura 3.3) contiene grupos oxhidrilos, presenta una gran afinidad por las moléculas de
agua (naturaleza hidrofilica). Su funcion primordial en las plantas es esructural.

Figura 3.3: Estructura quimicade la celulosa
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La hemicelulosaes un grupo muy amplio de polisacéridos formados por la union
de diferentes unidades de monosacéridos, aunque no forman cadenas tan largas como la
celulosa. Al igual que ésta, presenta gran afinidad por € agua, y cumple también una
funcién estructural.

La lignina es una sustancia polimérica amorfa de naturaleza fendlica, segundaen
abundancia en la naturaleza. No posee un patrén estructural periédico regular, y dada su
estructura tridimensional que involucra uniones C-C, es resistente a la biodegradacion.
Su funcion principal en las fibras vegetales es también estructural, proporcionando
rigidez a la pared celular y, a resistir el atague de los microorganismos, impide la
penetracion de las enzimas destructivas en la pared celular.

En este trabajo se utilizan como refuerzo fibras vegetales provenientes de la cafia
de azlicar y de la produccién de maiz. En € primer caso lafibra utilizada fue € bagazo,
producto residual en el proceso de obtencion del azlcar, generalmente incinerado en la
planta azucarera. En el segundo caso la fibra utilizada fue la cascara o pericarpio de
maiz, que se obtiene como residuo en la produccion de harinas y aceites. En este caso
también, lafibra vegetal obtenida como residuo suele incinerarse.

3.2.1 Bagazo de cafa de azticar

La cafla de azlcar es una planta alta y delgada, cultivada en Argentina
principalmente en las provincias de Tucuman, Salta y Jujuy. El tronco de la cafa de
azlicar esthd compuesto por una parte solida y una parte liquida, la cua contiene agua y
sacarosa entre otras sustancias. En la tabla 3.2 se pueden observar los componentes
quimicos mas importantes de la caia

Tabla 3.2: Composicion quimica de la cafia de azlcar

Componente quimico Bagazo de cafia de azlcar
Fibras 8-14 %
Sélidos solubles 12-23 %
Azlcares (sacarosa, glucosa y fructosa) 11-18 %
Agua 65-75 %

El bagazo es el residuo del proceso de fabricacion de azlcar a partir de la cafia,
siendo aproximadamente el 28% del peso total de la cafia que ingresa. Es el remanente
de los tallos después de ser extraido €l jugo azucarado que éstos contienen, mediante un
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proceso de molienda. Al igual que la cascara de maiz, €l bagazo es una fibra
lignoceluldsica cuyas proporciones de celulosa (41-44 %), hemicelulosa (25-27 %) y
lignina (20-22 %) son los compuestos de mayor relevancia en su composicion.

El uso tradicional y mas difundido del bagazo, es la produccion de vapor
mediante su combustion en las calderas del propio centro azucarero. Sin embargo, su
produccion es tan elevada, que supera la demanda energética necesaria para la
produccion del azlcar. Este hecho degja en evidencia la existencia de un remanente que
podria ser utilizado en multiples usos, desde conversion de energia eléctrica hasta la
produccion de variados articulos de consumo (R. S. Rivacoba, R. B. Morin, 2005).

En la figura 3.4 se muestra una micrografia de las fibras de bagazo en la matriz
de polietileno. En ella puede observarse la estructura fibrilar de las fibras, donde su
longitud se muestra mucho mayor que su diametro.

Figura 3.4: Micrografias de HDPE-30% bagazo pulpado, con un aumento de 100x (A) y 400x (B)

3.2.2 Cascara de maiz (pericarpio)

El grano de maiz es un fruto compuesto de una cascara o pericarpio muy
delgado (en inglés, hull), que encierra a una sola semilla. Esta a su vez, encierra a
germen y a endospermo; formando los tres, la semilla de maiz (figura 3.5) (N. W.

Desrosier, 1998).
Figura 3.5: Esquemadel grano de maiz
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Las partes principales del grano de maiz difieren considerablemente en su
composicion quimica. En particular, la cascara o pericarpio se caracteriza por un
elevado contenido de fibra, aproximadamente el 87 %, la que a su vez esta formada
fundamentalmente por celulosa (23 %), hemicelulosa (67 %) y lignina (0,1%). Su
composicién exacta se muestra en la tabla 3.3 (Coleccion FAO, 1993).

Tabla 3.3: Composicion quimicadel pericarpio

|Componentequimico |Pericarpio
|Proteinas |3,7 %
|Extracto etéreo |1,0 %
Fibra 86,7 %
|Cenizas |O,8 %
/Almidén 7,3%
Azticar 0,34 %

La cascara de maiz o pericarpio se obtiene como desecho en la produccion de las
harinas y aceites de maiz, obteniéndose luego de la separacion del germeny el posterior
paso por e molino (N. W. Desrosier, 1998). Este desecho se produce en gran cantidad,
ya que el pericarpio representaentre el 6 y el 11 % del grano de maiz, y dada su escasa
utilidad, se lo sueleincinerar.

En la figura 3.6 se muestra una micrografia de la cara externa de la céscara de
maiz, en la matriz de polietileno. En ella puede observarse la estructura estriada de la
céscara, asi como también su tendencia a mantener su condicion envolvente natural.

Figura 3.6: Micrografia de la cascara de maiz (100x)
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3.3 Agente Compatibilizador

El polietileno es un polimero no polar, quimicamente inerte, que no interactda
con la mayoria de los demés materiales. Este comportamiento lo posiciona en ventaja
para muchas y diferentes aplicaciones, pero se congituye como desventaja en el
momento de utilizarlo como matriz en materiales compuestos. En el caso especifico de
las fibras vegetaes, la naturaleza hidrofébica del HDPE, y la hidrofilica de los
compuestos que constituyen la estructura de la cascarade maiz y el bagazo, hace nulala
interaccion entre lamatriz y el refuerzo. Este inconveniente puede resolverse utilizando
“agentes compatibilizadores’. Estos agentes cumplen la funcion de establecer un medio
para que se produzca la transferencia de carga desde la matriz hecia las fibras,
mejorando de esta forma las propiedades mecénicas del compuesto (H. Kim y
colaboradores, 2007).

Un agente compatibilizador tipico consiste en un copolimero de polietileno o
polipropileno injertado con un mondmero polar y reactivo, como por ejemplo anhidrido
maleico. De esta forma, la cadena polimérica puede formar entrecruzamientos fisicos
con lamatriz, mientras que las unidades de anhidrido maleico pueden reaccionar con los
grupos oxhidrilos presentes en los constituyentes de las fibras organicas. En la figura
3.7 puede observarse un esguema de la funcion compatibilizadora del agente agregado
(H. Yang y colaboradores, 2006):

Figura 3.7: Funcion del agente compatibilizador en €l compuesto
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En este trabajo se utiliz6 como agente compatibilizador un polietileno de bagja
densidad (LDPE) injertado con anhidrido maleico, cuyo nombre comercial es ICONA
TSPE 1112 GALL. Este, fue provisto por la empresa Alemana Kometra, y en su ficha
técnica puede observarse un valor de melt index de 1 ¢/10 min (190° C, 2.16 Kg).
(www.kometra.es). La cantidad utilizada para estos compuestos fue un 5% en peso para
cada unade las muestras.
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Capitulo 4: Resultadosy Discusion

4.1 Andlisisvisual

Inicialmente se realizé un andlisis visual de las muestras, con los criterios
establecidos en e capitulo 2. Este andlisis se realizd alos cero y a los 100 dias de la
inmersién en agua de las muestras. Los resultados obtenidos se observan en las tablas
4.1y 4.2, paralos compuestos con bagazo y cascara de maiz respectivamente. Para las
muestras con cascara de maiz pulpado se observaron los mismos niveles que para su par
sin pulpar (tabla4.2), aungque el nimero de ampollas encontradas fue levemente menor.

Tabla4.1: Andlisisvisual: Bagazo
10% 20% 30%

Defectos analizados Cero dias 100 dias | Cero dias | 80 dias | Cero dias | 100 dias

Roturas Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Fisuras Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Fisuras superficiales Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Fracturas Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Burbujas de aire Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Ampollas o granos Nivel | Nivel Il Nivel | Nivel Il Nivel | Nivel 111
Pit Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Porosidad Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Inclusiones Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |

Tabla4.2: Andlisis visual: Cascarade maiz sin pulpar

10% 20% 30%

Defectos analizados Cero dias | 100 dias | Cero dias | 80 dias | Cero dias | 100 dias
Roturas Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Fisuras Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Fisuras superficiales Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Fracturas Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Burbujas de aire Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Ampollas o granos Nivel | Nivel Il Nivel I | Nivel IV | Nivel | Nivel IV
Pit Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Porosidad Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |
Inclusiones Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel | Nivel |

Dados estos resultados puede decirse que las muestras presentaban muy buena
calidad, sin observarse burbujas de aire superficiales o porosdad antes y después de la
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inmersién. Ademés, no se encontraron inclusiones de ningin tipo ni presencia de
picado. Sin embargo, pudo notarse que la exposicion al agua afectd larugosidad de las
muestras, encontrandose ampollas y/o granos superficiales en aguellas que se
sumergieron durante largos periodos. En la figura 4.1 puede verse una comparacion
entre las muestras con 30% de cascara de maiz sin pulpar a cero y 100 dias de
inmersién. En ella puede notarse la diferencia en la rugosidad superficial de unay otra
muestra.

Figura 4.1: comparacién de las muestras con cascara de maiz aceroy 100 dias de inmersion
CASCARA DE MAIZ
0 dias 100 dias

Otro factor a resaltar es que para todos los casos, € efecto de la generacion de
las ampollas y granos superficiales en las muestras presentaba una mayor densidad
cuanto mayor era el porcentgje de refuerzo que éstas contenian. Ademas, pudo
observarse que esta tendencia era méas importante para las que contenian cascara de
maiz (pulpado y sin pulpar, aungque principalmente para € segundo) en comparacion
con aquellas que contenian bagazo, como se muestraen lafigura4.2.

Figura 4.2: comparacién visual dela superficie de las muestras con cascarade maiz sin pulpar y
bagazo pulpado para 100 dias de inmersion.

CASCARA DE MAIF BAGAZD
10% 20% 0% 10% 20% 30%
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Estas observaciones pueden ser justificadas considerando la estructura quimica
de ambos tipos de fibras. Al presentar caracteristicas hidrofilicas, la celulosa y la
hemicelulosa retienen las moléculas de agua, aumentando € volumen de la fibra y
generando € tipo de imperfecciones observada. La mayor densidad de ampollas
encontrada en €l caso de la cascara de maiz, puede entenderse entonces por el mayor
porcentaje de celulosa y hemicelulosa presente en su estructura, en comparacion con el
gue presentan las fibras de bagazo (tabla 4.3). Ademés, como puede observarse en la
tabla 4.3, este Ultimo refuerzo presenta también en su estructura un alto porcentaje de
lignina, cuya caracteristica hidrofdbica puede influir en la cantidad de agua retenida por
el bagazo.

Tabla4.3: composicion de las fibras

| | cascara de maiz | Bagazo
| celulosa | 23 % | 41-44 %
| hemicelulosa | 67 % | 25-27 %
. lignina | 0.1% | 2022%

Ademés de las observaciones anteriores, otro factor que se pudo analizar fue la
descomposicion que presentaban las muestras a los 100 dias de inmersion. Se observé
que para aguellas muestras que contenian cascara de maiz e refuerzo comenzé a
degradarse, enturbiando el aguay generando olores. Incluso, para aquellas muestras con
30% de cascarapulpado y sin pulpar (y paralos hibridos entre ambas), se pudo observar
la proliferacion de hongos en la superficie de aguna de las muestras. En la figura 4.3
puede observarse el color del agua, asi como también un hongo blanco formado sobre
una probeta de traccion.

Figura4.3: A) Agua enturbiada por las probetas; B) hongos generados sobre la superficie de
a gunas muestras con cascara de maiz

En cambio, para las muestras que contenian al bagazo como refuerzo no se
encontraron hongos, y se observé Unicamente un leve enturbiamiento del agua (no hubo
presencia de olores).

Para aquellas muestras hibridas entre el bagazo y la cascara de maiz (ya sea
pulpado o sin pulpar), € agua se presenté mas turbia conforme mayor era el porcentaje
de cascara.

Las diferentes velocidades de descomposicion observadas pueden explicarse
también a partir de las distintas composiciones quimicas que presentan ambos tipos de
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refuerzos. Los porcentajes relativos de celulosa, hemicelulosa y lignina de las fibras
marcan la rapidez de su degradacién, siendo menor cuanto mayor es el porcentagje de
lignina y menor los de celulosa y hemicelulosa (Crawford 1981). A diferencia de los
otros dos componentes, la lignina presenta una estructura que la hace dificil de
hidrolizar y hace que sus mecanismos de degradacidn por enzimas sean mas complejos,
principalmente por el menor nimero de organismos que pueden realizarlo (C. Hartig, L.
Orbeehr, 1993).

4.2 Densidad

4.2.1 Compuestos H DPE-Bagazo

Los valores de densidad obtenidos para |os compuestos con fibra de bagazo de
cafna de azlicar fueron calculados por los dos métodos distintos expuestos en el capitulo
dos. Estos valores fueron comparados no solo entre ellos, sino también con los
obtenidos por laregla de las mezclas (tabla 4.4).

Tabla 4.4: Densidad HDPE-bagazo

densidad 1 densidad 2 regla de las
% de fibra (g/em?) (@/cm?) mezclas * (g/cm°)
0 0,96 + 0.01 0,954+ 0.001 0,950
10% 0,97+ 0.01 0,980+ 0.010 0,978
20% 1,01+ 0.01 1,020+ 0.008 1,008
30% 1,04+ 0.01 1,053+ 0.001 1,039

*Densidad del bagazo: 1.33 g/cm?® (C. N. Zérate y colaboradores, 2002)

Como puede observarse, a medida que aumenta el porcentaje de fibra en el
compuesto, mayor es la densidad del mismo para ambas mediciones. Sin embargo, este
aumento no es elevado, y la densidad del material se mantiene en valores bajos. En la
figura 4.4 pueden observarse graficados los valores anteriores, junto a aquellos que
tendria un compuesto de HDPE-fibra de vidrio tipo E (2.55 g/lcm®), calculados por la

regla de las mezclas.
Figura 4.4 Densidad HDPE-bagazo
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Puede decirse entonces que los vaores de densidades hallados por ambos
métodos cumplen bien con aquellos obtenidos por la regla de las mezclas, siendo
mejores a bajos porcentgjes los obtenidos por picnometria, y a altos porcentajes los
obtenidos por € otro méodo. Ademés, puede observarse que para todas las
concentraciones de fibras, las densidades de los compuestos con refuerzo de bagazo son
marcadamente menores a las obtenidas paralos compuestos con fibrade vidrio tipo E.

4.2.2 Compuesto HDPE-cascara de maiz

El refuerzo utilizado en estos materiales se presentaba de dos formas distintas:
pulpado y sin pulpar. Los valores hallados se encuentran en latabla 4.5, junto aaquellos
obtenidos por la regla de las mezclas. Como puede observarse, a igual que para los
compuestos reforzados con bagazo, la densidad también aumenta conforme aumenta el
porcentge de refuerzo.

Tabla4.5: Densidad compuestos HDPE-maiz; HDPE-maiz pul pado

sin pulpar pulpado regla de las
% de densidad 1 densidad 2 densidad 1 densidad 2 mech%s
fibra (g/em’) (g/em’) (g/em’) (@/em’) (gem’)
0 0,96 + 0.01 0,954 £ 0.001 0,96 £ 0.01 0,954+ 0.001 0,950
10% 0,97 £0.01 0,960 £0.010 0,98 +0.01 0,982+ 0.006 0,976
20% 1,00 £ 0.01 1,014 £ 0.002 1,00£0.01 1,010 £ 0.010 1,003
30% 1,04 £0.01 1,043 £ 0.009 1,03+£0.01 1,041+ 0.003 1,032

En este caso, € valor de la densidad de la cascara de maiz utilizado fue e valor
promedio de todos los diferentes tipos de maiz entero existentes, (1.29 g/cm®; A. C.
Billeb, 2001), ya que € requerido no se encontrd en bibliografia. Esto introdujo un error
a tener en cuenta en los valores tedricos calculados por la regla de las mezclas. En las
figuras 4.5 A y B se observan graficados los valores de la tabla 4.4.

Figura 4.5: Densidad compuestos. A) HDPE-maiz; B) HDPE-maiz pul pado
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B) Cascara de maiz pulpado
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Puede observarse en estos

gréficos que las densidades obtenidas son

aproximadamente iguales para ambos tipos de muestras, lo que indicaria una buena
homogeneidad del refuerzo tratado mecanicamente y sin tratar. Ademés, ain con €
error que trae la utilizacion de la densidad del maiz para la cascara de maiz, en ambos
casos la regla de las mezclas gjusta bastante bien a los valores obtenidos.

En la figura 4.6 fueron graficadas nuevamente las densidades obtenidas por
picnometria para los materiales con céscara de maiz como refuerzo, junto a aquellos que
tendria un compuesto de HDPE-fibra de vidrio tipo E, y junto a los vaores de la

densidad 2 de los compuestos HDPE-bagazo.

Figura 4.6: Densidad de | as compuestos con refuerzo de cascara de maiz
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De este grafico puede decirse que, a igua que para @ bagazo, los compuestos
con céscara de maiz como refuerzo presentan una densidad considerablemente menor a
los materiales con fibra de vidrio. Ademés, puede decirse que en el caso de la cascara de
maiz, la densidad final obtenida es aln algo menor que para el caso de los compuestos
reforzados con bagazo.
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4.2.3 Compuestos hibridos

En este caso se midié la densidad de los compuestos con diferentes
combinaciones porcentuales de bagazo pulpado, cascara de maiz y cascara de maiz
pulpado. Las muestras trabajadas fueron las siguientes:

10% céscara de maiz-20% bagazo pulpado

20% céascara de maiz-10% bagazo pulpado

10% céscara de maiz pulpado-20% bagazo pulpado

20% céascara de maiz pulpado-10% bagazo pulpado

10% céscara de maiz-20% céascara de maiz pulpado

20% céascara de maiz-10% céascara de maiz pulpado

10% céscara de maiz-10% bagazo pulpado-10% cascara de maiz pulpado

En la tabla 4.6 se observan los valores obtenidos para las dos mediciones de
densidad, graficados en la figura 4.7 junto a los calculados por la regla de las mezclas.
Ademés, se anexaron a la tabla aguellos valores medidos para los compuestos con 30%
de bagazo, 30% de céscara de maiz y 30% de cascara de maiz pulpado, de manera de
poder compararlos con aquellos medidos para los compuestos.

Tabla 4.6: densidad de los compuestos hibridos

Densidad 1 Densidad 2
Muestra (g/lcms) (g/lcmsz)
30% M 1,04 £0.01 1,043 + 0.009
30% B 1,04 £0.01 1,052 + 0.001
30% MP 1,03 +£0.01 1,041 + 0.003
10% M-20% BP 1,04 £0.01 1,049 + 0.001
20% M-10% BP 1,04 £0.01 1,048 + 0.001
10% MP-20% BP 1,02 £ 0.03 1,039 + 0.001
20% MP-10% BP 1,04 £0.01 1,039 + 0.008
10% M-20% MP 1,04 £0.01 1,040 + 0.005
20% M-10% MP 1,03 +£0.01 1,038 + 0.005

De esta tabla puede notarse que para € caso de la densidad medida por
picnometria el agregado de cascara de maiz a los compuestos de bagazo disminuye su
densidad; mientras que el agregado de bagazo a los compuestos con cascara de maiz no
la altera significativamente en el caso del refuerzo pulpado, pero si 1o hace en el caso
del no pulpado.

En el gréafico 4.7 es posible observar que para el caso de los compuestos hibridos
cascara de maiz-bagazo, los valores obtenidos por el primer método se gjustan mejor a
los calculados por la regla de las mezclas, en comparacion con los medidos por
picnometria. Lo contrario ocurre con los hibridos cascara de maiz pulpado-bagazo y
cascara de maiz-cascara de maiz pulpado, mientras que para € compuesto con 10% de
cadatipo de fibra ambos métodos ajustan bien.
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Figura 4.7: Densidad de | as compuestos hibridos
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Debe tenerse en cuenta que algunos de los valores medidos presentan errores
importantes, los cuales pueden deberse principalmente a las fuentes de error expuestas
en latabla4.7.

Tabla4.7: fuentes de error en | as mediciones de densidad

Densidad 1 (mediciones) Densidad 2 (picnometria)

las dimensiones de la
muestra pueden no ser
exactas y/o parejas

burbujas de aire en el agua,
dentro del picnémetro

irregularidades en las
superficies, no tenidas en
cuenta por este método

errores sistematicos en las
mediciones de las
dimensiones y el peso

mal secado del picnémetro
antes del pesado

errores sistematicos en las
mediciones del peso

Debido a esto, existen valores medidos por ambos métodos que difieren mucho
uno del otro, o presentan alta dispersion. Estos son los casos de los valores encontrados
para los hibridos 20%M P-10%BP y 20%M-10%MP obtenidos por el méodo 1, donde
en el primer caso e valor final se encuentra cercano a calculado por la regla de las
mezclas, aunque la dispersion encontrada es elevada; y el segundo caso donde e valor
encontrado es chico en comparacion con €l tedrico y el calculado por picnometria.

4.3 Calorimetria

Se realizaron corridas de DSC para muestras con 20% de cascara de maiz, 20%
de céscara de maiz pulpado y 20% de bagazo pul pado, de manera de obtener |os valores
de AHss6n Y porcentgje de cristalinidad para € material ya moldeado. Debido a la
presencia de las fibras, los valores obtenidos luego de la integracion de los graficos
debieron ser corregidos, teniendo en cuenta el porcentgje de polimero y el de fibras
presentes en las muestras. Los resultados se encuentran en la tabla 4.8, junto a aquellos
calculados parael HDPE:
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Tabla4.8: Valores obtenidos por calorimetria

Muestra AHgsion (3/9) | AH tusion corregido (3/9) | % de cristalinidad
HDPE 207 +8 207 +8 71% £ 3
20% céscara de maiz 173 216 74%
20% cascara de maiz pulpado 171 214 73%
20% bagazo pulpado 179 224 76%

Puede decirse entonces que existe un aparente aumento en la cristalinidad del
HDPE a encontrarse como matriz del compuesto, en comparacion con los vaores
obtenidos para el polimero solo. Sin embargo, estos valores se encuentran todos dentro
del mismo orden, por o que no se esperaria una gran influencia en las propiedades
finales.

4.4 Absorcion de agua

4.4.1 HDPE

Se midieron los valores de absorcion de agua para las muestras de HDPE,
siguiendo la técnica detallada en el capitulo dos. Los valores obtenidos para las
muestras de HDPE se encuentran graficados en lafigura4.8.

Figura 4.8:; absorcién de agua del HDPE
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Puede observarse que los valores medidos presentan una alta dispersion, ademés
de gque se encuentran siempre dentro de un intervalo muy bajo de absorcién (entre 0 y
0.065). Debido a esto es posible considerar que la retencion de agua por parte del HDPE
es despreciable, resultado |6gico dada la naturaleza hidrofdbica del material.

4.4.2 Compuestos H DPE-bagazo; HDPE-cascara de maiz

Al incorporar fibras lignoceluldsicas al polietileno, su naturaleza hidrofilica
genera que el compuesto final presente una mayor afinidad por el agua. Debido a esto se
realizaron mediciones de absorcién para los compuestos de HDPE-bagazo pulpado y
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HDPE-céscara de maiz (pulpado y sin pulpar), con € fin de observar e comportamiento
de los materiales sometidos a inmersion. Los valores encontrados se muestran en las
figuras 4.9 y 4.10, donde también se aprecian los méximos alcanzados luego de 40 dias
de exposicion al agua.

Figura 4.9: Absorcién de agua del HDPE-bagazo
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Figura4.10: Absorcion de agua de A) HDPE-cascara de maiz; B) HDPE-cascara de maiz pul pado

Al HDFPE-Cascara de maiz
5]
v 10% 0 20% 4 30%
5 -
4,37
4 ] 1
=3 I [
21 IHH }
F 3 P 11,30
1 ¥ K [} [ L]
? EEE " = ¥ = =044
I:I T T "
u] 200 410 = ]u] 800 1000 1200

tiempo {(horas)




Capitulo 1V: Resultados y discusion

E) HOPE-Cascara de maiz pulpade
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Es posible distinguir que la cantidad de agua absorbida por los compuestos
depende del tiempo, del tipo de fibra, del trabajado previo de las mismas (pulpado y sin
pulpar) y de la cantidad porcentual presente en el material. De esta forma, es posible
realizar las siguientes observaciones:

La absorcién porcentual de agua por parte de todas |as muestras aumenta
con e tiempo de inmersion, tendiendo a llegar a un valor constante de M%. Dicho
valor depende no solo del tipo de fibra, sno también de la cantidad porcentual de las
mismas presente en el compuesto.

La cantidad final de agua absorbida por los compuestos con refuerzo de
cascara de maiz (pulpado y sin pulpar) es notoriamente mayor que la absorbida por
aquellos con fibras de bagazo. Esto puede entenderse dado la diferencia existente en el
porcentgje de celulosa y hemicelulosa de ambos refuerzos, de manera que aquel con
mayor cantidad de estos constituyentes (en este caso, la cascara de maiz) es d que mas
agua retiene. Ademéas, en el caso del bagazo el porcentge de lignina presente es alto
(tabla 4.3), por lo que la fibra se ve constituida por un componente que actlia como un
adante natural, y que termina influyendo en la cantidad de agua absorbida por €
compuesto (L. Zhou y colaboradores, 2007). Estos resultados concuerdan con lo
observado en € andlisis visual, donde d bagazo present6 un menor nimero de
ampollas.

Comparando los compuestos HDPE-céascara de maiz pulpado con los
HDPE-cascara de maiz sin pulpar (figura 4.10), puede distinguirse que su
comportamiento durante la exposicion a agua es muy similar para bajos porcentajes de
fibras, aunque se observa una variacion importante a medida que la cantidad de refuerzo
se incrementa. Incluso, para € caso de 30% de cascara, € vaor absorbido para €l
refuerzo sin pulpar presenta una diferencia mayor a 2% comparado con € refuerzo
pulpado, demostrando que para atos porcentges la influencia del tamafio en la
absorcién es mucho mayor que la influencia del tipo de refuerzo. Esto puede explicarse
por la mayor homogeneidad y menor tamafio de la fibra previamente pulpada, 1o que
genera no solo una meior distribucion del refuerzo en el seno y superficie de la probeta,
sino que también diminuye la probabilidad de encontrar grandes cantidades de éste
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constituyente en el &rea expuesta al agua, y aumenta también |as posibilidades de que se
encuentre bien encapsulado por €l polietileno.

Ademés, es posible decir que un ato porcentgje de refuerzo agregado
sumado ala heterogeneidad de la cascara de maiz sin pulpar, puede generar un aumento
en la cantidad de huecos dentro de las muestras, los cuales facilitan la absorcion de agua
por parte de las fibras que se encuentran en el seno de las mismas. Sin embargo, dados
los resultados encontrados para las densidades del refuerzo previamente tratado y sin
tratar, no parece existir diferencias importantes entre ambos materiales.

Es distinguible también un claro aumento de M% cuanto mayor es el
porcentge de fibras presentes en el material. Incluso es posible notar que la diferencia
entre la absorcion final de los compuestos con un 10% y un 20% de refuerzo es menor
que la diferencia entre aquellos con un 20% y un 30%. Podria pensarse entonces que €
mayor porcentagje de agua absorbido por las muestras no solo se debe a aumento del
constituyente hidrofilico, sino que también pueden estar influyendo factores como la
mayor probabilidad de encontrar fibras en la superficie de las muestras, y la posibilidad
de que a su vez se encuentren aglomeradas (dado su tamafio y formairregular). De esta
forma, la restriccion a hincharse que presentan los refuerzos (o aglomerados de
refuerzo) que se encuentran en la supeficie de las muestras es menor que la que
presentan las que se encuentran en €l seno de las mismas, dependiendo asi M% de la
cantidad de fibras en el &rea expuesta. Esto explicaria también la mayor variabilidad
observada para aquellos compuestos con altos porcentajes de refuerzo (N. E.
Marcovich, 1999).

Otro posible factor es la cantidad de agente compatibilizador agregado a
las muestras, cuyo valor porcentual en peso fue de 5% para todos los casos. Como se
observa en lafigura4.11, a interactuar con el agente, la absorcidn de agua por parte de
las fibras se ve limitada De esta forma, a aumentar € porcentaje de refuerzo
manteniendo constante el porcentgje de compatibilizador, existird una menor cantidad
de fibras imposibilitadas de interactuar con el agua (M. Tgjvidi, G. Ebrahimi, 2002; H.
Y ang, 2006), lo que se traduce en una mayor absorcion.

Figura 4.11: Interaccion fibra-agente compatibili zador

Fibra lignoceluldsica
hidrofilica
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4.4.3 Compuestos hibridos

En los gréficos siguientes pueden observarse los resultados obtenidos para la
absorcion de agua de los compuestos hibridos estudiados, cuyas composiciones fueron
citadas en el punto 4.2.3.

Figura 4.12: Absorcién hibridos de HDPE con fibras de A) Cascara de maiz/bagazo; B) Céscarade maiz
pul pado/céascara de maiz; C) Cascara de maiz pul pado/bagazo; D) Céscara de maiz/bagazol/céscara de

maiz pul pado
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Puede observarse que a remplazar parte de la cascara de maiz (M) por bagazo
(B) o céscara de maiz pulpado (MP) la absorcion de agua en € compuesto disminuyo,
siendo el valor final encontrado menor para el caso donde se agrega bagazo que para el
caso donde s agrega céscara de maiz pulpado (figuras4.12 A y B). De forma similar, a
agregar cascara sin pulpar a los compuestos con bagazo o con de cascara de maiz
pulpado, la cantidad de M% aumenta aungue en menor proporcion (figuras 4.12 A-B).
Esto confirma entonces la influencia sobre la cantidad de agua absorbida por €
compuesto tanto de las distintas proporciones de celulosa y hemicelulosa de |as fibras,
como de las caracteristicas morfol gicas de las mismas.

Delafigura4.12 C, puede observarse que el reemplazo de 10% de bagazo en el
compuesto con cascara de maiz pulpado no varia significativamente e valor de M%, asi
como tampoco la sustitucion de 10% de céscara de maiz pulpado a una muestra con
bagazo. En ambos casos se estan comparando los valores obtenidos para los hibridos,
con aquellos encontrados para las probetas con 30% del refuerzo que se encuentra en
mayor porcentaje. De la figura 4.12 D puede observarse que la absorcion final
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encontrada para las muestras con 10% de cada uno de los refuerzos presenta valores
cercanos a los hallados para | os refuerzos pul pados (bagazo pulpado y maiz pulpado), lo
que puede deberse a que en este caso una mayor proporcion del refuerzo utilizado
(20%) se encontraba trabajado mecanicamente.

De estos dos resultados puede inferirse entonces que lainfluencia del tamafio del
refuerzo se presenté como mas significativa que € tipo de refuerzo en si

4.4.4 Célculo de los coeficientes de difusion

Mediante la formula 2.12 fueron calculados los coeficientes de difusiéon paralos
compuestos reforzedos con céscara de maiz (pulpado y sin pulpar) y con bagazo, en
funcién del porcentaje de fibras agregado al HDPE (tabla 4.8, figura4.13). Es necesario
recalcar que € valor encontrado es fuertemente dependiente de la maxima absorcion
relativa de agua en equilibrio (M %), de manera que es muy importante que las
muestras Ileguen a dicho valor para poder cacular correctamente el coeficiente de
difusion.

Tabla 4.8: coeficientes de difusion

Céscara de Céscara de maiz Bagazo
maiz (cm?/seg.) pulpado (cm?/seg.) (cm®/seg.)
10% 1,20 E-07 1,05 E-07 4,98 E-08
20% 8,29 E-08 8,67 E-08 5,41 E-08
30% 4,03 E-08 5,25 E-08 5,02 E-08

Puede observarse que para los casos con cascara de maiz € valor de Dt
disminuye a medida que aumenta el porcentgje de fibras en el compuesto, mientras que
en el cao del bagazo los vaores encontrados se pueden suponer practicamente
constantes. Estos resultados son distintos a los esperados, dado que d aumentar la
cantidad de congtituyente hidrofilico, se esperariaun aumento en el valor del coeficiente
de difusion.

Figura 4.13. Cosficientes de difusion
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Sin embargo, esta observacion podria justificarse suponiendo que la polaridad de
los grupos presentes en la celulosa y la hemicelulosa funcionan como puntos de
“anclaje” para las moléculas de agua. De esta forma, los enlaces tipo puente de
hidrogeno formados estarian limitando la difusion del agua en los compuestos,
observéndose por esto un menor valor de difusén cuanto mayor es el porcentgje de
fibras. Estas observaciones fueron discutidas por varios autores, con €l fin de justificar
el comportamiento de las moléculas de agua en los sistemas polares (N. E. Marcovich y
colaboradores, 1999). Finalmente, es posible agregar que el menor efecto manifestado
en el bagazo puede deberse a su menor higroscopicidad.

Es necesario aclarar que si bien los resultados obtenidos pudieron ser entendidos
y justificados, existen algunos puntos a tener en cuenta que pueden estar distorsionando
los valores finales y llevando a posibles errores. Entre ellos se destaca la posibilidad de
que en € tiempo total de medicion no se haya llegado a valor méximo de absorcién, de
manera que se trabajo con un valor equivocado; asi como también la posibilidad de que
no se estén cumpliendo las condiciones impuestas para la correcta utilizacion de la
ecuacion, es decir, que los efectos de borde no puedan ser despreciados.

4.5 Microscopia electrénica de barrido

4.5.1 Analisis superficial

Se realizaron micrografias de la superficie de fractura de las probetas ensayadas
aimpacto, para los tres tipos de refuerzo. En la figura 4.14 pueden observarse aquellas
obtenidas para un aumento de 20x.
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Figura4.14: Micrografias 20x, A) 10% céascara de maiz; B) 30% céscara de maiz; C) 10% cascara de
maiz pulpado; D) 30% cascara de maiz pul pado; E) 10% bagazo F) 30% bagazo

Puede observarse que las micrografias obtenidas presentan superficies
indicativas de que € tipo de fractura que se produce es fragil (principamente en el caso
de la cadscara de maiz). Ademas, en ellas es posble distinguir que las muestras con
bagazo (figuras 4.14 E-F) presentan unamejor dispersion de las fibras que aquellas que
presentan como refuerzo cascara de maiz (figuras 4.14 A-B-C-D).

En estas micrografias puede notarse ademés que a medida que aumenta €l
porcentaje de fibras, la superficie de fractura se vuelve més irregular; con mayor
cantidad de huecos y defectos provenientes del refuerzo desprendido o arrancado
(principalmente para altos porcentgjes). Mediante estas figuras es posible distinguir
también que las superficies de fractura para los dos tipos de fibras son distintas, ya que
en el caso de la cascara de maiz (pulpado y sin pulpar) el tamafio de las imperfecciones
es més importante que en €l caso del bagazo, donde se observan pequefios agujeros en la
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superficie. Esto puede deberse entonces no solo a las diferentes dimensiones que
presentan ambos tipos de fibras y a los distintos valores de la relacion de esbeltez, sino
gue también puede atribuirse a la posibilidad de que estén actuando diferentes
mecanismos de fala. Es decir, en e caso del maiz la presencia de grandes huecos
estaria indicando un “despegado” de los refuerzos debido a una posible baja adhesion,
sin estar produciéndose un posterior arranque de los mismos. Incluso puede pensarse en
una adhesion incompleta causado por un mojado pobre, a causa de la tendencia de este
refuerzo a mantener una forma enrollada. Esto puede comprobarse también por la
presencia de pequefios espacios (gaps) entre las fibras y lamatriz (figura 4.15).

Figura 4.15: gaps en los compuestos HDPE-cascara de maiz (pulpado y sin pul par)

En cambio para € bagazo, si bien también puede existir una baja adhesién que
lleva a la desunién del refuerzo (se observan muchas irregularidades), los pequefios
huecos que se observan en las figuras 14-E y 14-F se deben a un mecanismo de
arrangque (pull-out) de las fibras en la matriz. Esto se comprobd al observar fibras
limpias en direccion perpendicular ala superficie de fractura (figura 4.16).

Figura 4.16: Fibras de bagazo limpias, perpendicul ares ala superficie de fractura

ol = R i = = TS

Sin embargo en este Ultimo caso, es necesario también tener en cuenta no sdlo la
posibilidad de que las fibras se rompan durante el arrancado (como se explica méas
adelante), sino también la influencia de la orientacion de las fibras, dada su mayor
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relacion de esbeltez. Es decir, las fibras perpendiculares a la superficie de fractura serén
despegadas y arrancadas de la matriz, generandose una mayor energia de impacto;
mientras que aquellas orientadas de forma paradela a la superficie solamente seran
desunidas, sendo entonces menor la energia absorbida.

Mediante las fotos obtenidas por micrografia fue posible también observar la
presencia de algunos aglomerados de bagazo (en algunos casos impregnados en
polimero), principalmente en las muestras con 30% de refuerzo, y un menor nimero de
aglomerados de cascara de maiz, generalmente para e compuesto con € refuerzo sin
pulpar (figura 4.17). También es posible notar que s bien en ambas micrografias los
huecos y |as irregularidades encontradas son muchas, la presencia de grandes huecos en
aquellos con 20% de cascara de maiz y 10% de bagazo, es mayor que en aquellas con
los porcentajes invertidos (figura4.18).

Figura4.17: Aglomerados de A) Céscara de maiz; B) Bagazo

XioB, 1860w

Figura4.18: Microscopias 20x A) compuesto 20% bagazo-10% cascara de maiz; B) compuesto
10% bagazo-20% céscara de maiz

Estos resultados sumados a la posible menor adhesién o adhesion incompleta de
la cascara de maiz, estarian indicando la formacion de aglomerados para ambos
refuerzos; los cuales se desprenderian en el caso del maiz, y lo harian parcialmente en €l
caso del bagazo.
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4.5.2 Interfase: interaccion matriz-refuerzo

En las superficies de fractura anteriores se puede observar un alto porcentgje de
huecos, asi como también una mayor irregularidad superficial conforme mayor es €
porcentge de fibras presente. Esto se tom6 como un indicativo del “despegado” de las
fibras respecto a la matriz, aunque en e caso del bagazo se encontré también un
segundo mecanismo de pull-out de las fibras. Sin embargo, para estos Ultimos
compuestos se pudo ademés observar a mayores aumentos la presencia de fibras
fracturadas (figura 4.19). Debido a esto puede concluirse que en agunos casos existe
una mejor adhesion del bagazo a la matriz comparado con la cascara de maiz, por lo
cual las fibras se rompen a ser despegadas.

Figura 4.19: Micrografias de lafractura del bagazo, A) 30% de bagazo, 200x; B) 20% de bagazo, 400x

Es posible agregar que como la lignina es considerada la responsable directa de
la dureza estructural de las paredes celulares (E. O. Afoakwa, S. Sefa-Dedeh, 2001; W.
Gindl y colaboradores, 2002 y 2004), podria pensarse que € mayor porcentagje de este
constituyente en el bagazo es una de las razones por la cua se produce la fractura de
este refuerzo antes del desprendimiento.

Finalmente, es necesario aclarar que s bien podria pensarse que € mayor
porcentgje de lignina que presenta el bagazo (tabla 4.3) es una razon de la mejor
adherencia que éste presenta (dada la naturaleza hidrofébica de este polimero podria
existir una mejor interaccion con la matriz), esto no es cierto ya que como la lignina se
encuentra entre las macromoléculas de celulosa 'y hemicelulosa, la aproximacion de los
grupos polares no ocurre (B. Bax, 2008).

4.5.4 I nfluencia del agua en los compuestos

Se observaron en el SEM muestras sumergidas durante ochenta dias en agua, de
manera de poder identificar su influencia sobre los compuestos. En la figura 4.20
pueden observarse dos muestras con cascara de maiz, y en la 4.21 dos muestras con
bagazo, en ambos casos una sin haber estado sumergida y otra expuesta a agua. En
ellas puede observarse la degradacion del refuerzo, y aunque podria esperarse un
deterioro en la interfase refuerzo-matriz, esto no es apreciable en las micrografias. Sin
embargo, en € caso de la cascara de maiz puede observarse que ésta se encuentra alin
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mas contraida en sl misma luego de la exposicion a agua, lo que finalmente puede estar
afectando a su interaccion con el polimero.

Figura4.20: Micrografias de las muestras A) Compuesto HDPE-20% céscara de maiz sin exposicion a

Figura 4.21: Micrografias de las muestras A) Hibrido cascara de maiz-bazazo sin exposicion d agua; B)
Compuesto HDPE-20% bagazo sumergido 80 dias en ag

i

15k X188 1508k

4.6 Propiedades a impacto

Se realizaron ensayos de impacto tipo Charpy a temperatura ambiente, utilizando
una velocidad de impacto de 1 m/s y una masa de 28.6 Kg. (14.3 joules).Como se
explicod en e capitulo dos, la distancia entre apoyos utilizada fue de 7.4 cm., y las
muestras presentaban una entalla de 12,5 % del ancho de la muestra.

Los resultados de fuerza y desplazamiento obtenidos fueron graficados, de
manera de poder integrar €l area bajo la curva obtenida y conocer asi las energias
implicadas. Dado que las dimensiones de las muestras fueron las mismas en todos los
casos, los valores encontrados no fueron divididos por el espesor. Debido a esto, los
datos se presentan en unidades de mJ. (Newton , milimetro).

En lafigura 4.22 se observa un esquema de los resultados obtenidos para todas
las muestras ensayadas.
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Figura 4.22: Fractograma genérico
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Como puede observarse, el tipo de fractura que se produce es frégil, de manera
tal que la energia total utilizada para romper las muestras no puede ser dividida en
iniciacion y propagacion. Por estarazdn, los valores evaluados y comparados fueron los
correspondientes a la energia total utilizada para romper la muestra.

4.5.1 Influencia del porcentaie de fibras

4.5.1.1 Compuestos HDPE-bagazo/ HDPE-cascara de maiz

Se ensayaron seis probetas por muestra, obteniéndose en todos los casos
resultados similares. En la figura 4.23 pueden observarse los fractogramas obtenidos
para el caso de la cascara de maiz, obteniéndose graficos similares para los casos con €
mismo refuerzo pulpado, y para el caso del bagazo.

Figura 4.23: Fractogramas para los compuestos HDPE-cascara de maiz
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Como puede observarse e ruido presente en el ensayo es bastante importante,
por lo que no fue poshble distinguir diferencias significativas en la energia méxima
acanzada. Sin embargo fue posble identificar diferencias importantes en el érea bajo
las curvas obtenidas, variando la misma conforme aumenta el porcentaje de fibras en los
COMPUESLOS.

Los valores obtenidos luego de la integracion de los fractogramas se encuentran
en latabla 4.8, y fueron graficados en lafigura 4.24 (energiatotal absorbida vs tipo de
fibra, paralos diferentes porcentajes en peso del refuerzo en el compuesto).

Tabla4.8: Energiatotal absorbidaparala fractura

Cascara de Cascara de maiz
Porcentaje maiz (mJ.) Bagazo (mJ.) pulpado (mJ.)
0% 187 £10 187 £10 187 +10
10% 136 +25 148 +19 137 £12
20% 127 £14 132 +25 127 +17
30% 104 +7 135 +13 118 +20

Figura 4.24: Energiatotal absorbida paralafractura
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Es necesario tener en cuenta que los vaores encontrados presentaron una
dispersion bastante elevada, 1o que puede deberse al ruido encontrado en el ensayo. Sin
embargo, es posible notar que para los tres tipos de refuerzo la energia total absorbida
en el impacto disminuye a medida que aumenta el porcentaje de fibras en las muestras, a
excepcion del bagazo en donde para 30% de fibras € valor promedio obtenido es
levemente superior d de 20% (diferencia précticamente despreciable dado e error
encontrado).

En todos los casos fue posible observar que la energia de impacto para el HDPE
fue mayor que para todos los compuestos. Esto puede entenderse por la mayor rigidez
que presentan las fibras en comparacion con el polietileno, de manera que a presentar
un mayor médulo de Young su deformacion sera menor, y consecuentemente la energia
absorbida en € impacto también lo sera
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La disminucion de la resistencia dentro de un mismo tipo de compuesto puede
justificarse debido a aumento de la interfase matriz-refuerzo, la cual debido a su baja
adhesién genera habitualmente una disminucion en la energia de iniciacion consumida
en e impacto. Esto tendra una influencia directa en la energia total consumida en el
proceso, debido a que en estos casos no se observaron mecanismos de propagacion que
contribuyan a aumentar laresistenciaal impacto (figura4.22).

S bien en muchos trabgos se han encontrado mejoras en las propiedades a
impacto por el agregado de un agente compatibilizador que mejore la interfase matriz-
refuerzo, la tendencia negativa sigue presentandose. Esto se debe a que la eficacia del
mismo se encuentra fuertemente relacionada con el porcentaje agregado, asi como
también por su peso molecular M,, (A. K. Bledzki, O. Faruk, 2004; H. Yang y
colaboradores, 2006; H. Kim y colaboradores, 2007). En este caso, el hecho de que se
haya agregado a todas las muestras una cantidad constante de agente compatibilizador,
independiente de la cantidad de fibras presentes en las mismas, puede estar influyendo
directamente en la disminucion de la energia de impacto a medida que aumenta €l
porcentaje de fibras presente.

Dados entonces los valores encontrados, puede decirse que los compuestos
reforzados con bagazo son los que presentan € mejor comportamiento, en comparacion
con aquellos con céscara de maiz y cascara de maiz pulpado. Incluso, a pesar de que
existen mayores diferencias en la variabilidad encontrada (tabla 4.8), las muestras con
20% y 30% de refuerzo presentan una energia de impacto muy similar. Estos resultados
pueden atribuirse a la mejor adhesién que presenta el bagazo en comparacion con la de
la cascara de maiz (figura 4.17 B, se observan las fibras de bagazo en contacto con la
matriz) asi como también por su mayor relacién de esbeltez, por lo que la transferencia
de carga desde lamatriz al refuerzo es més efectiva.

Se han encontrado publicaciones en donde e comportamiento a impacto de
muestras sin entallar de PP-bagazo, presentan una tendencia inversa a la encontrada en
este trabgo (M. Jane y colaboradores, 2002; Y. Cao y colaboradores, 2006). Si bien las
diferencias existentes son remarcables, estos resultados junto a los expuestos
anteriormente estarian posicionando a bagazo como una buena variable para €
reemplazo de lafibra de vidrio en algunas aplicaciones industriales.

Finamente podemos decir que para € caso de la cascara de maiz puede
observarse que para bajos porcentgjes el comportamiento de las muestras con refuerzo
pulpado y sin pulpar es muy similar, aunque se evidencia en ambos una ata
variabilidad. En cambio, para aguellas con 30% de fibras existe una diferencia
significativa, de forma tal que el compuesto con cascara de maiz previamente molida
requiere de mayor energia para su ruptura. Estos resultados indican entonces que €l
tamafio del refuerzo influye en la resistencia a impacto, y que una disminucion en el
mismo mejoraria los resultados para altos porcentajes. Resultados similares encontro J.
L. Julson (2004) para diferentes tipos de fibras y tamarios de mala. Esto puede deberse
en parte a una distribucion més eficiente del refuerzo, lo que aumentaria levemente la
dificultad para avanzar de la fisura, asi como también a una mayor relacion de esbeltez
del refuerzo previamente molido. Otro factor que puede estar influyendo es la mayor
probabilidad de encontrar un peor mojado de las fibras por parte del HDPE, conforme
aumenta su tamafio y su porcentgje en el compuesto. Es decir, dada la estructura
envolvente de esta fibra, puede pensarse que para e caso sin pulpar existen zonas dentro
del compuesto donde € mojado del refuerzo por d HDPE es més dificil, lo que
aumentaria la probabilidad de encontrar “espacios’ entre € refuerzo y la matriz.
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4.5.1.2 Compuestos hibridos H DPE-bagazo/cascara de maiz

En latabla 4.9 se encuentran los resultados obtenidos en los ensayos de impacto
para los compuestos hibridos, graficados luego en la figura 4.25.

Tabla 4.9: Energia de impacto para compuestos hibridos

| Muestra ||Energia (mJ.) | Muestra

|| Energia (mJ.)

| Muestra || Energia (mJ.)

[ 30% M || 104 +7 | 30% MP

|| 118 +20

[ 30% M || 104 +7

[ 20% MP-10% B || 104 +12

[ 1006 M-20% B || 125 +11

[ 100 MP-20% B || 116 +11

[ 100 M-209% MP || 109 +15

|
|
[ 20% M-10% B || 107 +8 |
|
|

[ 30% B || 135 +13 [ 30% B

|| 135 +13

|
|
| | 20% M-10% MP | 103 +3
|
|

[ 30% MP || 118 +20

M= cascara de maiz
B= Bagazo
MP= céscara de maiz pulpado

Figura 4.25: Energiatotal absorbida paralafractura
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Hibrido céscara de maiz-bagazo: puede observarse que a medida que la céscara
de maiz es reemplazada por el bagazo, la energiatotd absorbida en el ensayo de
impacto aumenta, pero siempre a valores menores al correspondiente a 30% de
bagazo. Estos resultados concuerdan con los halados en el punto 4.5.1.1, donde
la mayor adhesion de este Ultimo refuerzo en comparacion con el de maiz y su
mayor relacion de esheltez, le proporcionan mejores propiedades finales a
compuesto.

Hibrido cascara de maiz pulpado-bagazo: en este caso se observa una
disminucion importante en las propiedades del hibrido 20% MP-10% B,
resultado contrario a esperado. Al observar la micrografia de la superficie de
fractura (figura 4.26), pueden observarse varios huecos e imperfecciones, lo que
edaria indicando una menor adhesion entre e refuerzo y la matriz (y
consecuentemente una menor energia de fractura). Esto puede deberse a una
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mala interaccion entre ambos refuerzos pulpados, |0 que puede estar generando
una ineficiente distribucidn tanto del refuerzo como del agente compatibilizador.

Figura4.26: Micrografia compuesto hibrido 20% MP-10%

Hibrido céscara de maiz-cascara de maiz pulpado: en este caso se produce un
aumento en la energia absorbida conforme aumenta € porcentaje de fibras a las
cuales se les realizo € proceso de pulpado, a excepcion del compuesto 20% M-
10%MP donde se produce una disminucién de 1 mJ. (despreciable dada la
variabilidad existente). Estos resultados indican un mejor rendimiento conforme
disminuye el tamario del refuerzo, lo que puede deberse a un mejor mojado de la
fibray una distribucién mas eficiente del refuerzo molido.

4.5.2 Influencia del agua absorbida

4.5.2.1 Compuestos HDPE-bagazo/ HDPE-cascara de maiz

Se ensayaron las muestras aimpacto a los veinte dias, a los cuarenta dias y a los
ochenta dias de estar sumergidas en agua. Los resultados obtenidos se muestran en la
tabla 4.10 para los compuestos reforzados con bagazo, 4.11 para aquellos con cascara de
maiz, y 4.12 para los que tienen céscara de maiz pulpado. Ademés, dichos valores
fueron graficados en lasfiguras 4.27, 4.28, 4.29 respectivamente.

Tabla 4.10: Influencia del agua en la energia de impacto para el HDPE-bagazo

Porcentaje | Cero dias (mJ.) | 20 dias (mJ.) | 40 dias (mJ.) | 80 dias (mJ.)
10% | 148 +19 | 136 +16 1134 47 | 168 45
20% | 132 +25 117 2 14123 | 143 47 |
30% | 135 +13 11253 12316 | 128 7 |
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Figura 4.27: HDPE-bagazo
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Tabla4.11: Influencia ddl agua en la energia de impacto para el HDPE-céscara de maiz

Porcentaje | Cero dias (mJ.) | 20 dias (mJ.) | 40 dias (mJ.) | 80 dias (mJ.)
10% | 136 £25 109 16 122 +7 159 +21
20% | 127 £14 117 5 117 £14 168 +1
30% | 104 £7 99 +8 127 +10 174 £25
Figura 4.28: HDPE-cascarade maiz
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Tabla4.12: Influencia del agua en la energiade impacto para e HDPE-cascara de maiz pul pado

Porcentaje
10%
20%
30%

Cero dias (mJ.) | 20 dias (mJ.) | 40 dias (mJ.) | 80 dias (mJ.)

137 +12
127 +17
118 +20

116 +11
113 +19
101 +30

130 +1
118 +6
113 +1

143
167
138

+4
+3
6
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Figura 4.29: HDPE-céascara de maiz pulpado
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Puede notarse que en la mayoria de los casos existen tendencias similares,
observéndose una disminucion en la energia absorbida en el impacto alos veinte dias de
inmersion, y un aumento de la misma para los tiempos posteriores.

Estos resultados pueden explicarse teniendo en cuenta la influencia del agua no
solo en la estructurade lasfibras, sino también en las propiedades de la interfase matriz-
refuerzo. Unavez que e agua penetra en el compuesto, tanto la cascara de maiz como €
bagazo tienden a hincharse y a degradarse a medida que pasa €l tiempo. Estos sucesos
traen como consecuencia el debilitamiento de la interfase, principalmente por la pérdida
de eficiencia del agente compatibilizador. Debido a eso, alos veinte dias de inmersién
puede observarse una clara disminucién en las propiedades a impacto de los
compuestos. Sin embargo, para mayores tiempos de exposicion los resultados obtenidos
se ven influenciados principalmente por la devada cantidad de agua absorbida, que
comienza a actuar como plastificante de las fibras y favorece su deformacion (R. G. Rg
y colaboradores, 1990; P.V. Joseph y colaboradores, 2002; A. Espert. 2004). A la vez,
el ya elevado hinchamiento de los refuerzos producto del liquido retenido hace que
disminuyan los espacios entre las fibras y la matriz, mejorando la transferencia de carga
e incluso haciendo que surjan fuerzas de corte entre ambos constituyentes. De esta
forma, independientemente de la mayor degradacién que presentan las fibras, para los
ensayos realizados a 40 y 80 dias la resistencia al impacto encontrada es en los tres
casos incluso mayor que la encontrada para los compuestos secos.

Es entonces necesario aclarar que en estos casos existen factores contrapuestos
que acttian sobre las propiedades finales del compuesto. Es decir, existe un aumento en
la energia de impacto por la plastificacion de las fibras, la disminucién de losgaps y la
aparicion de fuerzas de corte; asi como también una disminucién de la misma por la
pérdida de eficiencia del compatibilizador y la degradacién del refuerzo. Debido a esto,
existira una relacion de competencia dependiente de las caracteristicas propias de cada
muestra, pudiéndose entonces ver efectos distintos tanto para € bagazo como para la
cascara de maiz pulpado y sin pulpar; asi como también dentro de un mismo tipo de
muestra (se observan en muchos casos, altas dispersiones).

A partir de estas observaciones y de los gréficos anteriores puede decirse que en
el caso de la cascara de maiz el efecto positivo es mas importante que € negativo, ya
que para altos tiempos de exposicion se observaron grandes aumentos en la energia final
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absorbida, incluso en algunos casos mayores cuanto mayor es el porcentaje de fibras
presente en e compuesto. Principamente se distinguen estos resultados luego de los
ochenta dias de inmersion y para €l caso sin pulpar, € cua a su vez fue e que mayor
cantidad de agua absorbi6. Puede pensarse entonces que en estos compuestos se
produce una elevada plastificacion, ala vez de un mayor hinchamiento de las fibras por
la gran cantidad porcentual de liquido retenido (lo que lleva a disminuir los gaps y
generar fuerzas de corte).

En el caso de los materiaes reforzados con bagazo puede pensarse que como la
adherencia de las fibras en las muestras secas es relativamente buena, es en estos
compuestos donde € efecto negativo de la pérdida de eficiencia del compatibilizador es
mas significativo. Ademaés, dada la menor cantidad de agua porcentua absorbida por
estos materiales, puede considerarse que la influencia positiva debida a la retencion de
liquido no es tan importante como en € caso de la cascara de maiz. Esto explicaria e
menor aumento de las propiedades finales a impacto para los 80 dias de inmersion en
comparacion alos obtenidos para los otros dos refuerzos.

Finalmente comparando los resultados obtenidos para los compuestos con
cascara de maiz pulpado y sin pulpar, puede observarse que para € segundo caso la
resistencia al impacto es mayor que para € primero. Esto puede atribuirse a la mayor
cantidad de agua absorbida por las muestras con el refuerzo sin moler, de maneraque €
efecto postivo final es masimportante.

4.5.2.2 Compuestos hibridos
Al igual que paralos compuestos anteriores, se ensayaron tres muestras a 20, 40
y 80 dias de inmersion. Los resultados obtenidos se encuentran en las figuras 4.30, 4.31

y 4.32.

Figura 4.30: Hibrido HDPE- céscara de maiz/bagazo
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Figura 4.31: Hibrido HDPE- cascara de maiz pul pado/bagazo
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Figura 4.32: Hibrido HDPE- cascara de maiz pul pado/cascara de maiz
Hibrido cascara de maiz pulpado-cascara de maiz
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En estos graficos pueden distinguirse nuevamente las mismas tendencias
encontradas en el punto 4.5.2.2, aunque las diferencias encontradas entre los diferentes
compuestos son menos marcadas dado que todas las muestras presentaban el mismo
porcentge final de fibras (30%). Las observaciones realizadas fueron las siguientes:

En el caso de los hibridos céscara de maiz/ bagazo (figura 4.30), puede
observarse que a medida que aumenta el porcentaje de bagazo presente en el
compuesto, menor es la energia de impacto. Esto es consecuente con las
observaciones anteriores, en donde se considerdé que e bagazo presenta una
menor plastificacion e hinchamiento que la cascara de maiz.

En el caso de los hibridos céscara de maiz pulpado/ bagazo (figura 4.31) la
tendencia es menos marcada que en el hibrido anterior. Esto podria entenderse
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por la menor cantidad de agua retenida por € refuerzo pulpado, en comparacion
con €l sin pulpar.

En el caso de los hibridos céscara de maiz pulpado/ céascara de maiz (figura
4.32), puede observarse nuevamente la mayor energia absorbida para aquellos
compuestos con un mayor porcentaje de fibras sin pulpar, principalmente a los
ochenta dias de inmersion.

4.5.3 Ciclos agua-secado

Se redizaron ensayos de las muestras sometidas a un ciclo de inmersién-secado,
con € fin de comprobar si |os efectos producidos por el agua eran reversibles. Para esto,
se realizaron ensayos de impacto luego de que las muestras fueron sumergidas durante
100 dias en agua, previamente sometidas a dos tipos de secado distintos. En @ primer
caso, las probetas fueron secadas a temperatura y humedad ambiente durante dos
semanas, Y luego fueron ensayadas. En e segundo caso, éstas fueron sometidas a
mismo proceso que las anteriores pero antes de redlizar el ensayo fueron secadas en
estufa a 65° C, hasta lograr peso congante. Los resultados encontrados se muestran en
las figuras 4.32, 4.33 y 4.34. Cabe aclarar que puede exigtir un error desconocido en los
valores obtenidos, dada |la baja cantidad de muestras ensayadas.

Figura 4.32: HDPE-cascarade maiz
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Figura 4.33: HDPE-céascara de maiz pulpado
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Figura 4.34: HDPE-bagazo
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A patir de los gréficos anteriores pudieron redlizarse las siguientes
observaciones:

En todos los casos la energia de impacto correspondiente a las muestras
sometidas a tipo de secado nimero uno (sin estufa) es mayor que para el caso
ndmero dos. Esto puede explicarse dado que luego de ser secadas en estufa, las
fibras presentes en los compuestos no se encuentran bajo e efecto plastificante

del agua, mientras que para € primer caso éstas siguen reteniendo parte de su
humedad.

La energia absorbida en el ensayo para las muestras secadas en estufa es en
general menor que para aquellas que no fueron sumergidas en agua. Esto puede
deberse a la menor adherencia que presentan las fibras con la matriz, luego de
haberse hinchado y finalmente contraido. Ademas, como pudo observarse en las
micrografias realizadas en el SEM, los refuerzos se encuentran debilitados por
su degradacion, habiéndose producido incluso pérdidas de material (tabla4.13).

Tabla 4.13: Mediciones de peso de las muestras

Muestra Peso Peso secado M% (secado Peso secado M% (secado

inicial n°l n°l) n°2 n°2)

10% cascara de maiz 3,1931 3,1999 0,21 3,1868 -0,2

20% céascara de maiz 3,3323 3,3337 0,04 3,3034 -0,87

30% céascara de maiz 3,3755 3,474 2,92 3,2766 -2,93

10% bagazo 3,256 3,2695 0,41 3,255 -0,03

20% bagazo 3,3504 3,3765 0,78 3,3482 -0,07

30% bagazo 3,4762 3,519 1,23 3,4742 -0,06

10% cascara de maiz 3,2345 3,2479 0,41 3,2318 -0,08
pulpado

20% céascara de maiz 3,3574 3,3585 0,03 3,3345 -0,68
pulpado

30% céascara de maiz 3,44 3,4592 0,56 3,401 -1,13

pulpado
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En esta tabla también es posible notar que la pérdida de peso de las muestras
reforzadas con bagazo es mucho menor que la de aquellas reforzadas con
céscara de maiz, lo que puede entenderse dado la menor degradacion que
presenta el primer tipo de fibra respecto al segundo.

En el caso de las muestras reforzadas con cascara de maiz, aquellas secadas a
temperatura y humedad ambiente presentan una energia menor a las ensayadas
luego de 80 dias de inmersion. Esto estaria indicando una pérdida de humedad
por parte de los compuestos durante las dos semanas expuestas al aire libre,
disminuyéndose asi € efecto plastificante del agua.

Al contrario de lo que ocurre para el caso de HDPE-céascara de maiz (pulpado y
sin pulpar), para los compuestos HDPE-bagazo la energia de impacto es en
general mayor para los compuestos sometidos a dos semanas de secado al aire
libre, que para aquellas ensayadas luego de 80 dias de inmersion. Esto daria a
entender que la migracién del agua en los materiales con bagazo es menor que
para los otros dos casos, por lo que e efecto plastificante del agua se sigue
manteniendo para tiempos més largos de exposicion al aire libre. Observando
nuevamente la tabla 4.13, puede notarse que €l valor de M% luego del secado
n°1 es en genera mayor para € caso del bagazo que para los otros dos casos,
comprobando |a teoria planteada (la excepcién es para 30% de cascara de maiz,
pero esto puede entenderse dado la alta cantidad de agua que este compuesto
absorbid).
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Capitulo 5: Conclusiones

1. A partir de un andlisis visual fue posible asegurar una buena calidad superficial
de las muestras, aunque luego de la inmersién pudo notarse la aparicion de
ampollas o granos superficiales en aquellas que fueron sumergidas durante
largos periodos. Estas imperfecciones se consideraron debidas a hinchamiento
de las fibras a causa de la absorcién de agua, observandose una mayor cantidad
para aquellos compuestos reforzados con cascara de maiz en comparacion con
los que contenian bagazo. Ademés, dentro de un mismo tipo de refuerzo la
densidad de ampollas encontradas aumentaron conforme mayor fue el porcentaje
de fibras.

2. Luego de ochenta dias de inmersion se encontré una mayor degradacion para las
muestras con cascara de maiz como refuerzo en comparacion con aquellas con
bagazo, observandose el agua turbia y detectandose la presencia de olores y
hongos en algunas probetas. Se concluyd que los porcentges relativos de
celulosa, hemicelulosa y lignina de las fibras son los que marcaron la velocidad
de degradacion, siendo menor cuanto mayor es el porcentge de lignina 'y menor
los de celulosa y hemicelulosa. En el caso del bagazo su ato porcentge del
primero (20-22%) |o protegi6 de la degradacion.

3. La densidad de los compuestos se mantuvieron siempre a valores bgos y
menores a los compuestos HDPE-fibra de vidrio, aumentando a medida que se
incremento el porcentaje de fibras. En el caso de la cascara de maiz, la densidad
final obtenida fue aln algo menor que para el caso de los compuestos reforzados

con bagazo.

4. Los valores obtenidos para la densidad de las muestras se aproximaron a
aquellos obtenidos a partir de la regla de las mezclas. Esto indico que los
métodos de procesamiento fueron los adecuados, dado que no se encontraron
indicios de la presencia de porosidad interna.

5. De los resultados obtenidos por calorimetria, puede decirse que no existen
diferencias significativas en los valores encontrados en la cristainidad del
HDPE al encontrarse como matriz de los compuestos, en comparaciéon con los
valores obtenidos para el polimero solo.

6. La cantidad de agua absorbida por parte de todas las muestras aument6 con €
tiempo de inmersién, tendiendo a llegar a un valor constante de M%. Dicho
valor fue notoriamente mayor para los compuestos con refuerzo de cascara de
maiz (pulpado y sin pulpar) que para aquellos con fibras de bagazo. Esto se
debi6 al mayor porcentaje de celulosa 'y hemicelulosa presente en |os primeros,
ademas que € alto porcentgje de lignina presente en e segundo actudé como un
aidante natural de lafibra.

7. Lacantidad de agua que absorbi6é e compuesto con cascara de maiz sin pulpar,
fue mayor que para € compuesto con €l refuerzo pulpado. Esto se debi6 a la
mayor homogeneidad y menor tamafio de la fibra previamente pulpada, lo que
generdé no solo una mejor distribucion del refuerzo en el seno y superficie de la
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probeta, sno que también aumentd la probabilidad que este refuerzo se
encuentre bien mojado y encapsulado por € polietileno.

Se observé un aumento en la absorcién de agua conforme mayor era €
porcentaje de fibras presentes en el material, debido no solo a aumento del
constituyente hidrofilico, sino también a factores como la mayor probabilidad de
encontrar fibras en la superficie de las muestras, y la posibilidad de que éstas a
su vez se encuentren aglomeradas (mediante micrografias se distinguié la
presencia de aglomerados para ambos refuerzos). Ademés, otro factor influyente
es la cantidad de agente compatibilizador agregado a las muestras, cuyo valor
porcentual en peso fue de 5% para todos |os casos.

Para los compuestos hibridos, € agregado de bagazo o cascara de maiz pulpado
a los compuestos con céscara de maiz sin pulpar produjo una disminucion en la
cantidad de agua absorbida, siendo menor para € agregado del primero en
comparacion con el agregado del segundo. De forma similar, a incorporar €l
refuerzo sin pulpar alos otros dos, la cantidad medida aumento.

Los valores obtenidos para los coeficientes de difusion disminuyeron a medida
que aumentaba & porcentaje de fibras para los compuestos con cascara de maiz,
mientras que en el caso del bagazo los valores encontrados se pudieron suponer
préacticamente constantes. Esto de debié ala polaridad de los grupos presentes en
la celulosa y la hemicelulosa, los cuales funcionaron como puntos de “anclaje”
para las moléculas de agua, y limitaron la difuson de la misma en los
COMpuUeStos.

En las micrografias obtenidas en el SEM se encontraron superficies indicativas
de ruptura frégil, pudiéndose observar también que amayor porcentaje de fibras,
la superficie de fractura se vuelve més irregular; con aumentos en la cantidad de
huecos e imperfecciones provenientes del refuerzo desprendido o arrancado. En
el caso de la cascara de maiz, se consideré que existe una baja adhesion que
lleva a desprendido sin arrancado de la fibra. En el caso del bagazo los
pequefios huecos encontrados se consideraron como indicativo de la presencia
de pull-out, demostrandose ademas una relativamente buena adhesién por la
presencia de agunas fibras fracturadas.

L os compuestos reforzados con bagazo pulpado son los que presentaron el mejor
comportamiento a impacto, en comparacion con aquellos con cascara de maiz y
cascara de maiz pulpado. La razén de estos resultados se atribuyd a la mejor
adhesion que presenta € primero en comparacién con € segundo, asi como
también a su mayor relacion de esbeltez.

De los resultados obtenidos para €l refuerzo pulpado y sin pulpar se vio que €
tamafio del refuerzo influye en laresistencia a impacto, y que una disminucion
en e mismo mejora los resultados (principamente para altos porcentajes de
fibra).

A los veinte dias de inmersion se observé una clara disminucion en las
propiedades a impacto, producto de la pédida de eficiencia del
compatibilizador. Para mayores tiempos de exposicion los resultados obtenidos
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se vieron principalmente influenciados por la gran cantidad de liquido retenido,
siendo € agua causante de la plastificacion e hinchamiento de las fibras. De esta
forma las mismas se hicieron menos rigidas, y dado el aumento en su volumen
se produjo una disminucion en los gaps entre los refuerzos y la matriz, pudiendo
aparecer incluso fuerzas de corte. Todo esto llevd a un aumento en la energia
absorbida por impacto alos40 y 80 dias de inmersion.

Para dtos tiempos de inmersion se observaron mayores aumentos en la energia
final absorbida en €l caso de la cascara de maiz, que en el caso del bagazo, lo
que se debid principalmente a la menor absorcion de agua que éste Ultimo
present6. Comparando los resultados obtenidos para los dos compuestos con
cascara de maiz, pudo observarse que para el caso sin pulpar la resistencia al
impacto es mayor que para e caso pulpado, lo que se atribuyé a la mayor
cantidad de agua absorbida.

La energia de impacto para las muestras sometidas a un ciclo agua-secado en
estufa fue en general menor que para aguellas que no fueron sumergidas en
agua. Esto se debi6 ala menor adherencia que presentan las fibras con la matriz
luego de haberse hinchado y finalmente contraido.

La energia absorbida en €l ensayo de impacto para las muestras secadas en
estufa fue siempre menor que para aguellas secadas Unicamente a temperatura 'y
humedad ambiente, debido a la retencién de la humedad que éstas Ultimas
presentaron.



Trabajo a Futuro

Dificultades encontradas

El planteo inicial de este trabajo incluia la realizacion de ensayos de impacto,
flexion y traccién para cero, cuarenta y ochenta dias de inmersion en agua; contandose
con un nimero suficiente de muestras para todas las mediciones planificadas. Sin
embargo, por problemas en un equipo no fue posble realizar todos los ensayos,
superdndose los tiempos de inmersidn y perdiéndose las muestras sumergidas en agua
destinadas atraccion y flexion.

Posibles trabajos futuros

Analizar la degradacion de las muestras, detectando la presencia, cantidad y
caracteristicas de microorganismos que puedan producir la descomposicion de
las fibras. A partir de esto establecer la verdadera influencia de sus diferentes
componentes en la velocidad de degradacion.

Comprobar la influencia del agente compatibilizador tanto en la absorcion de
agua como en las propiedades aimpacto, realizando ensayos de las muestras con
y sin el agente, y para diferentes porcentajes del mismo.

Realizar ensayos de traccion y flexion para diferentes tiempos de exposicion a
agua, y correlacionarlos con los obtenidos aimpacto.
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Fe de erratas

Pagina 41, primer parrafo: “Como puede observarse el ruido presente en el ensayo es
bastante importante, por 1o que no fue posible distinguir diferencias significativas en la
energia maxima acanzada.”

Pagina 41, antelltimo pérrafo: “Es necesario tener en cuenta que los valores
encontrados presentaron una dispersion bastante elevada, |0 que puede deberse al ruido
encontrado en el ensayo.”

Las oscilaciones en la sefia obtenida en el impacto no son ruidos del ensayo,
puesto que se observa un ato grado de repetitividad para los mismos tipos de muestra.
Es posible decir entonces que las curvas fuerza-tiempo obtenidas muestran los efectos
de inercia y resonancia en el sistema percusor-probeta-apoyos, caracteristicos de este
tipo de prueba (V. Pettarin, 2002). La dispersion observada se debe entonces a la
variablidadad de las distintas muestras, debido al proceso de confirmado y/o a la poca
repetibilidad en las propiedades mecanicas de las fibras naturales.
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