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ABREVIATURAS

fe:
X1
X2t
Ne:
No:

n;:

Resistencia maxima a traccién de material compuesto (MPa)
Resistencia intrinseca a traccion de la fibra (MPa)

Aportacion equivalente de la matriz en el punto de rotura (MPa)
Resistencia maxima a flexion de material compuesto (MPa)
Resistencia intrinseca a flexion de la fibra (MPa)

Aportacion equivalente de la matriz en el punto de rotura (MPa)

Fraccion en volumen de refuerzo sobre material compuesto
Fraccion en volumen de la matriz sobre material compuesto
Médulo a traccion del material compuesto (GPa)

Modulo intrinseco a traccién de la fibra (GPa)

Modulo a traccién de la matriz (GPa)

Modulo a flexion del material compuesto (GPa)

Médulo intrinseco a flexién de la fibra (GPa)

Modulo a flexion de la matriz (GPa)

Factor de acoplamiento

Factor de orientacion

Factor de longitud e interfase

Factor de eficiencia

Factor de orientacion

Factor de longitud



//Z

B:

Radio de la fibra

Diametro medio de las fibras

Longitud media de las fibras

Longitud critica

Longitud ponderada en longitud de las fibras
Longitud ponderada en peso de las fibras
Coeficiente de Poisson

Factor modelo de Hirsch

mROM:Regla modificada de las mezclas

FTSF: Factor de resistencia a traccion de las fibras

FTMF: Factor de modulo a traccion de las fibras

FFSF: Factor de resistencia a flexion de las fibras

FFMF: Factor de moédulo a flexion de las fibras
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RESUMEN

El presente trabajo de tesis se ha realizado en el marco de las lineas de
trabajo del Laboratorio de Ingenieria Papelera y Materiales Polimeros
(LEPAMAP) de la Universidad de Girona. A partir de fibras de biomasa de maiz
se han formulado materiales compuestos hasta un 50% en peso con y sin
agente compatibilizante y un polilpropileno homopolimero como matriz
polimérica. El principal interés ha sido conocer las propiedades mecanicas de
los materiales compuestos, la micromecanica de las fibras y de los compuestos

y la aplicacién de los materiales para el disefio industrial de productos.

En el apartado fundamentos tedricos y estado del arte se hace un repaso
de los conocimientos sobre los que se basa la presente tesis, tanto en lo
referido a los materiales compuestos como al disefio y desarrollo de nuevos
productos. A continuacion se detallan las ultimas publicaciones existentes
sobre materiales compuestos reforzados con fibras naturales y su uso para el

disefio y desarrollo de productos.

El capitulo dedicado a los materiales y métodos sirve para establecer toda
la metodologia usada para fabricar los materiales compuestos, los materiales,
los tratamientos a los que se han sometido las fibras, y las instalaciones y
aparatos usados para realizar la fase experimental de la tesis. También se
discuten los principales modelos teodricos usados para calcular algunas

propiedades de los materiales.

En la presentacion de los resultados y su discusion se muestran, discuten
y modelan las propiedades macro y micromecanicas de los materiales
compuestos de polipropileno reforzado con fibras semiquimicas procedentes de
biomasa de maiz, tanto a traccion, flexion, como a impacto. Se optimiza el
contenido en agentes de acoplamiento, respecto a la resistencia a la traccion.
Se calculan las propiedades intrinsecas de las fibras, y se comparan con las de
las fibras de vidrio. Finalmente se usan las propiedades obtenidas para la

conceptualizacion, disefio y desarrollo de productos industriales.

XXVii



Finalmente se presentan las conclusiones, donde se recogen los aspectos

mas destacados y mas innovadores de la investigacion.
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RESUM

Aquest treball ha estat realitzat dintre el marc i les linies de treball del
Laboratori d’Enginyeria Paperera i Materials Polimers (LEPAMAP) de la
Universitat de Girona. Partint de fibres de biomassa de blat de moro s’han
formulat materials compostos amb fins a un 50% en pes, amb i sense agents
d’acoblament, i un polipropilé homopolimer com a matriu polimérica. El principal
interés ha estat conéixer les propietats mecaniques dels materials compostos,
la micromecanica de les fibres i dels compostos y la aplicacié dels materials al

disseny industrial de nous productes.

A l'apartat de fonaments tedrics i estat de la questié es fa un repas dels
coneixements sobre els que descansa aquesta tesi doctoral, tant en allo referit
als materials compostos com al disseny i desenvolupament de nous productes.
A continuacid, es detallen les ultimes publicacions existents sobre materials
compostos, reforcats amb fibres naturals, i el seu Us en el disseny i

desenvolupament de productes.

El capitol dedicat als materials i métodes serveix per establir tota la
metodologia usada per a la fabricacid dels materials compostos , els
tractaments als que s’han sotmés les fibres, i les instal-lacions i equipament
experimental usats per a realitzar la fase experimental de la tesi. També es
discuteixen els principals models tedrics usats pel calcul d’algunes propietats

dels materials estudiats.

A la presentaci6 dels resultats i la seva discussio es mostren, discuteixen i
modelen les propietats macro i micromecaniques dels materials compostos de
polipropileé reforgat amb fibres semiquimiques procedents de biomassa de blat
de moro, tant a traccio, flexid, com impacte. S’optimitza el contingut d’agents
d’acoblament, respecte a la resisténcia a traccié. Es calculen les propietats
intrinseques de les fibres, i es comparen amb aquelles de les fibres de vidre.
Finalment, s’usen les propietats mecaniques obtingudes per a la

conceptualitzacid, disseny i desenvolupament de productes industrials.

XXiX



Finalment, es presenten les conclusions , on es recullen els aspectes més

destacats i innovadors de la recerca.
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ABSTRACT

The present PhD work has been done within the research topics of the
Laboratory of Paper Engineering and Polymer Materials (LEPAMAP) at the
University of Girona. Composite materials from high yield corn biomass fibers
reinforced polypropylene homopolymer matrix had been prepared. The
composites were formulated with up to 50wt% fiber contents. The main interest
was to determine the mechanical properties of composite materials,
micromechanics of the fibers and the composites and the application of the

materials on the industrial design of products.

The chapter devoted to the theoretical background and the state of the art
reviews the scientific knowledge, related with natural fiber reinforced composite
materials, and product design, needed to create a basis for the thesis. The state

of the art describes the most recent literature on the researched issues.

The materials and methods chapter is used to establish all the
methodology used to make the composites, materials, treatments that have
undergone the fibers and the facilities and equipment used to perform the
experimental phase of the thesis. The main theoretical models used to calculate

some properties of the materials are also discussed.

In the results and discussion chapter, are shown, discussed and modeled
the macro and micro-mechanical, tensile, flexural and impact, properties of
polypropylene composites reinforced with semichemical fibers from corn
biomass. The coupling agent content is optimized relative to the tensile
strength. The intrinsic properties of the fibers are calculated, and compared with
that of glass fibers. Finally the obtained properties are used for the

conceptualization, design and development of industrial products. C

Finally, the conclusions collect and present the most outstanding and

innovative research aspects.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION Y OBJETIVOS






1 INTRODUCCION Y OBJETIVOS

1.1 Introduccién

El grupo LEPAMAP posee mas de 10 afios de experiencia en la
investigacion y desarrollo de materiales compuestos de matriz poliolefinica

reforzados con “fibras naturales”.

En este sentido, el grupo LEPAMAP tiene publicados mas de 35

trabajos en revistas indexadas.

El presente trabajo se enmarca bajo el proyecto Aplicacion del tallo de
maiz (Zea Mays L.) y de la paja de cafiamo industrial (Cannabis sativa L.)
como materias primas renovables para la obtencién de productos de alto
valor: materiales compuestos (CTM2007-66793-C03-01/TECNO) financiado
por el Ministerio de Educacion y Ciencia del Gobierno de Espafia, cuyo

investigador principal fue el Dr. Pere Mutjé Pujol.

En este proyecto se dilucidé la viabilidad de fibras procedentes de la
biomasa de maiz y de canamiza de cafiamo como refuerzo en materiales
compuestos de matriz termoplastica y como refuerzo en materiales de
fibrocemento (Barbera et al., 2011; Flandez et al., 2012; Jarabo et al., 2012;
Rodriguez et al., 2010).

Ademas, se constatd la viabilidad de utilizacion de estas fibras como
componentes de las suspensiones papeleras con vistas a la fabricacion de
papeles de linea marréon, sea como monocomponentes o bien en

porcentajes variables de estas fibras y fibras procedentes de papel reciclado.

En el entorno de los materiales compuestos hay una elevada
confusién sobre lo que se entiende por “fibras naturales” como refuerzo de
materiales compuestos de matriz plastica. Asi, bajo esta denominacién se
agrupan al menos cuatro grandes grupos de materiales primeras: filamentos
de plantas anuales (Mutje et al., 2006a; Mutje et al., 2007; Mutje et al.,
2006b; Pimenta et al., 2008; Vallejos et al., 2012; Vilaseca et al., 2010), fibras

madereras virgenes (Girones et al., 2008; Julian et al., 2012; Lopez et al.,
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2012a; Lopez et al., 2012b; Lopez et al., 2011), fibras madereras recicladas
(Espinach et al., 2013; Franco-Marques et al., 2011; Lopez et al., 2012a;
Mendez et al., 2007; Serrano et al., 2013) y residuos o biomasa agroforestal
(EI' Mansouri et al., 2012; Flandez et al., 2012; Reixach et al., 2013a;
Rodriguez et al., 2010).

Adicionalmente, cada uno de estos grupos permite la utilizacion de las
“fibras naturales” en estados fisico-morfologicos distintos segun se traten

fisico-quimicamente o se utilicen sin tratamiento.

Bajo la denominacion de residuos agroforestales o también biomasa
agroforestal se incluirian materias primas como la paja de cereales, tallos de
maiz, tallos de sorgo, bagazo, canas, podas de arboles frutales y las mezclas

de biomasa procedentes de la limpieza de bosques.

A nivel mundial, sin valorar la madera de las podas de arboles frutales
y la biomasa procedente de la limpieza de los bosques, la mayor parte de la

biomasa esta constituida por pajas de cereales y tallos de maiz.

Las “fibras naturales” en general, y las procedentes de biomasa
agricola en particular, presentan una serie de ventajas y desventajas que no
se pueden obviar. Entre las ventajas, de tipo técnico, cabe mencionar que
proceden de recursos renovables, son resistentes, ligeras, biodegradables y
no muy costosas desde un punto de vista econdmico. Todas ellas

comparativamente a la fibra de vidrio, el refuerzo tradicional.

En sentido contrario, presentan desventajas como su pobre estabilidad
dimensional, baja resistencia a la degradacion biolégica y temperatura de

procesado baja, cuando se utilizan como refuerzo de materiales compuestos.

Desde un punto de vista econémico y comparativamente también con
la fibra de vidrio, su consumo energético en la produccion es inapreciable o
altamente sostenible. Ademas pueden constituir un valor afiadido econémico
importante para los agricultores o bien una alternativa a los cultivos agricolas
con la finalidad de producir productos para la alimentacion humana y la

animal.



A titulo de ejemplo, la biomasa de maiz, producto post cosecha, suele
enterrarse en el propio campo de cultivo. Su recoleccién es relativamente
facil y el aprovechamiento como materia prima para la produccién de fibras
puede ser desde muy facil a una cierta complicacién (Rowell et al., 1997;
Young, 1997).

En general, los materiales plasticos presentan bajas propiedades
mecanicas, por lo que habitualmente, se utilizan materiales de refuerzo para
incrementar su resistencia y rigidez, conocidos como materiales compuestos.
Las fibras de vidrio, aramida, y carbono, han sido los materiales de refuerzo
convencionalmente mas empleados en la industria plastica desde hace
décadas. En la actualidad, los materiales lignoceluldsicos procedentes de
fibras naturales se han presentado como una alternativa a la fibra de vidrio
debido a sus propiedades intrinsecas y especificas, sobretodo en algunas
aplicaciones semiestructurales (Lopez et al., 2012c; Rowell et al., 1997;
Serrano et al., 2014a).

Los materiales lignocelulésicos poseen una resistencia y rigidez
razonables, pueden ser procesados por inyeccion, y debido a su bajo costo
cuando se emplean como refuerzo, permiten reducir los precios de los
materiales compuestos. Asi, por ejemplo, las propiedades fisico-mecanicas
de un material compuesto fabricado con un 20% peso/peso de fibra de vidrio
equivalen a un 45% peso/peso de un material compuesto fabricado con papel
reciclado (Serrano et al., 2014a). Ello implica un ahorro del 25% de matriz
mineral. Ademas, la baja densidad de los materiales lignocelulosicos permite
la elaboracion de productos mas ligeros, cualidad muy apreciada para la
elaboracion de productos destinados al sector del transporte y automocion.
Por otro lado, estos materiales de refuerzo no son abrasivos, requieren
menos medidas de seguridad en el procesamiento y permiten una mayor
conservacion de los equipos, si se comparan con la fibra de vidrio.
Finalmente y una vez trascurrida su vida util, estos materiales, pueden ser

reciclados o incinerados sin dejar residuos solidos.

Hasta el momento, los materiales compuestos reforzados con fibras

lignoceluldésicas se han aplicado a productos que deben soportar carga
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mecanicas bajas, tales como, revestimiento interior de automdviles, pallets
de barco, productos para la construccién, mobiliario y productos para el

hogar.

En los polimeros reforzados con fibras, éstas sirven como refuerzo
mientras que la matriz tiene la funcién de transmitir los esfuerzos. Por ello,
las propiedades mecanicas de los materiales compuestos dependen de las
propiedades intrinsecas de los componentes individuales y de su adhesion
interfacial. Las propiedades mecanicas de las fibras determinan la rigidez y
resistencia de los materiales compuestos mientras que una buena adhesion
fibra-matriz es esencial para que las propiedades de los materiales
compuestos sean Optimas. En este sentido, el uso de los materiales
lignocelulésicos como refuerzo de polimeros termoplasticos se encuentra
limitado debido a su caracter polar, que los hacen menos compatibles con los
polimeros no polares, como el polipropileno (PP). La naturaleza polar de los
“fibras naturales” y la caracteristica apolar del PP, dificultan la conformacién
de los materiales compuestos, lo cual conlleva una menor eficiencia en la

transferencia de esfuerzos.

Entre las matrices termoplasticas, el PP es uno de los termoplasticos
de consumo masivo debido a sus propiedades, tales como, baja densidad,
elevada temperatura de ablandamiento, dureza superficial, resistencia al
rayado superficial, resistencia a la abrasién, y muy buenas propiedades
eléctricas. Dado que las fibras naturales son polares y la matriz de PP es no-
polar, se han empleado tratamientos fisicos y quimicos para evitar que las

polaridades superficiales sean diferentes e incompatibles (Faruk et al., 2007).

Para mejorar las caracteristicas interfaciales y las propiedades finales
de los materiales compuestos reforzados con fibras lignocelulésicas se han
empleado distintos métodos fisicos y quimicos de modificaciéon superficial. La
modificacion de estos materiales se realiza para lograr una mayor
compatibilidad con la matriz polimérica, un mayor grado de individualizacion
de fibras, la eliminacion de ceras e hidrofobizacién. Se han hecho muchos
intentos para superar estos problemas y pueden encontrarse extensamente

en la literatura. Asi, el uso de agentes de compatibilizacién y técnicas de
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modificacion superficial, tales como tratamientos alcalinos, acetilacién, co-
polimerizacién por injerto, o el uso del co-polimero de polipropileno
modificado con anhidrido maleico (MAPP) han sido empleados para superar
la incompatibilidad en la polaridad superficial entre las fibras naturales y la
matriz polimérica. Entre los tratamientos utilizados para la modificacion de la
superficie se pueden mencionar también el injerto de mondémeros y la
acetilacion. Estos tratamientos se realizan para mejorar la eficiencia de la

transferencia de esfuerzos a través de la interfase.

En el caso de “fibras naturales” y PP, se ha descrito la utilizacién de
polipropileno modificado con anhidrido maleico para mejorar Ila
compatibilizacion entre las fibras naturales y las matrices poliolefinicas vy
mejorar la adhesion fibra-matriz en la interfase. Cuando el MAPP se utiliza
como agente de acoplamiento en materiales compuestos de PP reforzado
con fibras naturales pueden tener lugar interacciones entre el PP y el MAPP.
Los grupos anhidrido del MAPP favorecen la formacion de enlaces
covalentes por esterificacion con los grupos hidroxilo superficiales de la
celulosa. Se consigue asi la formacion de enlaces covalentes en la interfase

fibra — matriz.

Los grupos acidos del MAPP, derivados de la apertura del anillo tras la
esterificacion, favorecen también la formacion de enlaces hidrogeno con los
grupos hidroxilo de la fibra, adhiriéndose aun mas sobre la superficie de la
fibra. La presencia de los grupos anhidrido en las cadenas del MAPP
asemejan las energias superficiales de la matriz y de la fibra de refuerzo,
permitiendo una buena mojabilidad de la fibra por el polimero. Asi, una
mejora en la mojabilidad provoca una mejora de la dispersién de las fibras
dentro de la matriz polimérica y una mayor adhesion de ambas en la
interfase. Como consecuencia de este hecho se mejora la transmisién de
esfuerzos fibra-matriz en el material compuesto. Asi, cuando se utiliza MAPP
como agente de compatibilizacion pueden aumentar las resistencias
mecanicas debido a una mayor adhesion, o mejor a la de la interfase, del

refuerzo-matriz.



Los residuos lignoceluldsicos derivados de la actividad agricola son de
gran interés porque representan una abundante, barata y amplia fuente de
recursos renovables en todo el mundo, ademas de ser un buen sustitutivo de
las fibras de madera. Dentro de la categoria de residuos agricolas, el maiz
puede ser considerado como uno de los mas importantes en términos de
produccion, tal y como se puede observar en la tabla 1, que refleja la

produccion anual de residuos agricolas en el mundo.

Tabla 1: Produccion anual de residuos agricolas en el mundo (Hurter, 1997)

Tipo de residuo agricola  Toneladas métricas/afio

Cereales 1.250.000.000
Maiz 750.000.000
Sorgo 152.000.000
Bagazo de cafa de azUcar 75.000.000
Algodon 68.000.000
Total 2.295.000.000

Tal y como se observa en la tabla 1, el maiz representa mas del 30%
de los residuos agricolas a nivel mundial. El incremento de la produccion de
biomasa de maiz es debido a la utilizacion de los granos de maiz para la
produccion de bioetanol. Ademas, en Europa y Estados Unidos, la mayoria
de esos residuos simplemente se queman o se entierran in situ para reducir

el riesgo de incendio.

El aprovechamiento integral de los residuos generados por la actividad
agricola de este tipo de cultivos, permite generar serrin, fibras mecanicas,
termomecanicas, quimico-termomecanicas, semiquimicas o quimicas que, en
todos los casos podran ser utilizadas para la fabricacion de materiales
compuestos y, en los cuatro ultimos también se podran usar como fibras

papeleras para la produccion de diferentes tipos de papel.

En la presente Tesis, se presenta una alternativa a los materiales
compuestos en base a una matriz polimérica reforzada con fibras naturales
procedentes de biomasa de maiz. El estudio comporta la seleccion de la fibra
refuerzo. Esta seleccion se ha efectuado, estudiando cuatro tipos de “fibras

naturales” en base al tratamiento efectuado sobre la biomasa de maiz. La



seleccion del refuerzo ha recaido sobre una fibra obtenida mediante coccién
semiquimica. Esta fibra genera una hoja de papel con elevadas propiedades
de resistencia a traccion, lo que indica una excelente capacidad de enlace
mediante enlaces de hidréogeno y fuerzas de Van der Waals, sinbnimo de

buena capacidad de compatibilizacién mediante polipropileno maleizado.

La fibra semiquimica se ha caracterizado desde un punto de vista
morfolégico y mediante analisis térmico asi como su polaridad superficial

mediante la técnica de titulacidon coloidal.

De otra parte, se han caracterizado también la matriz de PP, el agente
de compatibilizacién, MAPP, y las mezclas PP/MAPP derivadas de la

aplicacién del porcentaje de MAPP sobre el porcentaje de fibras de refuerzo.

Se han preparado materiales compuestos por extrusion, seguida de
inyeccion, con y sin agente de acoplamiento y se ha procedido al estudio de
sus propiedades a traccion, flexion e impacto. El estudio se ha realizado
desde un punto de vista macromecanico y micromecanico en o que se refiere
a la resistencia maxima a traccion y el médulo de Young. A partir de las
propiedades micromecanicas del material compuesto al 40% se ha simulado
el comportamiento de los materiales compuestos para los demas porcentajes
de refuerzo. A partir de las propiedades micromecanicas a traccién se ha
formulado una metodologia para la determinacion de la resistencia intrinseca

a flexion.

Finalmente se ha procedido a la aplicacion del material propuesto
presentando tres productos claramente diferenciados, en concreto una
libreria-estanteria, una papelera para exteriores y un recipiente
multiusos. Para ello se ha procedido en un primer momento al estudio
conceptual de las propuestas, pasando posteriormente a realizar las
diferentes alternativas de disefio y por ultimo a realizar los calculos
necesarios para modificar y comprobar los disefios propuestos. Se han
tenido en cuenta tres procesos productivos diferentes, en concreto la
extrusion, el moldeo rotacional y la inyeccion en molde del material. En los

dos primeros casos se han tenido en cuenta aspectos propios del disefio de



productos industriales como son por ejemplo los estudios técnicos,
estético-formales, de mercado, de funciones, de uso y ergonémicos. En el
ultimo caso el estudio presentado se ha centrado casi exclusivamente en
las especificaciones técnicas. En cualquier caso se presentan tres
propuestas con diferentes valores anadidos presentes con anterioridad en

los requerimientos iniciales.

Vistos los antecedentes y a fin y efecto de profundizar en el
conocimiento de los materiales compuestos reforzados con fibras naturales,
entre ellas las de alto rendimiento, se formula esta Tesis Doctoral. En ella se
utilizaran fibras semiquimicas procedentes de biomasa de maiz como
refuerzo, polipropileno homopolimero como matriz y polipropileno maleizado

como agente de acoplamiento.
Las razones que justifican esta eleccion son las siguientes:

- La pasta semiquimica de maiz (CSF/CSP) es un material renovable y
sin dificultad de aprovisionamiento debido a su uso como materia
prima para la produccion de bioetanol.

- La matriz termoplastica de polipropileno es un polimero versatil de
amplio uso en las industrias de transformacion de plastico y reciclable.

- El agente de acoplamiento es un producto recomendado por el
proveedor y en principio optimo para los objetivos de esta Tesis de
obtener un material compuesto con unas propiedades fisico-
mecanicas optimas. En conjunto se espera obtener un nuevo material,
reciclable, susceptible de ser industrializado y ser competitivo desde

un punto de vista econémico y técnico.

1.2 Objetivos

Los objetivos del presente trabajo son:

- Obtener fibras susceptibles de ser utilizadas como refuerzo de
matrices termoplasticas con rendimientos aceptables.
- Aplicacion de las fibras, como refuerzo, en una matriz de polipropileno

homopolimero, con y sin agente de acoplamiento.
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Evaluaciéon de los parametros macromecanicos de la fibra en el
proceso de inyeccion.

Evaluacion de los parametros micromecanicos del material
compuesto.

Estimar/evaluar las propiedades intrinsecas de las fibras.

Modelar el comportamiento de los materiales compuestos para
diferentes porcentajes de refuerzo.

Evaluar la capacidad de los materiales compuestos versus los
materiales compuestos fabricados con fibra de vidrio.

Estudiar la concepcién, disefio y aplicacion de los materiales
compuestos obtenidos en la fabricacion de productos comerciales con

valor anadido.
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CAPITULO 2

FUNDAMENTOS TEORICOS Y ESTADO DEL
ARTE
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2 FUNDAMENTOS TEORICOS Y ESTADO DEL ARTE

2.1 Fibras procedentes de residuos agricolas

Como se ha visto en el capitulo 1, las fibras procedentes de residuos
agricolas son mayoritariamente procedentes de cereales. En la tabla 2, se
observan diferentes composiciones quimicas (porcentajes en peso) de estos
tipos de residuos. La composicion quimica puede ser una informacion

relevante cuando se trata de elegir una materia prima para un uso especifico.

Tabla 2: Composicion quimica de algunos residuos agricolas (Rowell et al., 1997; Won &
Ahmed, 2004)

Celulosa Lignina  Pentosanos Cenizas
Arroz 28 - 36 12-16 23-28 15-20
Trigo 29-35 16-21 26-32 4,5-9
Cebada 31-34 14-15 24 - 29 6-8
Avena 31-37 16-19 27 -38 2-5
Bagazo cafa de azticar 32-44 19-24 27-32 1,5-5
Maiz 46 - 50 16-17 27 -28 4,1
Coniferas 40-45 26-34 7-14 -
Frondosas 38-49 23-30 19-26 -

Tal y como se constata en la tabla anterior, la composiciéon quimica de
los diferentes residuos agricolas es mas o menos constante, mostrando un
contenido en peso de celulosa del orden del 28-37%, un contenido en lignina
del orden del 12-34%, un 23-38% en pentosanos y un contenido mineral que
varia entre el 4 y el 9% exceptuando el residuo procedente de la paja de

arroz, que se situa por encima de estos valores.

Cuando se plantea el aprovechamiento integral de un residuo agricola
como materia prima para la obtencion de productos de valor afiadido, uno de
los principios a tener en cuenta es que a partir de este residuo no se generen
subresiduos importantes en cuanto a volumen o peso se refiere (Anastas &
Warner, 2000). En el caso mas extremo se encontraria la produccién de
fibras blanqueadas de estos residuos agricolas. Los procesos de coccion y
blanqueo llevarian a la eliminacion practicamente total de los extractivos,
cenizas, lignina y en gran parte de las hemicelulosas pudiendo resultar los

rendimientos en el entorno del 30-40%.
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Ello genera subresiduos comprendidos entre el 60 y 70% que puede
generar dudas a la hora de plantear un proceso productivo en estas

condiciones.

El maiz produce una gran cantidad de biomasa, aproximadamente un
50%en peso del total de la planta. Su cultivo genera una biomasa residual
que fluctua entre 20 y 30 Toneladas métricas por hectarea de cultivo
(Geheeb & Herzog, 1910). A partir de estos residuos (que habitualmente son
quemados o enterrados durante el proceso de arado), se puede obtener
biomasa triturada de composicién en tamafo, homogénea susceptible a ser

transformada en serrin o fibras lignoceluldsicas (pasta o pulpa).

Borla, penacho

Figura 1: Partes principales de la planta de maiz (Geheeb & Herzog, 1910)

La biomasa de maiz procedente del aprovechamiento integral del
residuo post-cosecha, es muy heterogénea, pero no presenta diferentes
componentes. Tal y como se observa en la figura1, la planta de maiz esta

compuesta por el penacho, el tallo, seda y la espata. Ademas, la mazorca
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contiene en su interior un alma de soporte del grano de maiz que también

forma parte del residuo post-cosecha, actualmente.

La presente tesis plantea el aprovechamiento integral de la biomasa de
maiz, atendiendo al rendimiento final respecto al residuo inicial. En la
literatura actual se encuentran trabajos donde el maiz, antes de ser tratado
mediante un proceso de coccion, es desmedulado y deshojado,
aprovechandose solamente la parte externa del tallo (donde se concentran
las mejores fibras en cuanto a propiedades mecanicas). Eliminando estas
partes, al final del proceso el rendimiento sobre peso inicial de biomasa es
del orden del 25% debido a esta previa seleccion y al rendimiento de los

tratamientos quimicos durante la elaboracion de la pulpa.

En la tabla 3 se observan las composiciones quimicas de las
diferentes partes de una planta de maiz, comparando una especie comun

con una variedad experimental hibrida.

Tabla 3: Composicidon quimica para las fracciones principales de biomasa de maiz (Byrd

et al., 2006)
Muestra A Muestra B
Otros Otros
Tallos Hojas componentes Tallos Hojas componentes
En planta % v 60,6 25,3 14,1 69,7 30,3
Ceniza, % (++) 361 42 3,55 7,1 6,5 6,17
Soluble en agua caliente %
(*4) 10,9 12,4 10,1 30,8 154 19,4
Klason Lignina % (++ 20,1 17,4 11,7 21,6 17,5 14
Alcohol-Benceno extratos, %
(*4) 581 3,95 3,39 155 3,53 6,12

(*) % de materia sobre materia secada al aire
(**) En materia seca

En este caso se compara la especie comun (A) con una variedad
experimental, hibrida (B), que produce un alto rendimiento en grano con un
tallo mucho mas alto y por tanto genera mas biomasa. Como se puede
constatar en la tabla 3, el porcentaje en peso de los tallos oscila desde el
60% para la especie A hasta el 70% para la especie hibrida. Si se tiene en
cuenta que el porcentaje en peso de la médula del tallo se encuentra en el

entorno del 13%, la fraccion “6ptima” en fibras aprovechables se situa en el
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intervalo 47 — 56% en peso. Por otra parte, se constata que la fraccién
correspondiente a las hojas y otros componentes (espata, penacho, sedas...)
va desde casi un 30% para la especie hibrida hasta un 40% para la especie
comun. Por lo tanto, si el planteamiento del aprovechamiento de la biomasa
de maiz no es integral, se genera de entrada un subresiduo que va desde el
44% hasta el 53% en peso. Si a partir de aqui se quiere obtener una pulpa
blanqueada, el resultado seria que solamente un 25% en peso de la biomasa
de maiz seria utilizado con un subresiduo del orden del 75%. Globalmente,
teniendo en cuenta cada fraccion, se observa que el contenido en cenizas de
la especie comun es inferior (3,80%) al contenido de la especie hibrida
(6,85%). Por lo que respecta a solidos solubles en agua caliente, se constata
que la especie hibrida tiene un contenido claramente superior a la especie
comun. De otra parte, el analisis del porcentaje de lignina en peso muestra
que los tallos contienen mas lignina que las hojas y los otros componentes.
Esto sucede tanto en el maiz comun como en la especie hibrida. Si se
pondera el porcentaje en peso de cada fraccion con el porcentaje en lignina,
se obtienen porcentajes en pesos globales muy similares, 18,23% y 19,83%
para la especie comun y la hibrida, respectivamente. Si solamente se

aprovechan los tallos, se utiliza la fraccion con mayor porcentaje de lignina.

En ambos casos se observa un mayor contenido de extractivos en el
tallo, comparativamente con las hojas y otros componentes. Atendiendo a los
datos de la tabla 3, el contenido medio en holocelulosa de la planta de maiz
se situaria en el entorno del 70%, siendo algo inferior en el caso de la

especie hibrida.

Por diferentes razones, la mayor parte de los trabajos publicados
(Hunter, 2010) utilizan solamente el tallo desmedulado de la planta de maiz,
sin las hojas y los otros componentes para la obtencion del material fibroso,

generalmente pasta quimica.

La tesis planteada se propone obtener fibras utiles y con valor afiadido
a partir del aprovechamiento integral de la biomasa de maiz. Dichas fibras

seran utilizadas para la fabricacion de materiales compuestos.
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En principio, a partir de este residuo, es posible obtener cualquiera de
los grandes bloques de pasta o fibras que se reflejan en la figura 2 (Flandez
et al., 2012).

PASTAS O PULPAS Rendimiento %
} mecanicas }; 90-99
Biomasade | |
tallos de maiz } Semiquimicas %; 65 - 85

} Quimicas %; 45 - 55

Figura 2: Potencial fibroso de la biomasa de maiz en funcion del tipo de procesado y
rendimiento

Como puede suponerse, una clasificacion estricta en funcion del
rendimiento es dificil de establecer. Dentro de la gama de pastas mecanicas
se pueden considerar por lo menos la pasta mecanica propiamente dicha con
rendimientos cercanos al 99%, la termomecanica con rendimientos en el
entorno del 95% y la quimico-termomecanica en el entorno del 90%. Tanto la
termomecanica como la quimico-termomecanica precisan de un tratamiento
de desfibrado con posterioridad al tratamiento térmico o quimico-térmico,
respectivamente. La frontera entre una semiquimica de alto rendimiento
(85%) y una quimico-termomecanica es dificil de establecer con claridad. En
idéntico sentido puede afirmarse la diferencia entre una quimica de alto
rendimiento y una semiquimica de bajo rendimiento. En todos los casos la
proporcion de extractivos, hemicelulosas y lignina ira disminuyendo a medida

que aumente la agresividad del tratamiento.
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2.2 Evoluciéon de la composicidn quimica a lo ancho de la

pared de la fibra

A medida que la agresividad del tratamiento aplicado a las fibras va en
aumento, la composicidn quimica de éstas experimenta una variacién,
incrementando el porcentaje de los componentes que se encuentran mas en
el interior de la fibra. En la figura 3 se refleja esquematicamente las

diferentes capas de una fibra.

La fibora de maiz, al igual que las fibras madereras y las fibras
procedentes de residuos agricolas y forestales presentan una
heterogeneidad considerable: distintos tipos de celulosa, hemicelulosas,
ligninas y extractivos (ceras, grasas, etc.) pero sus principales componentes
siguen siendo la celulosa, hemicelulosa y lignina (Lopez et al., 2012a;
Reixach et al., 2013b).

La estructura de una fibra de maiz o de una fibra maderera puede
asimilarse a la figura 3, donde W es el lumen, S; es la pared secundaria
externa, S; es la pared secundaria media, Sz es la pared secundaria interna,

P es la pared primaria y M es la lamina media.

Figura 3: Representacion esquematica de las capas de una fibra (Turrado et al., 2008)

La primera de las capas que encontramos es la lamina media. Recibe

este nombre porque rodea a la fibra y la separa de las demas. Su
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componente principal es la lignina y es muy rigida. A continuacién, y mas
hacia el interior, aparece la pared primaria. Se trata de una lamina muy
delgada y con pocas macrofibras y cruzadas entre ellas. Su misién es la de
proteger el interior de la fibra. Puede contener hasta un 50% de lignina. A
continuacion se encuentra la pared secundaria, que a su vez esta constituida
por tres capas (S7, S2 y S3). La mas exterior es una pared muy delgada
formada por microfibrillas en espiral, compuesta de hemicelulosas y lignina.
Esta pared, asi como la lamina media y la pared primaria no son
aprovechables en la industria papelera debido a su alto contenido en lignina,
muy dificil de separar de la celulosa. En este caso, al no separarse la lignina
de la celulosa y estar situada hacia el interior, su contribucién a la formacién
de enlaces de sus hidroxilos es practicamente nula. La pared media es
bastante ancha. Las microfibras (15-30um de diametro) estan compuestas
por microfibrillas (aproximadamente 0,5 pm) y, a su vez, éstas estan
constituidas por nanofibras (3-100nm). Esta lamina esta compuesta casi
totalmente de celulosa, lo que la hace muy interesante para la industria
papelera, pero no es muy efectiva para la formacion de enlaces en el caso
estudiado en esta tesis, ya que el agente MAPP dificilmente llegara a esta
zona. La pared interna es muy delgada. Las microfibras son muy numerosas
y estan muy apretadas. Es practicamente inaccesible en la formacion de
materiales compuestos. EIl MAPP es capaz de penetrar en la superficie
interior de la pared secundaria y, por tanto de reaccionar con los grupos
hidroxilos. Finalmente, en el interior de la fibra hay un canal llamado lumen,

en el que puede situarse el agente de acoplamiento.

Como se puede constatar en la figura 4, la mayor parte de la lamina
media esta constituida por lignina, uno de los componentes principales. La
lignina se caracteriza por ser menos reactiva como consecuencia de la

presencia de grupos hidroxilos unidos a grupos aromaticos.
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Figura 4: Composicién quimica en funcion de la estructura de la fibra (Reixach et al.,
2013b)

En la figura anterior puede observarse la distribucién a lo ancho de la
fibra, de los diferentes componentes de ésta: celulosa, hemicelulosa y
lignina. Asi, el porcentaje de lignina va disminuyendo a medida que vamos
hacia el interior de la fibra, y de manera muy rapida en la pared secundaria
exterior, donde pasa de un 60% a cerca de un 30%, es decir, se reduce casi
a la mitad. El contenido de celulosa va creciendo a medida que vamos hacia
el interior de la fibra hasta llegar a un maximo aproximado del 50% en la
pared secundaria media, a partir de la cual se presenta un ligero descenso.
El porcentaje de celulosa pasa 20% en la parte exterior de la pared
secundaria hasta un nivel superior al 40% en la parte interior de la pared
secundaria interna. Finalmente, si contemplamos la fraccion con
posibilidades de formar enlaces, ésta va desde valores del 25% en la parte
externa de la fibra, a un 70% al inicio de la pared S, llegando a un 85% en la

parte interna de la fibra.

En lo anteriormente mencionado, deben también tenerse en presentes

los anchos de las paredes que pueden o en la misma figura 4.
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2.3 Fundamentos tedricos de materiales compuestos

La formulacion de materiales compuestos de matriz plastica y
refuerzos fibrosos puede obedecer a diferentes criterios, entre los cuales los

de tipo técnico y econémico deben tenerse en cuenta.

En general, las matrices plasticas presentan propiedades inferiores a
los de los materiales compuestos y esta es una razén de tipo técnico muy
poderosa. La de tipo econédmico deriva de que a medida que aumenta el
porcentaje de refuerzo, el consumo de matriz plastica disminuye
favoreciendo ello en muchos casos el balance econdémico del material

compuesto respecto a la matriz.

En general la fabricacion de materiales compuestos comportara una
etapa de extrusion del material plastico y del refuerzo seguida de un proceso
de inyeccion, termoformado o reextrusion para obtener el producto deseado.
Puede suceder que el proceso de extrusion conduzca finalmente a la
formacion de un producto sencillo, como es el caso de la madera plastica

mediante una sola etapa.

Un camino sencillo de analisis de materiales compuestos es hacerlo a
través de la regla de las mezclas (Hull & Clyne, 1996). La regla de las
mezclas general aplicada a la resistencia a traccion y al médulo de Young se

puede expresar segun las ecuaciones 1y.2.

of =of - VE+(@Q-VF).o/™ (1)

ES=EF-VF+(1—-VF)-E" (2)

Donde:
of = resistencia maxima a traccion

of = resistencia intrinseca a traccion de la fibra
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VF = fraccion en volumen de refuerzo sobre material compuesto
o{"* = aportacion de la matriz en la deformacion del punto de rotura
Ef = modulo a traccion del material compuesto

E{ = mddulo intrinseco a traccion de la fibra

E{™ = mddulo a traccion de la matriz

Estas formulaciones, facilmente comprensibles, pueden clasificarse de
ideales y la realidad esta muy lejos, en general, de esta situacion. Solamente
en el caso de materiales compuestos en que el refuerzo esta perfectamente
alineado en el sentido del esfuerzo a que es sometido el material se observa

un valor del coeficiente de of - VF y EF - VF préximo a la unidad.

La adaptacion a la realidad requiere la definicion de un factor de
acoplamiento o compatibilidad del refuerzo para la resistencia a traccion, f;, y
un factor de eficacia para el refuerzo en el caso del médulo, n.. Estos
factores estdn comprendidos entre 0 y 1 dependiendo de la “eficacia” del
refuerzo. Con ello, la definicion de la regla de las mezclas modificada
quedaria segun las ecuaciones 2.3 y 2.4 (Espinach et al., 2013; Fu & Lauke,
1996; Kalaprasad et al., 1997; Lopez et al., 2012a; Lopez et al., 2012c;
Sanadi et al., 1994; Templeton, 1990; Vilaseca et al., 2010).

of =fc-of VE+ (@A -VF).g/™ (3)

Ef =ne-Ef -VI+QQ-VF)-E (4)

A su vez, ambos factores pueden descomponerse segun:

fe=x1-x2 ()
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Ne =N - 1; (6)

Donde:
fc es el factor de acoplamiento
x1 es el factor de orientacion
X- €s el factor de longitud e interfase
1. es el factor de eficiencia
1, €s el factor de orientacién
n; es el factor de longitud

En general puede afirmarse que las propiedades fisico-mecanicas de
los materiales compuestos (Felix, 1993) formulados con matrices
poliolefinicas y fibras naturales dependen de los factores enumerados a

continuacion:

Tipo de matriz.

Naturaleza del refuerzo.

Propiedades intrinsecas del refuerzo.

Porcentaje de refuerzo.

Grado de dispersion del refuerzo en la matriz.

Factor de orientacién del refuerzo en el seno de la matriz.

Calidad de la interfase.

© N o ks~ wbd -~

Relacién de aspecto media de las fibras.

Entre las matrices derivadas del petroleo, las matrices poliolefinicas
constituyen el nucleo principal para ser reforzadas con “fibras naturales”. Ello
es debido a que su temperatura de procesado permite la incorporacién de
este tipo de refuerzos. Esta temperatura puede situarse en el entorno de
200°C, como maximo, aunque es posible llegar a 220°C. En este caso el

tiempo de procesado debe ser muy reducido.
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Para facilitar su capacidad de procesado, las matrices deben presentar,
a la temperatura de proceso, una buena fluidez. Ello facilita el proceso de
extrusion con el refuerzo y que en la que es, generalmente, la segunda etapa
del proceso, una fluidez aceptable sobretodo en porcentajes de refuerzo
relativamente elevados. La fluidez de la matriz es importante, también, para
que la matriz puede fluir y difundirse en la superficie del refuerzo (Mutje et al.,
2006a). Ello provoca en el caso de los refuerzos rugosos, valles y colinas,
gue se genere un anclaje mecanico entre la matriz y el refuerzo. En la tabla 4
se refleja el efecto, sobre la resistencia maxima a traccion para compuestos

sin agente de acoplamiento, de la rugosidad del refuerzo.

Tabla 4: Resistencia y deformacion maxima para compuestos de pasta mecanicay
polipropileno (Lopez et al., 2012c)

PP/SGW
Porcentaje Fraccion en of & o™
en peso (%) volumen (MPa) (%) (MPa)
0 0 27,6 (0,5) 9,3(0,2) -
20 0,145 28,5 (0,2) 3,4 (0,0) 24,1
30 0,225 28,6 (0,4) 2,4(0,2) 21,0
40 0,312 27,3(0,7) 2,0(0,1) 18,8
50 0,404 31,2 (1,3) 1,3 (1,0) 13,9

Tal y como se aprecia en la tabla 4, a medida que incrementa el
porcentaje de refuerzo, el valor de la resistencia maxima a traccion es mas o
menos constante. Si la fibra tuviera una superficie lisa, el valor de resistencia
maxima decaeria incluso por debajo del valor de la matriz, pues el refuerzo
se deslizaria sobre ella. Las valles y colinas que forman la superficie del
refuerzo fibroso son las que, mediante anclaje totalmente fisico, evitan que la
resistencia del material compuesto decaiga por debajo de la matriz de
polipropileno. El efecto del refuerzo también se puede observar en la
deformacion, pues las fibras son mucho menos deformables que el
polipropileno. Como se puede constatar, las fibras deberian soportar el
esfuerzo pero no hay una buena transmision de esfuerzos fibra-matriz o, lo
que es lo mismo, no hay una buena interfase. Asimismo, el valor de la
aportacion de la matriz a la resistencia a traccion (o/"*) decrece con la

deformacion (Sanadi et al., 1994).
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En la tabla 5 se reflejan los valores del modulo de Young para
compuestos de polipropileno reforzados con fibras procedentes de pasta
mecanica de muela (SGW) sin agente de acoplamiento. Se observa un
incremento lineal del moédulo a medida que se incrementa el porcentaje de

refuerzo.

Tabla 5: Médulo de Young para compuestos de SGW y polipropileno (Lopez et al., 2012d)

PP/SGW
Porcentaje en  Fraccién en Ef (1-V°)-E"
peso (%) volumen (GPa) (Gpa)
0 0 1,50 (0,15) 1,50
20 0,145 2,65 (0,10) 1,28
30 0,225 3,50 (0,10) 1,16
40 0,312 4,15 (0,10) 1,03
50 0,404 5,05 (0,10) 0,89

El médulo de Young es independiente de la calidad de la interfase
(Karmaker & Youngquist, 1996) y solamente es funcién del porcentaje de

refuerzo y de la dispersion de las fibras en el seno de la matriz (Felix, 1993).

También en la tabla 4 se puede constatar que la aportacién de la matriz
al modulo del material compuesto decrece linealmente a medida que

aumenta el porcentaje de refuerzo.

Por lo que respecta a la naturaleza del refuerzo, como “fibras naturales”
se pueden considerar por lo menos cuatro grandes tipos tal y como se ha
visto en la introduccién. Un primer tipo corresponde a los filamentos de
plantas anuales entre los cuales cabe citar el lino, cafiamo, yute, sisal,
curaua, abaca, etcétera. Estos filamentos pueden utilizarse directamente
como refuerzo en matrices de polipropileno dado que su composiciéon
quimica superficial es sensible a la accion de los agentes de acoplamiento.
No obstante, los filamentos de plantas anuales pueden ser tratados
quimicamente para incrementar su grado de interaccién con los agentes de
acoplamiento tipo MAPP y MAPE, con lo cual se incrementa su rendimiento

sobre la resistencia a traccion manteniendo o perjudicando levemente su
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influencia sobre el médulo de Young (Corrales et al., 2007; Gironés et al.,
2011; Mutje et al., 2006a; Mutje et al., 2007; Pimenta et al., 2008).

Tratamientos mas agresivos, tipo semiquimico y quimico, conducen a
una disminucién sustancial del rendimiento del refuerzo con escasas mejores
sobre la resistencia maxima a traccién del material compuesto. EI médulo de
Young, en cambio, se ve sustancialmente perjudicado en funcion del
porcentaje de lignina eliminado. Aunque esta ampliamente descrito que el
efecto de la naturaleza del refuerzo (en este caso filamentos de plantas
anuales) influye sobre la resistencia maxima a traccion del material
compuesto, la experiencia del grupo LEPAMAP pone de manifiesto que hay
otros factores que influyen en ello. Asi, ademas de la naturaleza del refuerzo,
la calidad de la interfase juega el papel principal. Como calidad de interfase
debe entenderse la calidad de los “enlaces” entre refuerzo y matriz y el
numero de “enlaces” que se establecen por unidad de volumen (Marais &
Wagberg, 2012).

Un segundo gran grupo de refuerzos esta constituido por las fibras
madereras que pueden presentarse con una gran amplitud de rendimiento
respecto a la materia prima de la cual procede. Fibras mecanicas,
termomecanicas, quimico-termomecanicas, semiquimicas y quimicas. En
general, este tipo de refuerzos generan en el material compuesto de
resistencias maximas a traccion del mismo orden que los filamentos de
plantas anuales debido a la influencia que ejercen los tres tipos de factores
en la interfase fibra — matriz (naturaleza, calidad de los “enlaces” y numero
de “enlaces” por unidad de volumen) (Lopez et al., 2012c). En cambio, la
rigidez o moédulo de Young del material compuesto suele ser inferior a la que
ejercen los filamentos de plantas anuales debido a su naturaleza (Girones et
al., 2007; Mendez et al., 2007; Oksman Niska et al., 2008).

Por lo que respecta a las fibras recicladas, generalmente con una
composicion de fibras madereras muy heterogéneas los resultados obtenidos
suelen ser inferiores a las de las fibras madereras virgenes pero claramente
influenciadas por la heterogeneidad de su composicién. Ello tanto en lo que

se refiere a la resistencia a traccion como al médulo de Young.
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Tedricamente, las fibras procedentes de residuos agricolas, por su
naturaleza, generan propiedades inferiores a las de las fibras madereras,
tanto en la resistencia maxima a traccion como en el modulo, aunque cabe
considerar el tipo de fibras fruto de sus procesos de obtencion; desde fibras
mecanicas a fibras quimicas (EI Mansouri et al., 2012; Flandez et al., 2012;
Rodriguez et al., 2010).

En resumen, la naturaleza del refuerzo, en si misma, tiene poca
influencia sobre la resistencia maxima a traccion, dependiente ésta sobretodo
de la interfase. De otra parte, su influencia sobre el moédulo de Young

depende mas del tratamiento de obtencion que de su naturaleza.

Por lo que respecta a las propiedades intrinsecas del refuerzo, de los
cuatro tipos de “fibras naturales” comentados anteriormente, los filamentos
son las Unicas que permiten su evaluacion de un modo directo (resistencia a
traccion y mddulo en la maquina universal de ensayos) (Canigueral et al.,
2009; Doan et al., 2006; Vallejos et al., 2006). Las fibras madereras,
recicladas y procedentes de residuos agroforestales, a causa de su
morfologia, no permiten una evaluacion por ningun método fisico. No
obstante, la evaluacion de los filamentos en la maquina universal no genera
un valor representativo de la resistencia intrinseca a traccion y del modulo de
Young ya que durante el proceso de extrusion e inyeccion, la fibra padece
transformaciones morfoldgicas significativas. En consecuencia, la evaluacion
de las propiedades micromecanicas a través de la evaluacién
macromecanica conduce a errores muy significativos en el momento de
aplicar la regla de las mezclas. Como se vera mas adelante, la metodologia
de Bowyer-Bader y el modelo de Kelly — Tyson (Bowyer & Bader, 1972; Kelly
& Tyson, 1965; Mutje et al., 2007; Vallejos et al., 2012) permite determinar la
resistencia intrinseca a traccion del refuerzo. Por otro lado, mediante el
modelo de Hirsch (Hirsch, 1962; Kalaprasad et al., 1997; Lopez et al., 2012c)
es posible determinar el mdédulo intrinseco a traccion. Estas metodologias
permiten determinar las propiedades intrinsecas de las “fibras naturales”

estrictamente en funcion de su capacidad de refuerzo y de la generacion de

29



rigidez en el material compuesto, evitando las subjetividades tipicas producto

del analisis del refuerzo fuera de su medio.

De acuerdo con la regla de las mezclas modificada, el incremento del
porcentaje de refuerzo genera un incremento lineal en las propiedades a

traccion siempre y cuando exista una buena interfase fibra-matriz.

De otra parte, el grado de dispersion también es un factor decisivo para
asegurar un incremento de propiedades significativo en los materiales
compuestos. Para asegurar una buena dispersion, las fibras deben tener
poca capacidad de crear puentes de hidrégeno entre si, puesto que de lo
contrario, las fibras quedarian “enlazadas” formando haces de fibra. Este es
el caso de fibras madereras tipo pasta mecanica, termomecanica, quimico-
termomecanica y algunas semiquimicas. La presencia de cantidades

significativas de lignina garantiza una facil y buena dispersion.

El factor de orientacion, x4, es un factor experimental cuyo valor esta
comprendido entre 0 y 1. Concretamente, el factor de orientaciéon se
corresponde con la unidad para fibras perfectamente alineadas, 3/8 para una
configuracion aleatoria sobre un plano bidimensional y 1/5 para una

orientacion aleatoria en un espacio tridimensional (Vilaseca et al., 2010).

En los materiales compuestos por inyeccion es dificil determinar el
factor de orientacion de las fibras porque depende de la geometria del molde,
las condiciones de procesado y la composicién del material. La evaluacion
del factor de orientacion en materiales compuestos inyectados, es una tarea
ardua vy dificil dado que las fibras presentan orientaciones diferentes segun
su posicién en el material compuesto. En la bibliografia se encuentra que
generalmente hay tres regiones en los materiales inyectados: capa skin, shell
y core (Templeton, 1990). La capa skin se encuentra en el borde del molde, y
consiste en una fina capa de fibras que o bien no siguen ningun patrén de
orientacion o bien estan orientadas en el sentido del flujo de inyeccion,
dependiendo de las dimensiones del molde. Justo debajo de la capa skin, se

encuentra la capa shell, que esta orientada en el sentido del flujo.
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Finalmente, la capa core orienta las fibras perpendicularmente al flujo. La

figura 5 se refleja un esquema de las diferentes regiones.

Los elementos fluidos siguen la direccion del flujo y desaceleran a
medida que se aproximan al molde, colocandose asi perpendicularmente al
flujo de inyeccion (Fig. 5).

- -'-'————‘——'—-_ - - 7q‘=:5k|n
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Figura 5: Distribucién de core, skin y shellen el material compuesto (Vilaseca et al., 2010)

Asi pues, el coeficiente de orientacion, media ponderada de la
orientacion de las fibras en las diferentes capas, representa cémo la

orientacion de las fibras afecta al efecto reforzante de éstas.

En materiales compuestos de fibra corta, el factor de longitud e
interfase (x2) se puede calcular de acuerdo con las ecuaciones 7 y 8 (Fu &
Lauke, 1996):

LF 7
STIF para LF < IF. (7)
c

X2 =

L (8)

XZ:l_Z-LF para LF > L%
c

Donde LF es la longitud de fibra dentro del material compuesto y L. es

la longitud critica de la fibra.

Para un material compuesto reforzado con fibras uniformemente
repartidas y alineadas de forma que su longitud se encuentra paralela a la

direccién de las fuerzas (Fig. 6), el material compuesto ofrece las condiciones
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optimas de transmisién de esfuerzos bajo carga longitudinal, considerando la

fibra un cilindro perfecto y orientado.

£

Figura 6: Material compuesto con las fibras orientadas uniaxialmente (Hull & Clyne, 1996)

Considerando la fibra de la figura anterior, las fuerzas que actuan

sobre ella son:

t-m-df - Lf (9)
T2
v of -m-dr? (10)

Donde F; es la fuerza transmitida por la matriz en la interfase y Ff es

la fuerza soportada por la fibra.

En condiciones de equilibrio, la fuerza soportada por la fibra en la zona

de transferencia es igual a la carga de corte en la zona de interfase.

F, = FF (11)

T.T[.df.Lf_gtF.n.dfz (12)
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En este caso, L se convierte en la longitud critica (L.). En la zona de
inicio de rotura del material compuesto, los elementos que mantienen unida
la matriz son las fibras de refuerzo. Si la longitud de las fibras es lo
suficientemente larga para permanecer unida a las dos zonas de la matriz
separada por la grieta microscopica donde se inicia la rotura, el compuesto
podra soportar la carga. Por otro lado, si la longitud de la fibra no permite el
suficiente anclaje en las paredes de la fibra, ésta sera arrancada. El concepto
de la longitud critica esta relacionado con este fendmeno y se define como la
minima longitud que puede tener la fibra a partir de la cual no tiene suficiente

anclaje en la matriz, y ante esfuerzos pequefios se arrancara.

. dfaf (13)
¢ 27

La longitud critica de la fibra esta relacionada con su diametro; para
una misma longitud de fibra, cuanto mayor sea su diametro, mas superficie
de contacto ofrece y mayor es la posibilidad de anclaje que puede ofrecer a
la matriz ante el esfuerzo de traccion, y consecuentemente, mayor sera su

longitud critica.

Segun los criterios del modelo de Kelly-Tyson (Kelly & Tyson, 1965),
se asume que no se produce rotura de enlaces entre matriz y fibra, no hay
vacios presentes en el compuesto y las propiedades de la matriz dentro del
compuesto son iguales que las de la matriz sin reforzar. También considera
que los esfuerzos experimentados por las fibras sobre la carga axial son
despreciables al final de la fibra, y crecen significativamente a través de su
longitud hasta el centro de la fibra, llegando a un altiplano cuando la distancia
es L,//2 (Fig. 7).

Tal como se observa en la figura 7, las fibras con una longitud por
debajo de la critica no pueden estar plenamente bajo carga al contrario de
las fibras de longitud igual o superior a L,". Una fibra de longitud subritica no
realiza una contribucion significativa a la carga del compuesto, pues se

desprendera de la matriz antes que ella pueda dar la maxima carga.
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Figura 7: Representacion de los esfuerzos sobre la fibra en funcion de su longitud (Kelly
& Tyson, 1965)

Una fibra con longitud igual a la critica puede transmitir la maxima
fuerza, pero sélo en un punto muy pequefo y focalizado en la parte central, y
una fibra supercritica tiene proporcionalmente una longitud de fibra mayor
que puede transmitir la maxima carga y contribuye mejor que una fibra con

longitud critica.

Si se sustituye el valor de L.” de la ecuacion 2.9 en las ecuaciones 2.7

y 2.8, es posible determinar la tension interfacial (t), ecuaciones 14 y 15:

dFO.F 14
T=y,- LFt para LF < LF. (14)
dfof (15)
= LF > IF
AT A P T

Generalmente, se acepta que LY es un buen indicador de la eficacia
en la transmision de esfuerzos en la interfase fibra — matriz. Cuando se aplica
una carga, la tension sobre la fibra aumenta y ésta se fragmenta en los
puntos donde se alcanza su resistencia maxima (of). Este proceso de
fragmentacion persiste mientras la carga aplicada aumente. En algunos
puntos, los fragmentos de fibra devienen tan cortos que la carga transferida a
la fibra no es lo suficientemente elevada como para causar ninguna otra
fragmentacion. La naturaleza aleatoria de la fragmentacién de la fibra resulta

en una distribucién de longitudes de fibra en el intervalo Lc72 < LF < LcF (Hull
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& Clyne, 1996). Por lo tanto, dentro del material compuesto también se

pueden encontrar fibras de longitud inferior a la longitud critica.

2.4 Modelizacion de los materiales compuestos

2.41 Ecuacion de Kelly — Tyson

En materiales compuestos, la resistencia a traccion se puede

determinar a partir de la regla de las mezclas modificada (ec. 16).

of =fc-of VE+(@Q—-VF).oM™ (16)

De acuerdo con Fu y Lauke (1996), f. se puede expresar como el
producto del factor de orientacién de fibra (y¢) y el factor de longitud de fibra
e interfase fibra-matriz (y2). El factor de compatibilidad da cuenta de la
eficacia del refuerzo en el seno del material compuesto. Valores proximos a

la unidad corresponden a la maxima capacidad de refuerzo.

Kelly y Tyson (1965) desarrollaron una ecuacion (17) para la
prediccion de la resistencia maxima a traccion de un material compuesto

reforzado con fibras discontinuas y alineadas.

of = (zi |25+ 5 [(af (1% ))D FA-VRGT (1)

Este modelo se puede simplificar como ¢f = (X +Y) + Z, donde:

¥ - Z [rlf vF ] Contribucion
il dr subcritica
v Z FLyF (1 of dF> Contribucion
= O- . . . —
i\ 4rlf supercritica
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- Aportacion de la
2=0=Ve matriz

Tanto la contribucion subcritica como la supercritica, siempre en

referencia a una longitud critica de fibra.
2.4.2 Ecuacion de Bowyer y Bader

El modelo de Kelly-Tyson (1965) considera que todas las fibras estan
alineadas en la direccion en la que se aplica la carga, de forma que la
ecuacién no se puede integrar para dar un factor que tenga en cuenta la
compleja orientacion de fibra en la mayoria de los compuestos
termoplasticos.

Una solucidén habitual a este problema es ajustar los datos
experimentales utilizando un simple factor de orientacion numérico (y1).
Bowyer y Bader (1972) extendieron el concepto original de Kelly-Tyson
para modelizar una curva esfuerzo-deformacion de un material compuesto
antes de la ruptura. La base de su argumento fue que para cualquier valor
de la deformacion (&F°) existe una longitud critica de fibra L. = oy -d/2z.
Las fibra mas cortas que L. aportan un esfuerzo = L-7/d y las fibras mas
largas que L.Ex (1 — (Ecd/4L 7). El esfuerzo del material compuesto para

cualquier valor de deformacién viene dado por la ecuacion 18:

of = 11 <zi [0+ 5, [(af (1= ‘ff}f))]) +(1=VP)Ee. (18)

En la ecuacion anterior, existen tres incognitas: el factor de
orientacion, la tension interfacial y la resistencia intrinseca a traccion de la
fibra. Bowyer y Bader estimaron que la resistencia intrinseca a traccion de la
fibra se puede aproximar al producto del médulo intrinseco a traccién de la
fibra en la region elastica por la deformacion del material compuesto en el
punto de rotura. Ademas, Bowyer y Bader establecieron un sistema mediante

el cual, a partir de la curva esfuerzo-deformacion del material compuesto
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(Fig.8) y seleccionando dos valores de esfuerzo (of; y of2) a dos

deformaciones diferentes (€7 y &), era posible resolver el problema.

Aok -

Winl

STRESS

aTE

Figura 8: Curva tipica esfuerzo-deformacién de un material compuesto (Vallejos, 2006)

Bowyer y Bader calcularon la contribucién de la matriz “Z” a partir de la
determinacion, por separado, del médulo elastico de la matriz. El valor “Z” se
utiliza para calcular la relacién R de la contribucion de la fibra para las dos

deformaciones estudiadas:

) —Zl

R=21"%1
(o)) —22 (19)

pe_ X1tY,
A’z + }’2 (20)

Se utiliza la ecuacion anterior con un valor propuesto de 7 para calcular la
relacion R*, el valor tedrico de R. En este punto las relaciones R y R* son

independientes de ys. Se ajusta entonces el valor de 7 hasta que R* =R, y
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este valor es utilizado en la ecuacion de Bowyer - Bader para obtener el valor

de y+ (Que se supone el mismo para los dos valores de deformacion).

Como en todo modelo, se deben tener presentes las suposiciones que

nos permiten llegar hasta él:

— La transferencia de esfuerzos a través de la interfase aumenta
linealmente desde los extremos de la fibra hasta un valor maximo en
el centro de ésta.

— No se produce desunion entre la fibra y la matriz.

— Se debe aplicar un coeficiente de correccion x4 0 para tener en
cuenta las fibras que no estan orientadas en direccién de la carga.

— EI factor y1 es independiente de la deformacion e igual para
cualquier longitud de fibra.

— Las propiedades de la matriz del material compuesto son las
mismas que las del plastico no reforzado.

— Se conoce el moédulo intrinseco de la fibra (que puede diferir de
los valores encontrados en la bibliografia o incluso de las
medidas realizadas en las fibras utilizadas para producir las
probetas).

— res independiente del angulo en el que se aplica la carga.

— El didmetro de las fibras es unico (monodisperso).

— Las curvas esfuerzo-deformacion tanto de la fibra como de la matriz

son lineales.

Este método presenta un enorme atractivo debido a que utiliza datos
que se pueden obtener de forma relativamente sencilla a partir de
ensayos mecanicos estandar de materiales compuestos y solo requiere
una determinacion extra de la distribucién de longitudes de fibra, herramienta
por otro lado habitual en quien trabaja con materiales compuestos con
fibras discontinuas. En el momento de la publicacién del trabajo original de
Bowyer y Bader, este método era algo tedioso debido a la limitada
velocidad de calculo de las computadoras disponibles, sin embargo,

actualmente, las ecuaciones mostradas anteriormente se pueden resolver
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facilmente en cualquier hoja de calculo, de forma que 7y y; se pueden

obtener en poco tiempo.

En el andlisis original, se suponia que la contribucion de la
matriz al esfuerzo se podia determinar a partir de la rigidez de la matriz y
de la deformacion del material compuesto. Sin embargo, es de sobras
conocido que la curva esfuerzo-deformacion de Ila mayoria de
termoplasticos no es lineal, incluso a pequefias deformaciones. Se
puede aumentar la precision de este analisis midiendo el esfuerzo real
de la matriz para los valores de deformacién elegidos o, de forma mas

practica, ajustando la curva esfuerzo deformacién a un polinomio.
2.4.3 Modelo de Hirsch

Hirsch (1962) desarrollé un modelo para la prediccién del moédulo
elastico de los materiales compuestos que se basa en una combinacién
ponderada de los modelos de la regla de las mezcla en serie y paralelo.

La ecuacion de Hirsch puede expresarse como:

Ef -EM
EM™-VF+EF-(1-VF)

Ef=B-(Ef-VF+EM- (1-VD)+ 1-p)- (21)

En la que B es un coeficiente empirico. Se supone que el factor que
controla 8 es principalmente la orientaciéon de las fibras, aunque también
intervienen otros factores como la longitud de fibra y la amplificacion de los
esfuerzos en los extremos del refuerzo. Este factor puede aproximarse segun

abundante literatura a 0,4.

Conocido ya el valor de Ef, basta con aplicar la ecuacion usada en la
regla de las mezclas para determinar ese valor. Asi pues, usando la ecuacion
4, mostrada anteriormente, es posible determinar un valor de factor de
eficacia para porcentaje de refuerzo, tanto para compuestos con agente de

acoplamiento o sin él.
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Ef—(A-VH)-E"=mn, Ef -VF (22)

El factor de eficacia puede expresarse como el producto del factor de
orientacion y el factor de longitud, n, y n, respectivamente. Sabiendo la
longitud y el didmetro de las fibras, el factor de longitud se puede calcular
mediante el modelo de Cox — Krenschel (Cox, 1952; Krenchel, 1964). Este

valor viene definido por la expresion:

an (55) 29

2

Anteriormente el valor de 8 se ha aproximado a 0,4 debido a que en la
literatura asi se encuentra. Esta aproximacion es valida para calcular el resto
de valores y asi poder proceder con el analisis micromecanico del médulo a
traccion. Ahora bien, existe una expresion para calcular el factor de

eficiencia, la cual se refleja en la ecuacion 24.

i (24)

_1
ﬁ—;'

I

Ef-(l—v)-ln W

Donde,
r =radio de la fibra
v = coeficiente de Poisson, aproximable a 0,36 en el caso del polipropileno

Puesto que ne = no, - ni 'y que los valores del factor de eficacia y del
factor de longitud son conocidos, se puede proceder con el calculo del factor

de orientacion.
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Para concluir el analisis micromecanico del moédulo a traccion, cabe
calcular el angulo (a) de orientacion de las fibras, cuyo calculo es posible
mediante la ecuacién 25, involucrando al coeficiente de Poisson y al factor de

orientacion.

sin a (3 —v sina 1+4+wv sin(3a)> (25)
Mo = ) :

+
a 4 a 4 3a

2.4.4 Modelo de Tsai — Pagano

Es comunmente sabido que la relacion de aspecto juega un papel
importante en las propiedades mecanicas finales de los materiales
compuestos. Mientras que el modelo de Hirsch no incorpora la relacion entre
longitud y diametro de las fibras en sus ecuaciones, el modelo de Tsai —
Pagano (Halpin, 1969; Halpin & Pagano, 1969; Halpin & Tsai, 1969) si lo
hace y, ademas, permite calcular el médulo intrinseco a traccién de las fibras.

Este viene dado por la ecuacion 26.

3 5 26
EtC=§E11+§E22 ( )

Donde E''y E? son el moédulo elastico longitudinal y transversal

respectivamente, y se calculan con las ecuaciones de Halpin — Tsai.

_1+2-(lf/df)-rll-Vf

u EM 27
e A (28)
TR

Donde n,y n:vienen dados por las ecuaciones 29 y 30.
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_ EEEM-1
NG E +2- W

(29)

(Ef/E™) -1

N = e (30)
(E¢ /E{") + 2

Asi pues, a partir del modelo de Tsai — Pagano es posible calcular un

valor de modulo intrinseco a traccidn para cada porcentaje de refuerzo,

teniendo en cuenta el diametro y la longitud de la fibra.

2.5 Diseno, concepcion y calculo para la aplicacién industrial

de los materiales compuestos

El material propuesto ofrece multiples posibilidades para ser utilizado en
una ingente cantidad de productos. En este sentido se presentan en el
capitulo 4 una serie de ejemplos, aplicaciones del material a diferentes
productos industriales. Se han escogido una serie de tipologias de producto
diferenciadas entre si para demostrar su viabilidad en diferentes campos. Los
ejemplos propuestos conciernen a una libreria-estanteria, una papelera y un

recipiente multifuncion.

Para ello se ha recurrido a los dictados propios del disefio industrial
debido a que éste es un factor importante para conseguir el lanzamiento de
productos industriales con atributos diferenciadores que permitan dar valor al
mismo, generando ventajas competitivas. El proceso de disefio de producto
estd interrelacionado directamente con las actividades de ingenieria de
producto y marketing, desde la Oéptica del desarrollo de producto. Las
actividades que conducen a la definicién de un producto se articulan en un
proyecto, es por ello que es necesario seguir un método, procedimientos y
técnicas que permitan, partiendo de una premisa, dar respuesta de manera
racional a soluciones formales adaptadas a las necesidades técnicas, de

mercado, ergondmica, de uso, funcionales, y estéticas.
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El proceso de disefio es de tipo heuristico, es decir, de descubrimiento
gradual y sigue un camino de tipo secuencial en el planteamiento de sus
actuaciones (Daly et al., 2012). Este planteamiento se ha venido realizando
tradicionalmente en serie, de manera consecutiva (aplicacién de ingenieria
secuencial). Actualmente se da mas una linea de actuacion encaminada al
planteamiento en paralelo (ingenieria simultanea). El lenguaje de la industria
es técnico, es cientifico, es el lenguaje igualmente del disefio de productos,
pero a éste deben afadirse otros lenguajes, relacionados con la vision
humanista propia del proceso creativo. Aspectos como los culturales, las
emociones, los sentimientos, la psicologia de las personas, deben tenerse en

cuenta.
El proceso de disefio atiende de manera imprescindible dos factores:

A) El concepto de producto. Se define segun los siguientes apartados:

Publico objetivo: grupo de usuarios — consumidores a quien va

destinado el producto.

e Beneficios para el consumidor: funciones que espera el consumidor
del producto asi como las necesidades fisicas, simbdlicas,

sociologicas y psicolégicas que debe cubrir.
e Categoria de productos: segmento de posicionamiento.

e Momentos de consumo: como y donde se utiliza el producto asi como

en qué lugar y de qué manera se compra.

¢ Nivel de precios: rango de precios donde se situa el producto.

Identificacion: con el resto de productos de la gama.

En ocasiones, se indica si debe seguir una identidad de marca
concreta, o si su configuracion debe identificarse con otros productos de la

empresa a través de su configuracion, o por su gama de disefo.
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B) La especificacion de producto y disefo. Efectuada generalmente por
el area de ingenieria de producto y que normalmente sufre modificaciones

durante el proceso.

A continuacion se destacan los parametros considerados mas

importantes en una especificacion de disefio (Srinivasan et al., 2012).
A nivel econémico:

* Numero de unidades a fabricar.

* Ciclo de vida en produccion.

* Costes, inversiones y tiempos de vuelta de la inversion
» Tiempo de desarrollo.

En relacion al mercado:

* Publico objetivo.

* Definicién de funciones, basicas, principales y secundarias.

* Definicién de la gama.

* Nivel de precios y posicionamiento

* Caracteristicas funcionales y nivel de prestaciones.

* Marcas y productos competidores directos y relacionados.

* Gama de productos, versiones y complementos.

* Canales de distribucion.

* Envase y el embalaje.

* Definicién de modelos y versiones, nombre y cédigo comercial.

En relacion a la forma:

* Referencias de tendencias de disefio y estilo.
* Recomendaciones estéticas.

* Personalidad y caracter.
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» Consideraciones ergonémicas.
» Consideraciones de uso y ambitos de uso.
* Necesidades y expectativas de los usuarios.

A nivel técnico:

» Dimensiones y peso.

* Definicién de mandos y controles que debe incorporar el producto.
» Componentes internos.

* Materiales y posibles procesos productivos.

En los casos presentados los aspectos econdémicos no se han tenido en
cuenta ya que los procesos de fabricacion son los mismos que con otros
materiales y el coste del material propuesto ya esta indicado en otros

capitulos.
2.5.1 Aspectos generales del disefio

Un objeto bien disefiado genera ventajas competitivas respecto a otros
productos de calidad y prestaciones analogas. Por ello, es conveniente
considerar las necesidades y preferencias de los usuarios potenciales,
explicando las caracteristicas funcionales que exige el usuario, analizando
coémo y bajo qué condiciones se utilizan otros productos similares y de esta
manera proponer las caracteristicas que deberia reunir el producto

propuesto.

La primera fase del método proyectual en el disefio de productos reside
en la busqueda de informacién y posterior analisis de ésta. Puede ser de
interés efectuar encuestas a usuarios, para detectar aspectos no valorados.
En ocasiones se efectuan este tipo de acciones para poder apreciar
tendencias, necesidades, o expectativas. Es importante tener en cuenta la

informacion de los consumidores.
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2.5.2 Estudios de mercado

En muchos casos se realiza un analisis del desarrollo histérico del
producto, con el fin de extraer datos para un desarrollo nuevo. Se pretende
con ello conocer la tipologia de producto sobre la que se trabaja,

identificando: su origen, evolucién y tendencias de desarrollo pasado.

Srinivasan et al. (2012) sugieren establecer el mercado al cual se
dirigira el producto, no solo considerando al “usuario final”’, sino a cada uno

de los eslabones que componen la cadena de la demanda para el producto.

. Usuario consumidor del producto: descripcion general del
usuario, incluyendo la identificacion de necesidades y expectativas, las
cualidades mas valoradas, las condiciones de uso y mal uso para el

producto, los factores para la decisién de compra, etc.

. Canales de distribucion: politicas de distribucion definidas por la

empresa, y las condiciones generales del mercado.

. Comunicacion, punto de promocién y venta: comunicacion y
presentacion de la empresa, material promocional, informacion al

usuario (folleto, manual de instrucciones, mantenimiento, etc.)

. Nivel de precio: posicionamiento frente a la competencia y

distribucion esperada de atributos de diferenciacion.
2.5.3 Estudio técnico

Corresponde al andlisis de la estructura y sus componentes. La
estructura se refiere al conjunto de partes de un producto o proceso,
distribuidas y vinculadas de tal manera que forman un todo. Los
componentes o partes son una porcion del todo, de la estructura, cada uno

de los aspectos que pueden considerarse en un producto.

En el analisis estructural se observan los diferentes componentes, se
comprende cémo estan distribuidos y como se relacionan, ademas del

material en que estan fabricados y qué procesos se han utilizado para su
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fabricacion. Muestra la organizacion de las partes, el conjunto de piezas que
interactian para cumplir con la funcién para la que el producto ha sido
disefiado. Para analizar un producto es necesario familiarizarse con él, se
debe manipular, desmontarlo y analizarlo desde diferentes perspectivas, para
llegar a comprender como se unen sus diferentes partes, analizando el
material y el proceso en que estan fabricados. El disefio del producto se

adapta a los procesos y al montaje.

Para realizar un analisis estructural se sugieren las siguientes acciones
(Huang et al., 2014):

* Desmontar el producto y observar su estructura y componentes
internos externos, para posteriormente pasar a ser analizados.

* Sefalar cdmo se unen los diferentes componentes, formando la
estructura central o estructuras secundarias.

* Definir la funciéon que cumple cada componente.

* Analizar el manual de usuario del producto y observar las
especificaciones.

* |dentificar las partes que, en diferentes productos, cumplen la misma
funcion.

* Analizar el material y el proceso con el que estan fabricados cada uno
de los componentes.

2.5.4 Estudio funcional

La forma no debe condicionar o entorpecer la funcion del producto. El
objetivo de éstos es dar cumplimiento a las diferentes necesidades de los
usuarios, mediante soluciones que incorporen prestaciones en grados
diferentes de definicion y calidad. El analisis funcional actia como una
herramienta basica para el proceso de disefio y desarrollo del producto que
permite definir, estructurar y categorizar las diferentes funciones y sub-
funciones del mismo. Permite analizar los posibles elementos y piezas, de
manera total o parcial, que de forma articulada cumplen los requerimientos

de una funcién.
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El analisis funcional no es, en modo alguno, un método exacto, por lo
tanto puede afirmarse que es de caracter heuristico. Es un enfoque de
trabajo propio para acercarse a las competencias requeridas mediante una
estrategia deductiva. Se inicia estableciendo el propdsito principal de la
funcién principal, preguntando sucesivamente qué funciones hay que llevar a
cabo para permitir que la funcién precedente se logre. Es ideal realizarlo con
un grupo que conozca la funcidon analizada. En su elaboracion se siguen

ciertas reglas encaminadas a mantener la uniformidad de criterios.

El andlisis funcional ayuda a establecer las funciones requeridas de un
producto y diferenciarlas en niveles que faciliten su resolucion, partiendo
desde la funcion basica que cumple el producto y acabando en otras

funciones o funciones secundaria.

Analizar funcionalmente un producto depende en gran medida de su
lugar de utilizacion y de su entorno. La funcion es la manera en que el objeto
cumple el propdsito por el que fue concebido y construido, realizando un
trabajo fiable. La funcion y la forma son dos cualidades de un producto
intimamente vinculadas, siendo la forma generalmente la que intuye la

funcién, pero sin que la funcién determine la forma.

A la hora de realizar un analisis funcional se genera un listado de
funciones del producto (Fig. 9). Se jerarquizan segun sean funciones
basicas o funciones de soporte o apoyo. Las funciones basicas representan
aquellas funciones para las que ha sido disefiado el producto. Las funciones
de soporte representan las relaciones con aspectos de comodidad y
fiabilidad.

Las funciones basicas de uso quedan desglosadas en funciones:
basica, primarias o de servicio, que son aquellas funciones especificas para
las que ha sido disefiado el producto, y las funciones secundarias o técnicas,
que son aquellas que estan subordinadas a las funciones primarias, es decir,
las sub-funciones que permiten realizar la funcién primaria. Las funciones de
soporte 0 apoyo pueden dividirse en dos, la primera para asegurar la

comodidad y la segunda que indica como asegurar la fiabilidad, la explicacion
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de como funciona, el tipo de energia y el consumo que requiere su
operacion, el coste operativo, el rendimiento del producto, etc. (Telenko &
Seepersad, 2012).

FUNCIONES BASICAS FUNCION BASICA

FUNCIONES PRIMARIAS O DE
SERVICIO

FUNCIONES SECUNDARIAS O
TECNICAS

FUNCIONES DE SOPORTE 1. Asegurarla comodidad

2. Asponrarla fiahilidad

Figura 9: Listado analisis de funciones de un producto

Teniendo en cuenta la relacibn que existe entre estructura y
funcionamiento, se puede plantear la identificacion de cémo cada uno de los
elementos contribuyen al funcionamiento del producto y la explicacion de la
funcién y los principios de funcionamiento de cada elemento y cémo

contribuye cada uno de ellos al conjunto.

Otro campo de aplicacién del analisis funcional es cuando se realiza el
listado de acciones secuenciales del uso del producto. En cada accién que
se realiza durante el uso del producto puede obtenerse una aplicacion de
funcionamiento. Durante la realizacién del listado secuencialmente ordenado,
puede determinarse qué operaciones y funciones debe realizar el producto
para cumplir con la tarea prevista. De esta forma pueden identificarse en
cada paso de uso su funciéon o problematica y de este modo realizar un

planteamiento de solucion.
2.5.5 Estudio de uso-ergonémico

Lo que se pretende en el estudio de uso-ergonémico de un producto

es detectar aquellos aspectos que hacen que la relacion entre el producto y
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el usuario no sea la mejor posible. La Ergonomia integra diferentes factores
que estudian los aspectos que relacionan la percepcion del producto por
parte del usuario partiendo de las sensaciones producidas por los diferentes

sentidos.

Se estudian los esfuerzos y las posicionas que adquieren los usuarios
durante el uso del producto, orientando las solucionas de disefo, evitando el
agotamiento innecesario con el uso regular del producto o lesionas fisicas
causadas por un uso inadecuado (De Coster & Bateman, 2012). Se tiene en
cuenta las variedades de medidas de los diferentes individuos,
condicionando las posibles solucionas del disefio, ya que los productos

deben estar adaptados al publico objetivo al cual se dirige.

Las formas y su peso estan en funcion no solo de las caracteristicas
del material trabajado y del efecto buscado (precision, fuerza...), sino que,
también son dependientes de las caracteristicas de los usuarios que las
manejan (antropometria, potencia muscular puesta juego, control de la masa

y su movimiento) (Walker et al., 2014).

La ergonomia estudia cuales son los factores que inciden en el uso del
entorno por parte del hombre, pudiéndose distinguir a este respeto cuatro

clases de factores:

e Factores inherentes al usuario (fisiologicos, anatémicos, etc.).
e Factores inherentes al producto (objetos, artefactos, etc.).
e Factores inherentes a la actividad (escribir, conducir, etc.).

e Factores inherentes al ambiente (clima, iluminacion, etc.).

La aplicacion de un plan ergonémico es mas efectiva si se toma en
consideracion desde el comienzo de la concepcion y disefio del producto, ya
que los cambios de disefio son mas costosos a medida que avanza el

proceso, como por ejemplo en las etapas de desarrollo o fabricacion.

Las cuatro etapas del estudio son las que siguen (Xu, 2014).
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1- ldentificacién del problema: se recaba informacion sobre las cuestiones
relevantes, desde el punto de vista ergondmico que pueden afectar a las

caracteristicas generales del producto.

2- Caracterizacion de las necesidades del usuario: se consideran las
necesidades y preferencias de los usuarios potenciales explicando las
necesidades funcionales del usuario, analizando como y bajo que
condicionas se utilizan otros productos similares y presentando un
anteproyecto de las caracteristicas funcionales que deberia reunir el producto

propuesto.

3- Aportacion de criterios de disefio: se proporcionan datos sobre las
caracteristicas antropométricas, fisioldgicas, psicolégicas, etc. del usuario, de
las tareas que se realizaran con el producto en cuestion y de las
repercusiones que las distintas solucionas de disefio pueden tener en cuanto

al nivel de comodidad, eficiencia y satisfaccién del usuario.

4- Evaluacion del producto: en muchos casos se aceptan soluciones de
compromiso debido a que se presentan situaciones de conflicto de criterios.

Posteriormente se realiza una evaluacion.

El proceso queda definido realizando al final del estudio una lista de
comprobaciones o chequeo (Battevi & Vitelli, 2012), en donde se presentan
los puntos importantes a trabajar y en donde se sefialan propuestas de

mejora que en adelante se incorporaran.
Lista de chequeo:
RELACION USUARIO-PRODUCTO

Manejabilidad

. Por su forma

. Por sus dimensiones

. Por su peso

. Por su estabilidad, balanceo, equilibrio
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. Por su modularidad

. De mandos y controles
Accesibilidad

. Facilidad de mantenimiento

. A la limpieza

. A zonas o botones

. Al sistema

Efectividad

. Para ser operado y controlado
. Para ser dirigido

. Para ser trasladado

. Para informar sefiales de fallo o peligro

Versatilidad (situaciones diversas / adversas)
CONFORT FiSICO (Trabajo fisico y esfuerzo corporal)
Postura de utilizacion

. ¢, Se puede adoptar una postura comoda mientras se utiliza?
Si es que no: ¢,son correctos o suficientes...?

1- El producto

2- La pieza de trabajo

3- La herramienta o dispositivo

4- El asiento

5- Los 6rganos de mando

6- La superficie de trabajo

7- Se pueden mover las piernas, etc

8- Existen apoyos para brazos o pies

9- El agarre
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Balanceo corporal

. ¢ Es excesivo?

. ¢, Genera con el tiempo molestias?

. ¢ Genera peligro?

Movilidad

. ¢ Es posible cambiar de postura durante el trabajo?
. Si es no:

1- Se puede evitar?

2- ; Se puede evitar estar continuamente sentado?

Adaptabilidad

. ¢ Las superficies estan de acuerdo con las exigencias basicas?

Si es que no: jconsidera que son correctos o suficientes...?

1- Las dimensiones

2- El aislamiento térmico

3- La naturaleza de la superficie

4- El color (reflejo de luz muy fuerte)

5- Posicion (alcance, percepcion visual)

Esfuerzo de trabajo requerido (estatico y dinamico)

. ¢ Estan calculadas las fuerzas necesarias para manipular los érganos
de mando, los utiles, los recipientes, de forma que no se superen los
valores limites de cada caso?

. Los movimientos ;pueden efectuarse segun una secuencia
biomecanica adecuada?

. ¢ Pueden alcanzarse sin esfuerzo los érganos de mando o de servicio?

. ¢ Los érganos de mando o de servicio accionados con el pie ¢ pueden
accionarse sin esfuerzo adicional?

. ¢ Es funcional la concepcion de los 6rganos de mando?

Si es que no, ¢ considera que son correctos o suficientes los aspectos
siguientes?
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1. El tamano

2. La forma

3. La resistencia

El sentido del movimiento de los 6rganos de mando ¢ es idéntico al
sentido de la marcha del movimiento del aparato?

Fatiga, cansancio y duracion.

¢ Produce fatiga en alguna parte del cuerpo su utilizacién?
¢ Produce cansancio general?

¢ Genera dolencias cronicas?

Soporte corporal

Asiento

Asideros

Vestimenta y equipo de proteccion

¢, Son necesarios?

CONFORT SENSORIAL (Percepcién y proceso de la informacion)

Visual

Del proceso: iluminacion /visibilidad / luz /color
1- ¢ Esta adaptada la distancia visual a la exactitud exigida?

2- ;. Se ha previsto alguna perturbaciéon de la percepcion visual?,
(mucha luz, deslumbramiento, contraste, centelleo)

3- La cadencia en el uso es adecuada para permitir el control
correcto en cada fase de la secuencia de uso?

4- ¢ Esta prevista la posibilidad de fatiga sensorial al tener que
controlar distintas funciones a la vez?

5- ¢ Esta prevista una fatiga excesiva por la sucesion muy rapida
de informacion de caracter diferente?

6- ¢ Es adecuado el color de la maquina?
7- ¢, Se destacan con color diferentes piezas importantes?

De los controles: iluminacion /visibilidad / luz /color
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1- ¢ Esta adaptada la distancia visual de los controles a la exactitud
exigida?

2- ;Se ha previsto alguna perturbacion de la percepcion visual?,
(mucha luz, deslumbramiento, poco o mucho contraste, centelleo)

3- iEstan claramente identificados los 6rganos de mando respecto a
su funcién, con objeto de evitar toda confusion?

4- ;La situacion de los instrumentos mas importantes y mas
frecuentes dentro del campo visual, es la 6ptima?

5- Los indicadores ¢ se destacan suficientemente del fondo?

6- ¢ Se evitan grandes diferencias de luminancia entre los indicadores
y el fondo?

7- La graduacion y la precision de los instrumentos ¢ corresponde a la
precision de lectura solicitada?

8- ¢Los indicadores o manecillas estan dispuestos de forma que
permitan una facil lectura? (formacién de sombras, tamafo muy
grande o pequeno, se tapan otros indicadores, etc)

9- ,Se ha previsto si el movimiento demasiado rapido de las
manecillas dificulte la lectura?

10- ¢, Se han agrupado adecuadamente los 6rganos de mando y los
indicadores?

11- ¢ Se diferencian por forma o color dependiendo de las diferentes
funciones?

12- ;Se indican de forma efectiva los posibles peligros o fallos?
Informacién grafica
1- ¢ Es suficiente?

2- ¢ Esta bien ubicada?

Auditivo / ruido / vibraciones (usuario — entorno)

¢, Se puede reducir el ruido?
¢, Se ha previsto que 65 dB molesta?

¢ Se puede utilizar el producto sin que éste transfiera energia por
vibracion?

¢, Se pueden reducir las vibraciones?

Tactil / temperatura / humedad / sudoracion / olfatorio

95



¢, Se pueden diferenciar al tacto los diferentes 6rganos o controles?
¢ El tacto es agradable?

¢ El tacto transmite seguridad?

¢ El contacto con el aparato produce calor?

¢ El contacto con el aparato produce calor?

¢, Produce movimiento del aire demasiado grande?

¢ Emite humedad?

¢ En su uso el ambiente es humedo?

¢ Produce en su uso sudoracion?

¢ Esta protegido el usuario de las sustancias nocivas que emana el
producto (polvos, gases, vapores, humos, otras sustancias)?

Percepcion kinestésica

¢, Se entienden las partes moviles del producto?

¢ Destacan?

CONFORT PSICOLOGICO

Estrés /tensién

1- Por el numero de operaciones

2- Por recordar en el tiempo como realizar las operaciones

Nivel de atencion requerido / distraccion / aburrimiento /concentracion

1- ¢ Esta el aparato concebido para no interpretar informaciones
innecesarias que supongan un esfuerzo en el curso del trabajo?

2- ¢ Requiere una fuerte concentracion?
3- ¢ Requiere una atencién prolongada?
4- ¢ Las acciones pueden resultar aburridas o monétonas?

Nivel de conocimientos necesarios
Comprensién y memorizacion
Retroalimentacion

Numero de operaciones mentales
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. Percepcion del color: aspectos psicolégicos

RELACIONES DIMENSIONALES

. Altura diferentes planos de trabajo
. Analisis antropométrico
1- Dimensidn corporal del usuario
2- Variabilidad de percentiles, P5 - P9

3- Variaciones de sexo, edad, étnicas.

. Analisis biomecanico
1- Movimientos
2- Alcances en movimiento
3- Medidas y grados (musculos — tensores)

SEGURIDAD Y PUNTOS CRITICOS

. Riesgos y dafios potenciales
. Usos indebidos
. Correr riesgos

1- Horas criticas

2- Personalidad de la persona

. Proteccion (vestimenta, equipo)
. Dispositivos informativos
1- Alarmas

2- Simbolos, Indicadores

. Disefio y emplazamiento de los 6érganos de mando y control
. Disefo y emplazamiento de los sistemas de informacién

. Higiene atmosférica

. Aspectos legales (cumple la normativa)
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2.5.6 Estudio formal

Puede sefialarse que los productos actuan en muchas ocasiones
como simbolos y signos, siendo en la mayoria de los casos el tratamiento
formal quien transmite esta relacion. Es por esto que se incorporan aspectos
de las ciencias filosdéficas propios de una conducta humanistica (psicologia,
sociologia, filosofia) al proceso de disefio (Julian et al., 2010). El tratamiento
formal va en esta linea, intentando analizar el publico objetivo, ofreciéndole
aquellos signos, simbolos y valores que pretende ver en el producto, incluso
generando la necesidad de compra alli donde no existia. Se denomina a este
ultimo aspecto “seduccién” (Tractinsky, 1997; Tractinsky et al., 2000;
Tractinsky & Zmiri, 2006).

Los factores estéticos inciden de forma importante en la definicion del
producto y se pueden desglosar en tres partes: forma, color y textura. Las
soluciones estéticas no son tomadas de manera unilateral sin tener en
cuenta otros requerimientos de disefio. La estética potencia la calidad
percibida del producto en relacién a diferentes sensaciones como por
ejemplo son la calidad, robustez, amigabilidad, simplicidad, ligereza,
estabilidad, etc (Kurosu & Kashimura, 1995).

Los factores estéticos no se definen de manera irreflexiva sino que
estan condicionados por la ergonomia, el uso, la funcién y la tecnologia que
incorpora el producto. El objeto creado debe cumplir con las
correspondientes premisas funcionales y estéticas que responden
directamente a unas necesidades de tipo material y espiritual, que deben ser

satisfechas.

Segun Tractinsky, (1997), en el analisis de las formas entran en juego
diferentes agentes. Por una parte el lenguaje del marketing, respecto a tres
factores: la personalidad o caracter, las tendencias de estilo y las modas. Por
otra parte la subjetividad propia del publico objetivo definido para el producto,
teniendo en cuenta los aspectos psicologicos (manera de ser, de entender la
vida, miedos, ilusiones, etc.). Por ultimo surge al contexto, en el sentido de

tener en cuenta los aspectos socioldgicos y culturales (Forslund et al., 2013).
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Todos estos condicionantes pueden quedar englobados en la idea de

estética final del producto.

. Debe transmitir ciertas sensaciones en base a lo establecido en
la concepcién (calidad, robustez, amigabilidad, simplicidad, ligereza,
estabilidad, etc.).

. Debe identificarse el producto dentro de su ambiente, asi como
Su agrupacion en una gama y marca de empresa.

. Poseer una personalidad o caracter.

. Seguir una o varias tendencias de estilo.

. Seguir 0 no alguna moda.

. Debe facilitar de forma intuitiva la forma de uso.

Este tratamiento ofrece la posibilidad de generar combinaciones muy
diversas, algunas de las cuales podrian ser consideradas como creativas.
Por ejemplo, un mismo concepto o propuesta de disefio, cambiando la
tendencia de estilo y su personalidad, probablemente parecera un concepto

muy diferente, y esto es una posibilidad para innovar.

Por su parte el color se emplea para atraer la atencion, agrupar
elementos, indicar significados y realzar la estética. El color puede lograr que
los disefos resulten mas interesantes y estéticos desde el punto de vista
visual, ademas de reforzar la organizacién y el significado de los elementos

de un disefno.

Aproximadamente el 80% de todas las informaciones que se reciben
son, por regla general, de naturaleza éptica (Renz & Valero, 2007). Dado que
las informaciones visuales por principio se componen simultdneamente de
informaciones sobre la forma y sobre el color (también los colores
acromaticos en blanco y negro son colores), puede afirmarse que el 40% de
todas las informaciones que se reciben normalmente se refieren al color. Un
uso consciente del color debe tener presente el caracter polivalente y

cambiante de los aspectos que entran en juego.
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2.6 Estado del arte

La investigacion en materiales compuestos reforzados con fibras
naturales es un campo importante y activo dentro de la ciencia de materiales.
Este hecho se confirma cuando una busqueda en la pagina de la “Web of
Science” para los trabajos publicados del 2009 al 2014 devuelve un total de
3184 respuestas. Si esta busqueda se refina con el término “review”, el
subtotal de trabajos es de 164. La alta presencia de revisiones termina de
apuntar el interés cientifico de este tipo de materiales. Este interés se ve
reflejado en el auge de las publicaciones y patentes sobre materiales
compuestos reforzados con fibras naturales (Faruk et al, 2014;

Satyanarayana et al., 2009).

La mayoria de los trabajos que actualmente se estan publicando
reflejan la atencion hacia el medioambiente y los cambios en los mercados y
su demanda para justificar el crecimiento de la importancia e interés de los
materiales compuestos reforzados con fibras naturales (Espigule et al.,
2013b; Essabir et al., 2013; Faruk et al., 2012; Reixach et al., 2013a).
También se hace hincapié en sus ventajas respecto a las fibras minerales,
especificamente su mayor flexibilidad, altas propiedades especificas, baja
abrasion, y su relativamente bajo precio y alta disponibilidad (Satyanarayana
et al., 2009). Los comparativamente, respecto a las fibras minerales, bajos
coeficientes de abrasiéon son de especial importancia para los equipos de
fabricacion, ya que se ven sometidos a un menor desgaste (Ardanuy et al.,
2012). No obstante hay un conjunto de ineficiencias y desventajas que
pueden conllevar una disminucidn de las potencialidades de dichos
materiales compuestos, de forma especifica, la calidad de la interface entre
las fibras de refuerzo y la matriz polimérica (El Mansouri et al., 2012; Vallejos
et al., 2012).

Las propiedades mecanicas a traccion, flexion y a impacto son las mas
estudiadas. Paralelamente, pero con menor intensidad, también aparecen
estudios sobre el comportamiento de los materiales a fatiga, propiedades a
compresion, propiedades térmicas, absorcion de agua, aislamiento

acustico... Este estado del arte repasa las publicaciones indexadas mas
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relevantes, sobre materiales compuestos reforzados con fibras naturales, de

la ultima década.
2.6.1 Propiedades a traccion

Normalmente las propiedades a traccién se ven claramente mejoradas
con el aumento del porcentaje de fibras de refuerzo, obteniéndose claras
mejoras, tanto en la resistencia a traccion como en el modulo de Young,
respecto a las matrices poliméricas (Holbery & Houston, 2006; Malkapuram
et al., 2009; Vallejos et al., 2012).

Generalmente se considera que, con el objetivo de conseguir altas
prestaciones en los materiales reforzados con fibras cortas, se precisan altos
porcentajes de fibras de refuerzo (Ahmad et al.,, 2006). Estas fibras de
refuerzo aumentan a la vez la resistencia a traccion y el modulo de Young (Li
et al., 2007). Por lo tanto, el efecto de las fibras de refuerzo en las
propiedades a traccion es un tema de investigacion significativo para una
gran cantidad de investigadores (Ahmad et al., 2006; Lopez et al., 2011;
Lopez et al., 2012d; Mutje et al., 2006b).

El estudio de las propiedades a traccion se diversifica en varias ramas,
investigandose diferentes tipologias de fibras, el efecto de algunos
tratamientos de las fibras sobre las propiedades y el efecto de los agentes de

acoplamiento sobre la interfase fibra-matriz.

Los tratamientos para variar modificar la composicién quimica de las
superficies de las fibras, como tratamientos quimicos, agentes de
acoplamiento y la co-polimeracién de las fibras naturales han sido temas
tratados por un gran numero de autores. Los tratamientos alcalinos son unos
de los mas usados (Gironés et al., 2013; Lee et al., 2009; Lopez et al.,
2012c). Los autores muestran que el tratamiento con NaOH, ademas de
eliminar enlaces de hidrégeno en la estructura reticular de las fibras de
celulosa, también elimina ciertos porcentajes de lignina, ceras y aceites
(Gironés et al., 2013; Li et al., 2009; Lopez et al., 2012c). También se han
ensayado tratamientos con acido acrilico, los cuales, en el caso de polietileno

reforzado con fibras de lino, las mejoras obtenidas fueron mayores a las
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conseguidas mediante un tratamiento alcalino o con silanos (Li et al., 2009).
En otro estudio, con polipropileno reforzado con fibras procedentes de podas
de naranjo (Reixach et al., 2013a; Reixach et al., 2013b), los autores
aplicaron diferentes tratamientos a las fibras, obteniendo pastas mecanicas,
termomecanicas y quimico-termomecanicas, con rendimientos descendientes
respecto a la biomasa inicial. Aunque las prestaciones de los materiales
aumentaron con la agresividad de los tratamientos, la disminucién del

rendimiento no parecio justificarlos plenamente.

La inclusion de agentes de acoplamiento es otro tema ampliamente
estudiado en la literatura cientifica, y mientras se observa que tiene un gran
efecto sobre la resistencia a la traccién , también se corrobora que su
afectacion sobre el médulo de Young es limitada (Lee et al., 2009; Reixach et
al., 2013a; Vallejos et al., 2012). El agente de acoplamiento mas utilizado es
el anhidrido maleico (Kaczmar et al., 2011; Osman et al., 2010; Sawpan et
al., 2011; Zabhizadeh et al., 2011). En una investigacion sobre polipropileno
reforzado con fibras de canamo (Vallejos et al., 2012), los investigadores
descubrieron que con un 4% en peso de MAPP sobre el peso de PP, la
resistencia a traccion de los materiales compuestos aumentaba
considerablemente. En otro estudio, con materiales compuestos de
polipropileno reforzado con fibras procedentes de podas (Reixach et al.,
2013b), también investigaron el efecto del MAPP sobre la resistencia a la

traccion (Fig. 10)
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Figura 10: Evolucién de la resistencia a la traccion de los materiales compuestos de
polipropileno reforzado con fibras de poda de naranjo, respecto al contenido de MAPP y al
tratamiento de las fibras (Reixach et al., 2013a)
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En otro estudio sobre el efecto del MAPP sobre polipropileno reforzado
con diferentes variedades de fibras; pasta Kraft, periddicos usados y cafiamo
(Sain et al., 2005), los investigadores encontraron que el porcentaje 6ptimo
de MAPP, respecto a la resistencia a la traccion, era del 4% para todas las

fibras ensayadas.

Otro factor importante que afecta a las propiedades a traccién de los
materiales compuestos es la técnica usada para su preparacion y fabricacion.
Hay trabajos sobre la optimizacion de las temperaturas vy velocidades de
extrusion, concretamente para materiales compuestos de HDPE y LLDPE
reforzados con fibras de lino (Siaotong et al., 2010). En otros casos se
estudian los parametros de temperatura y presion para los procesos de
inyecciéon de materiales de HDPE reforzado con fibras de lino (Li et al., 2009).
En el trabajo se enfatiza la necesidad de mantener las temperaturas de
inyeccion por debajo de los 192°C, ya que a partir de 200°C se inicia la
degradacion de las fibras. Otro trabajo similar se basa en resinas acrilicas

reforzadas con fibras de cafiamo y de kenaf (Medina et al., 2009).

El efecto de las técnicas usadas para la fabricacion de los materiales
compuestos (mixing), también recibe atencion. Asi, existen trabajos que
tratan sobre el efecto de la velocidad de mezclado sobre las propiedades
finales de los compuestos (Joseph et al., 1999), observando que la
resistencia de los materiales caia a altas velocidades, debido a la rotura de
las fibras. En otro trabajo, se ensayaron dos mezcladoras diferentes, una
mezcladora interna y una mezcladora cinética, para fabricar materiales de
polipropileno reforzado con fibras madereras (Lopez et al., 2012c). Se mostro
que la mezcladora cinética sometia las fibras a menos trabajo mecanico, las
longitudes medias crecian, y por lo tanto la resistencia a traccién final de los
materiales crecia. Esta misma experiencia se trasladé a otros estudios
posteriores (Serrano et al., 2014a; Serrano et al., 2014b) con materiales de

polipropileno reforzados con fibras procedentes de periédicos usados.
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2.6.2 Propiedades a flexién

Las propiedades a flexion de los materiales compuestos reforzados con
fibras naturales también estan ampliamente estudiados en la literatura (Faruk
et al., 2014). Los parametros que afectan a las propiedades a flexiéon son
semejantes a los que afectan las propiedades a traccién (Espigule et al.,
2013c; Espinach et al., 2013; Lopez et al., 2013; Thomason, 2002).

(Reddy et al., 2009) Estudiaron las propiedades a flexion de materiales
compuestos de PS reforzado con fibras de sisal o de kapok. Las fibras fueron
sometidas a un tratamiento alcalino previo. Los resultados muestran valores

de resistencia mayores para los compuestos reforzados con fibras de kapok.

También se presenta algun estudio sobre materiales hibridos, PS
reforzado con fibras de banana y de vidrio (Haneefa et al., 2008). Se observo
que las fibras no tratadas de banana penalizaban las propiedades de los
materiales. Una de los aspectos que penalizd mas a las fibras fue la
absorcion de agua.

Otro estudio interesante evalua las propiedades a flexion de materiales
compuestos fabricados con fibras de areca con una orientacion de las fibras
al azar. Las fibras de areca, extraidas de la cascara de la areca se
sometieron a un tratamiento alcalino con hidroxido de potasio (KOH) para
conseguir una mejor interface entre la fibra y la matriz. Se fabricaron
compuestos por medio de moldeo por compresién con parametros variables
de proceso, tales como la condicién de fibra (sin tratar y tratado con alcali), y
los porcentajes de carga de fibras (50% y 60% en peso). Los resultados
muestran que la resistencia a la flexion aumenta con el aumento en el
porcentaje de carga de fibras. En comparacion con la fibra sin tratar, los
investigadores observaron cambio significativo en la resistencia a la flexion
(Venkateshappa et al., 2010).

Algunos trabajos usan termoestables como matrices. En estos casos se
comprueba que los tratamientos de las fibras son igualmente importantes
para asegurar una buena interfase. Es el caso de un estudio con poliéster

reforzado con fibras de sisal (Khanam et al., 2011). En este estudio se
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estudiaron, los efectos de los tratamientos en la superficie de la fibra en las
resistencias a traccion, a la flexion y la resistencia quimica. Se realizaron
cocciones de las fibras de sisal con diferentes % de NaOH y se trataron las
fibras en acido acético y metanol. Los resultados se compararon con los
obtenidos con fibras sin tratamiento. De los resultados se observo que los
compuestos reforzados fibra de sisal sometida a coccién con un con 18 % de
NaOH obtuvieron las mayores resistencias a la traccion, y flexion. En todos
los casos, los materiales reforzados con fibras no tratadas mostraron
propiedades mecanicas mas bajas. Otro trabajo que usd poliéster como
matriz, ensayo el uso de hierba “snake grass2 como fibras de refuerzo
(Sathishkumar et al., 2012). La investigacion, tras comparar los resultados
obtenidos con los de otras fibras concluyé que se obtuvieron buenos datos
para las resistencias a traccion y flexion, destacando la baja densidad de la
fibra usada. En cualquier caso, observaron una correlacion positiva entre las
propiedades mecanicas a traccion y flexion, y los porcentajes de fibra en el

compuesto.

Otros estudios hacen uso de fibras largas de kenak como refuerzo de
resinas epoxi (Yousif et al., 2012).En el trabajo citado las fibras se disponen
de forma unidireccional, destacando siempre la necesidad de tratar las
superficies de las fibras para obtener resultados 6ptimos. Las fibras de kenaf
se prepararon en dos tipos como no tratados y tratados (con 6% de NaOH).
Los resultados revelaron que el refuerzo de epoxi con fibras de kenaf
tratados aumentd la resistencia a la flexion del material compuesto en
aproximadamente un 36%, mientras que, las fibras no tratadas introdujeron
mejora del 20%. Los autores concluyen que esto se debid principalmente a la
gran mejora del tratamiento quimico (NaOH) sobre la adhesién interfacial de
las fibras y la porosidad de los materiales compuestos que impiden la pérdida

de adherencia, desprendimientos o que la fibra se arranque.
2.6.3 Propiedades a impacto

Las propiedades a impacto de los materiales compuestos son las

terceras mas estudiadas en la bibliografia al alcance.

65



En este caso también se encuentran materiales compuestos que usan
matrices termoestables. Es el caso de un estudio de epoxi reforzado con
fibras de yute (Jawaid et al., 2011). Los autores destacan la disponibilidad y
bajo precio de las fibras de refuerzo respecto otros refuerzos. Los materiales
se prepararon de forma manual, usando técnicas de laminado por capas. La
resistencia al impacto lzod con muesca, de la mayoria de los hibridos
aumentd con respecto a la matriz virgen. Los laminados que usaron agentes
de acoplamiento (HEA) mostraron mejores propiedades de impacto que
aquellos que no los incorporaron. La adicion de fibras y del agente de
acoplamiento mejoré asimismo la estabilidad térmica (es decir, la

descomposicion y el contenido de residuos) de los hibridos.

Otro estudio destacado us6 bagazo de cafia de azucar como refuerzo
de PVC (Wirawan et al., 2011). El bagazo de cafa de azucar se divide en
dos componentes principales, médula y corteza, donde "médula”, representa
la parte interna del bagazo de la cafia de azucar y la "corteza", la parte
exterior. En este estudio, los autores ensayaron las propiedades a traccién y
de impacto de materiales compuestos de médula / PVC no tratados, los
cuales se compararon con la de los materiales no tratados compuestos de
corteza utilizando la misma matriz. Se observé que la resistencia a la traccion
y el médulo de compuestos de corteza / PVC eran mas altas que la de PVC
con porcentajes de fibra de 30% y 40%. Ademas, los compuestos de la
corteza mostraron resistencia y rigidez superior en comparacién con los
materiales compuestos de médula. Este trabajo muestra la importancia de la
tipologia de la fibra en las propiedades mecanicas, incluso fibras procedentes

de una misma planta pueden ofrecer propiedades dispares.

Otro estudio que usa palma de azucar (Arenga pinnata) como fibras de
refuerzo para una resina de poliéster (Bachtiar et al., 2012b). Los
investigadores usaron mallas con tamano de fibra entre 30 y 50, y
porcentajes de refuerzo del 10 al 50% e peso. El proceso de moldeado usado
fue la compresién en caliente. Paralelamente a otros estudios, los

investigadores observaron una disminucién de las propiedades a impacto a
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medida que se afiadid fibra de refuerzo. La humedad influyé decisivamente

en estos resultados.

Cabe destacar también el estudio con co-polimeros reforzados con
diferentes fibras (EI-Sabbagh et al., 2012). En este estudio los autores usan
fibras de refuerzo procedentes de diferentes fuentes y ensayan diferentes
métodos de fabricacion. Mientras generalmente las propiedades mecanicas
se incrementaron con el porcentaje en peso de las fibras de refuerzo, la
resistencia al impacto de los compuestos sufrid una caida con el aumento de
contenido de fibra de refuerzo. Los ensayos mecanicos mostraron que las
fibras de ortiga consiguieron mejores resistencias al impacto en comparacién
con las de lino. La adicion de 10-15 % en peso de fibras de ortiga en lugar de

lino mejoro la resistencia al impacto.

También se localizan estudios sobre los efectos de los tratamientos
quimicos de las fibras sobre las propiedades a impacto. Asi, (Bachtiar et al.,
2012a) ensayaron compuestos de HIPS reforzados con fibras de palma de
azucar. En el estudio usaron dos concentraciones diferentes de NaOH (4% vy
6%), y dos porcentajes de agente de acoplamiento (2% y 3%). El tratamiento
alcalino con soluciéon de NaOH al 6 % mejord la resistencia a la flexion ,
modulo de flexion y la resistencia al impacto de los materiales compuestos,
mientras que el tratamiento con agente compatibilizante sélo mejor6 la

resistencia al impacto.
2.6.4 Otros estudios

Otros estudios localizados tratan las propiedades térmicas, de
absorcion de agua, propiedades acusticas, de aislamiento térmico... de los

compuestos.

Uno de los estudios destacado en este ambito utiliza fibras de colza
como refuerzo de PP (Zabihzadeh et al., 2011). Los autores estudian la
absorcién de agua a largo plazo. Ensayaron 3 porcentajes diferentes de fibra,
30, 45, y 60% en peso. Los resultados de las pruebas de higroscépicas a
largo plazo indicaron que con el aumento de contenido de relleno, del 30% al

60%, la absorcion de agua aumento. A medida que los compuestos fueron
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absorbiendo agua, la resistencia a flexion de los compuestos disminuyd de

forma significativa.

2.6.5 Publicaciones relacionadas con materiales compuestos

reforzados con fibras procedentes de residuos agroforestales.

En el caso de la presente tesis la clasificacion que mas se acerca es la
de fibras procedentes de residuos agricolas, (colza, maiz, paja procedente de
distintas plantas anuales, podas, hojas de pifia...). En la literatura cientifica
hay diversas publicaciones referidas al uso de este tipo de fibras como

refuerzo de materiales compuestos.

La colza es una planta anual, que puede alcanzar 1m de altura,
identificable por sus flores amarillas. Su fruto es rico en aceite y se usa para
la produccion de aceite vegetal i biodiesel. Una vez cosechada, en las
explotaciones agrarias quedan los tallos y las hojas, que pueden ser
facilmente molidos y transformados en refuerzo de materiales compuestos.
Hay diferentes trabajos referidos al uso de fibras procedentes de colza para
la fabricacion de materiales compuestos (Espigule et al., 2013a; Espigule et
al., 2013b; Espigule et al., 2013c; Paukszta et al., 2013; Paukszta et al.,
2014). Todos estos trabajos estan dedicados a las propiedades mecanicas
de los materiales compuestos, tanto a traccién como a flexion, incluyendo
analisis micromecanicos de la interfase entre las fibras de refuerzo y la

matriz, asi como algunas propiedades intrinsecas de las fibras.

El uso de pajas provenientes de diferentes plantas anuales, como el
arroz, el trigo... como fibras de refuerzo también esta ampliamente tratado en
la publicaciones actuales (Babaei et al., 2014; Chen et al., 2014; Chen et al.,
2013; Dai et al., 2014; Ogah & Afiukwa, 2014; Trache et al., 2014; Vallejos et
al., 2012). Los trabajos analizan las propiedades mecanicas de los materiales
compuestos, la interfase, la micromecanica, y el efecto de los tratamientos de
las fibras y de la adicion de agentes de modificacion en dichas propiedades.
El aprovechamiento de estos residuos agricolas se muestra como una

posibilidad de reduccion de las incineraciones, con las consiguientes
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emisiones de CO,, y una oportunidad de ampliar la cadena de valor de las

explotaciones agroforestales (Mishra & Sain, 2009).

Las pifias tropicales son unas plantas nativas del Brasil. Las fibras de
sus hojas son ricas en celulosa, y su abundancia y relativamente bajo precio
las convierte en una fuente de refuerzos (Kengkhetkit & Amornsakchai,
2014). Recientemente se han publicado varios trabajos que exploran las
posibilidades de las fibras de hoja de pifia como refuerzo (Devi et al., 2011;
Devi et al., 2012; Juraidi et al., 2013; Kengkhetkit & Amornsakchai, 2012;
Sena Neto et al., 2013). Los trabajos exploran las propiedades mecanicas de
los materiales compuestos y el efecto que tienen sobre estas propiedades
diferentes tratamientos de las fibras, asi como la presencia de agentes de

acoplamiento.

La poda es una practica agricola consistente en la eliminacion o
disminucién de la medida de las ramas de un arbol, con el objetivo de facilitar
su crecimiento adecuado, regular su producciéon y mejorar la calidad de sus
productos (Reixach et al., 2013b). Las campafias de poda generan ingentes
cantidades de residuos agricolas que normalmente se queman in situ, ya que
su valor es practicamente nulo. La literatura referida al uso de fibras
madereras procedentes de podas para la fabricacion de materiales
compuestos es escasa, y dedicada principalmente a la caracterizacion
quimica de las pastas obtenidas (Jimenez et al., 2004a; Jimenez et al., 2009;
Jimenez et al., 2004b; Requejo et al., 2012a; Requejo et al., 2012b)o a su
uso para la fabricacion de tableros (Cuk et al., 2011; Hermawan et al., 2009;
Pirayesh et al., 2011; Sahin & Arslan, 2013). Existen trabajos que investigan
el uso de fibras procedentes de podas de naranjo para la fabricacion de

materiales compuestos (Reixach et al., 2013a; Reixach et al., 2013b).
2.6.6 Desarrollo de productos

La aplicaciéon de los materiales compuestos al disefio de nuevos
productos también es un campo de investigacion vivo, presentando algunos
estudios que culminan con propuestas de disefio o de sustitucion de

materiales reforzados con fibras minerales por materiales reforzados con

69



fibras naturales o recicladas. De esta forma hay un articulo en el que se
estudia la posibilidad de sustituir un PP reforzado con fibras de vidrio por un
PP reforzado con fibras provenientes de periddicos usados (Serrano et al.,
2014b) Los autores verifican la posibilidad de sustitucién de un material por el
otro, calculando los esfuerzos y las solicitaciones mediante calculos por
elementos finitos, y terminan fabricando y testeando un prototipo del

producto.

Otros estudios parecuidos incluyen disefios de mobiliario (Julian et al.,
2012) o packaging (Espigule et al., 2013c), siguiendo un esquema parecido.
En general los investigadores declaran un alto interés en la aplicacion de los
materiales reforzados con fibras naturales en los sectores de la automocion,

construccion y disefio de productos (Serrano et al., 2014b)
2.6.7 Conclusiones

El numero de trabajos existentes muestra el interés cientifico de los
materiales compuestos reforzados con fibras naturales. Especificamente, la
existencia de trabajos dedicados a investigar las propiedades de los
materiales reforzados con fibras provenientes de residuos agroforestales,
muestra el interés de la comunidad cientifica a incrementar el conocimiento

sobre dichos materiales compuestos.

De los estudios se concluye que las propiedades que cabria investigar
de los materiales compuestos desarrollados son: Efecto de los tratamientos
quimicos de las fibras sobre las propiedades mecanicas, efecto de los
agentes de acoplamiento sobre dichas propiedades. El conocimiento de los
porcentajes 6ptimos de agente de acoplamiento y de los tratamientos
quimicos con mejor rendimiento abriria la puerta al estudio de las
propiedades mecanicas a traccion, flexion e impacto. Asimismo, como
demuestran otros estudios, es de interés el conocimiento de las propiedades
intrinsecas de las fibras y de las propiedades micromecanicas de los

materiales compuestos.

En un segundo orden de importancia (usando como referencia el

numero de publicaciones), se encuentran los estudios de las propiedades
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térmicas y de absorcidon de agua. Seguidamente pareceria interesante
conocer las propiedades de los materiales compuestos como elementos de

aislamiento, tanto térmico como sonoro.

Otro punto atractivo es el uso y aplicacion de los materiales
compuestos es su aplicacion a casos reales, o sea, la creacion de valor
mediante el disefio de nuevos productos fabricados con materiales

compuestos reforzados con fibras naturales.
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CAPITULO 3

EQUIPOS, MATERIALES Y METODOS
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3 EQUIPOS, MATERIALES Y METODOS

En este apartado se describen los materiales, equipos y métodos que
se han utilizado para la realizacion de la parte experimental. Respecto a los
equipos incluye los correspondientes a laboratorio para la preparacion y
tratamiento de las fibras, también los utilizados para la transformacién, y los
equipos empleados para la caracterizacion de las propiedades de los

materiales. Se seguira el diagrama definido en la figura 11.

PREPARACION DE LA MATERIA PRIMA Y OBTENCION DE LAS
FIBRAS

Preparaciéon del maiz (cortado, clasificacion, secado y determinacion

humedad relativa).
Coccion en reactor (desfibrado y secado)

TRANSFORMACION

e Extrusién en Brabender

e Grado de fluidez (Plastdmetro)

¢ Transformaciéon en granzas

¢ Eliminacion de humedad relativa
¢ Transformacion por inyeccion

e (Camara climatica
CARACTERIZACION

e Mecanica (traccion, flexion, impacto)
e Espectroscopica: FTIR

e Térmica (DSCy TGA)

e Microscopia (6ptico y SEM)
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Preparacion del maiz

[ Cortado y clasificacion [ Secado y determinacion humedad relativa

Coccion (Reactor)

[ Desfibrado (SproutWaldron) ] [ Secado ]

Extrusion (Brabender)

Plastémetro (fluidez)

Transformacion en granzas

Eliminacion humedad relativa

Transformacion por inyeccion

Camara climatica

Mecanica

[ Traccion ] [ Flexion Impacto

Espectroscopica, FTIR

Térmica

DSC TGA

Microscopia

[ Optico ] SEM

Quimica

Figura 11: Diagrama de bloques del proceso experimental



3.1 Materiales

3.1.1 Tallos de maiz

Los tallos de maiz han sido suministrados por la Fundacién Mas Badia

(La Tallada d’Emporda, Girona).
3.1.2 Polipropileno

El polipropileno (PP) en forma de granza ISPLEN PP 090 G2M fue
empleado como matriz polimérica y ha sido suministrado por REPSOL -
YPF. La denominacién ISPLEN corresponde al grado de PP sin carga, tanto
para los homopolimeros como para los copolimeros en bloque y al azar,
independientemente del tipo de aplicacion. Este polimero posee una fluidez
media que permite la dispersion y la procesabilidad del material compuesto.
Este material se encuentra en forma de granzas de color blanco

semitransparente.
3.1.3 MAPP

Anhidrido maleico (MAPP), Epolene G 3015, suministrado por Eastman
Espafia S. L. fue utilizado como agente de acoplamiento, de
compatibilizacion y promotor de la adhesién entre la matriz de PP y el
refuerzo. Este material se encuentra en forma de granzas, de color
amarillento semitransparente. Segun el fabricante, este material tiene un
indice de acidez de 17,4 mg KOH/g, un peso molecular medio en peso de

M,=47,000 y un peso molecular medio en numero de M,=24,800
3.1.4 Reactivos

Todos los agentes quimicos tanto para el proceso de coccidn,
extraccion de fibras y composicion quimica fueron facilitados por Sigma
Aldrich (Espana).
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3.2 Equipos correspondientes a la preparacion de la materia

prima y obtencién de las fibras

En este apartado se describen los equipos que se han utilizado para la
realizacion de la parte experimental del trabajo. Para cada uno de ellos se

presentan las principales caracteristicas.
3.2.1 Molino de cuchillas para fibras

Como materia prima se ha utilizado tallos de maiz (Fig. 12.) facilitados
por MAS ALABAU de Foixa (Girona). Los tallos de maiz fueron sometidos a
un proceso de trituracién con un molino de cuchillas (Fig. 14) y clasificados

con un tamiz de 5 mm de diametro (Fig. 13.).

; ‘Q‘..‘!Q .%‘

L
ceobbobonoend

--‘n...& ------------

Figura 13: Diferentes tamices
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Figura 14: Molino de cuchillas empleado (Agrimsa)

3.2.2 Estufa

El secado se ha realizado en una estufa Dicometal modelo AFA 288
(Fig. 15.). La estufa cuenta con un controlador de temperatura que permite el

control y la programacion de las temperaturas de calentamiento.

Figura 15: Estufa utilizada, Dicometal modelo AFA 288

La estufa utilizada cuenta con un sistema de aire caliente de

recirculacion forzada para la evacuacion del aire saturado de humedad.
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3.2.3 Reactor

En el proceso de coccién, se ha utilizado el reactor, con programador
para tiempo y temperatura deseado (Fig. 16). Reactor encamisado de 10
litros, equipado con un sistema de calentamiento por agua caliente, para lo
cual se emplean resistencias eléctricas. El agua caliente se recircula por la

camara del encamisado mediante una bomba de recirculacion.

Figura 16: Reactor a presion utilizado

Se han calculado el volumen de agua y reactivos necesarios para la
coccion segun las condiciones propuestas. Las soluciones de los reactivos

han sido previamente valoradas por el procedimiento de la SCAN-N-30:85.
3.2.4 Desfibrador Sprout-Waldron

Proceso mecanico de desintegracion e individualizacion de las fibras.
Permite el desfibramiento y refinado de materias primas celuldsicas diversas

con posibilidad de diferentes configuraciones para la obtencion de muestras
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de caracteristicas diferentes. Se ha utilizado el refinador de discos Sprout-
Waldron (Fig. 17 y 18).

Figura 18: Detalle de las cuchillas
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3.3 Equipos correspondientes a la transfor-macion
3.3.1 Brabender

Para las mezclas de matrices se ha utilizado la mezcladora Brabender
(Fig. 19).

Brabender

=

Figura 19: Mezcladora Brabender modelo KE30

Se han verificado todas las conexiones y fijaciones, indicando las
temperaturas consignadas en las tres zonas de calentamiento y la
temperatura real de cada una de ellas, registrandose las curvas del torque y
la temperatura en funcién del tiempo de mezcla con el fin de obtener
resultados reproducibles, siendo las cargas de la mezcladora lo mas
similares posibles.

3.3.2 Plastometro

La medida del grado de fluidez de los materiales fundidos se ha

realizado mediante un plastometroMeltFlow Quick Index (Ceast) (Fig. 20).

82



Figura 20: PlastometroMeltFlow

El plastometro esta formado por un cilindro calentado por calefaccion
eléctrica con un sistema de control de temperatura en el punto de entrada del
material, el interior del cilindro y la salida del material. EI material a fundir se
introduce en un cilindro interior que posee una tobera desmontable en la
parte inferior, por donde fluye el material fundido. El flujo del material a través
del orificio de la tobera es inducido por la presién de un émbolo con un peso

estandar para ejercer una presion determinada sobre el material fundido.

La determinacion del indice de fluidez consiste en medir el peso de

material fundido que ha salido por el orificio de la tobera durante 10 minutos.
3.3.3 Molino de cuchillas

Se ha empleado el molino de cuchillas para reducir el tamafio de los
materiales compuestos a tamafo de granzas adecuado para que puedan ser
transformados por inyeccion. El molino ha sido fabricado por AGRIMPSA de

Sant Adria del Besos, Barcelona (Fig. 21).
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Figura 21: Molino de cuchillas (Agrimpsa)

El molino consta de dos cuchillas cortantes giratorias (Fig.22). En la
parte inferior de la cdmara donde se encuentran las cuchillas se encuentra
una rejilla para regular el tamafio de corte del material. Las rejillas empleadas
en este trabajo poseen una luz de 10 mm. En la parte superior del equipo se
encuentra la tolva de alimentacién. La alimentacion se ha realizado en forma

manual.

Figura 22: Detalle de las cuchillas molino de cuchillas (Agrimpsa)
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3.3.4 Maquina de inyeccion

Los materiales se conformaron mediante moldeo por inyeccion. El

modelo utilizado es el Meteor-40 (Mateu& Solé SA., Barcelona) (Fig.23)

Figura 23: Equipo inyeccion Meteor-40

El equipo de inyeccion permite obtener probetas normalizadas para
ensayo mecanico de traccion, flexion, impacto y dureza, en forma

discontinua.

Algunas de las caracteristicas técnicas de la maquina de inyeccion se

indican en la tabla 6.

Tabla 6: Principales caracteristicas de la maquina de inyeccion

Diametro del tornillo 26 mm
Presién de inyeccién maxima 1300 kp/cm’
Velocidad de inyeccién méaxima 45 cm®/s
Carrera maxima del tornillo 0a300rpm
Capacidad de alimentacidn de la tolva 20 kg
Potencia de calefaccion 2.2 kW
Fuerza de cierre de la boquilla 5300 kp
Peso maximo inyectable 41g
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La inyeccion se ha realizado utilizando un molde de acero de acuerdo
con la norma ASTM 3641. Las muestras obtenidas fueron acondicionadas de
acuerdo a la norma ASTM D618.

3.3.5 Camara climatica

La camara climatica empleada es de Dycometal, SantBoi de Llobregat
(Barcelona) (Fig. 24), posee una capacidad de 1000 litros, y puede ser
programada para trabajar en un amplio rango de temperaturas de -15 a
150°C y 15 a 98% de humedades relativa.

Las caracteristicas principales de la camara climatica son circulacion de
aire de tiro forzado mediante moto-ventilador ubicado en el fondo de la

camara. Sistema de calefaccion por resistencias eléctricas blindadas.

Figura 24: Camara climatica (Dycometal)

La medicion de las temperaturas se realiza mediante termo-resistencias

y la medicion de la humedad mediante sonda del tipo capacitivo. Posee un
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sistema de seguridad mediante termostato independiente, en caso extremo

de sobre temperatura se produce la desconexion del sistema de calefaccion.

3.4 Equipos de caracterizacion

3.4.1 Maquina universal para ensayos a traccion

Los ensayos de las propiedades de traccion se realizaron en una

maquina universal para ensayos de traccion Hounsfield (Fig. 25).

Figura 25: Maquina universal para ensayos de traccion Hounsfield

Segun la norma ISO 527-1:2000 e UNE - 1S0O-178:2003, las
propiedades a traccion obtenidas incluyen: los modulos, la carga, la
deformacion, el trabajo y la energia absorbida a la rotura del material. Los
datos de cada ensayo son registrados y tratados de forma automatica por un
programa informatico GeslabHawk, que registra los valores de fuerza —
deformacion y realiza el calculo de las propiedades. La capacidad del equipo
es de 5 kN. La velocidad del cabezal empleada ha sido 2 mm/min para los

ensayos a traccion y de 10 mm/min para los ensayos a flexion.
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Los accesorios para el ensayo a traccion incluyen un juego de
mordazas de accionamiento manual (Fig. 26) donde se situa la probeta de
ensayo que debe ser sometida a esfuerzos de traccion. Para el ensayo a
traccion se emplea un puente con dos apoyos que permite regular la
distancia entre apoyos. La probeta a ensayar se coloca sobre estos apoyos y

un punzén colocado en la parte superior se situa sobre la pieza en cuestion.

Figura 26: Detalle juego de mordazas

3.4.2 Maquina universal para ensayos mecanicos a flexion

Figura 27: Maquina universal para ensayos de flexién Instron 1122 (IDM)

88



Los ensayos de las propiedades a flexion se realizaron en una maquina

universal para ensayos Instron 1122, (Fig. 27 y 28).

Figura 28: Detalle de la maquina universal para ensayos de flexién Instron 1122

3.4.3 Péndulo de impacto Charpy

Las medidas de resistencia al impacto se han realizado en un péndulo
Charpy (Fig. 29 y 30) bajo norma ISO 179-1-2000.

Figura 29: Péndulo de impacto Charpy (IDM)
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Consiste en un péndulo que se encuentra sujeto a una cierta altura, y
que al ser liberado impacta con una velocidad y energia constante sobre la
probeta de ensayo. El peso del péndulo es de 2,074 kg y la longitud del brazo
es de 380 mm. El registro consiste en un sistema mecanico formado por una

escala graduada y una aguja indicadora.

Figura 30: Detalle del péndulo

3.4.4 Espectrometro de infrarrojos (FTIR)

El espectrometro utilizado ha sido un Matson modelo Satellite FTIR
(Fig. 31y 32).

Figura 31: Espectrometro Matson Satellite

El espectrometro utiliza la transformada de Fourier para el

procesamiento de los datos, que cubre el espectro del infrarrojo medio (6000

-1 1
- 400 cm ). La resolucion del numero de onda es de 128 - 0,75 cm . El
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procesamiento de los datos se realizd con el programa de analisis
WinFirstTlite.

Figura 32: Detalle interior del espectometro

3.4.5 Calorimetro diferencial de barrido (DSC)

Este equipo permite evaluar los procesos térmicos que experimentan
los materiales cuando son sometidos a ensayos realizados a velocidad de
calentamiento constante. El aparato empleado es DSC 822Mettler Toledo
(Fig. 33 y 34).

Figura 33: Calorimetro de barrido Mettler Toledo

Mide los cambios de entalpia de las muestras debidos a cambios en

sus propiedades fisicas y quimicas en funcién de la temperatura o el tiempo.

La diferencia de calor suministrado a la muestra y a la muestra de

referencia, ambas expuestas al mismo programa de temperaturas, es
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registrada y procesada de forma automatica por el equipo mediante el

programa Star.

El flujo de calor se corresponde con una potencia transmitida y por lo
tanto se mide en Vatios (W) o miliVatios (mW). La integracion del calor

suministrado con respecto al tiempo se representa en mWseg=mJ.

Figura 34: Detalle interior del calorimetro

La energia transmitida corresponde a un cambio igual a la entalpia de la
muestra. Esta técnica permite evaluar el comportamiento de materiales
termoplasticos, tales como su identificacién, y composicién en caso de

mezclas, el porcentaje de cristalinidad, y su capacidad calorifica, entre otros.

La velocidad de calentamiento empleado para realizar los ensayos ha
sido 10°C/min. Los ensayos se han realizado en atmdsfera inerte con

nitrégeno.
3.4.6 Termobalanza (TGA)

La termogravimetria se ha realizado con el equipo TGA/SDTA851
Mettler (Fig. 35). Se compone de una balanza de alta precision, un horno de

calentamiento por radiacion y un termopar. La atmdsfera puede ser inerte
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(nitrégeno o argdn) o reactiva (aire sintético), el caudal del gas es regulable.

Figura 35: TermobalanzaMettler

3.4.7 Microscopio optico

La observacion de la muestra se realiza utilizando un solo camino
optico; permitiendo obtener imagenes en color de gran resolucion y contraste

de muestras transparentes u opacas.

La observacién con microscopia 6ptica siempre es un paso previo a la
observacién con microscopia electronica. Con microscopia 6ptica, sobre
cortes semifinos, tefidos o sin tefiir, se identifica y establece de qué zona o
estructura de una muestra se quieren obtener cortes finos para ser
observados en el microscopio electronico. Es un paso previo indispensable
para poder identificar aquello que, posteriormente, se observara con mas

aumentos.

La microscopia 6ptica proporciona imagenes en color, permitiendo por

tanto utilizar tinciones especificas, tanto para la observacion en campo claro
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como para la observacion en epifluorescencia, técnicas que permiten

visualizar y reconocer estructuras y componentes especificos de la muestra.

El microscopio 6ptico empleado para la obtencion de fotografias de las
fibras recuperadas de los materiales inyectados ha sido el modelo Leica
DMR-XA (Fig. 36). Dispone de una capacidad de aumento de 50 a 1600, y
una resolucion de 0,2 um. El registro de imagenes es Sony y el equipo
Trinitron. Para el tratamiento de las fotografias obtenidas con el microscopio

optico se utilizé el programa de andlisis de imagen SigmaScan Pro 5.

Figura 36: Microscopio 6ptico Leica DMR-XA

3.4.8 Microscopio electrénico de barrido (SEM)

El fundamento fisico consiste en reseguir la superficie de una muestra,
linea a linea, con un haz de electrones enfocado. En este proceso de
interaccion electro-materia se producen diferentes fendmenos y tipos de
sefales (conduccion y rebote de electrones del haz, desprendimiento
secundario de electrones de la muestra, emisién de fotones de luz visible,
emision de rayos X...), los cuales, debidamente detectados, proporcionan
informacion morfoldgica, topografica y composicional de la superficie de la

muestra.

Permite obtener imagenes de alta resolucion, elevada profundidad de

campo Yy libres de reflejos. Asociado a un detector de rayos X permite

94



identificar casi todos los elementos de la tabla peridédica presentados en una
muestra.

El microscopio electronico de barrido (Zeiss modelo DMS 960A) (Fig. 37
y 38), permite el estudio de la morfologia de la superficie de los materiales de

refuerzo y de la seccidn de rotura de las probetas ensayadas a traccion.

La observacion de la seccion de rotura permite conocer el grado de la

adhesion refuerzo-matriz. Las caracteristicas técnicas son las siguientes:

Voltaje de aceleracion: 0,49 a 30 kV

Aumento: 4x a 300.000x
Resolucion: 25a4 nm
Registro de imagen: Fot. Quim. F 6x7 cm, Polaroid 4x5”

Img. Digital 1024 x 1024 pixels

Figura 37: Microscopio electrénico de barridoZeiss DMS 960A
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Figura 38: Detalle del microscopio electrénico

3.4.9 Soxhlet

Utilizado para la extraccion de compuestos, generalmente de naturaleza
lipidica, contenidos en un sélido, a través de un disolvente afin. El
condensador esta provisto de una chaqueta con espigas para la entrada y
salida del agua de enfriamiento. Esta conformado por un cilindro de vidrio
vertical. La columna esta dividida en una camara superior y otra inferior. La
superior o camara de muestra sostiene un solido o polvo del cual se
extraeran compuestos. La camara de disolvente, abajo, contiene una reserva
de disolvente organico, éter o alcohol. Dos tubos vacios, o brazos, corren a lo
largo a un lado de la columna para conectar las dos camaras. El brazo de
vapor corre en linea recta desde la parte superior de la camara del disolvente
a la parte superior de la camara del sdlido. El otro brazo, para el retorno de
disolvente, describe dos “U” sobrepuestas, que llevan desde la camara de la
muestra el disolvente hasta la camara de disolvente. El soxhlet (Fig. 39)
funciona ciclicamente. Cuando se evapora, el disolvente sube hasta el area
donde es condensado; aqui, al caer y regresar a la camara de disolvente, va

separando los compuestos hasta que se llega a una concentracién deseada.
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Figura 39: Soxhlet (Behr — Labor-Technik).
3.5 Métodos experimentales

3.5.1 Trituracion y clasificacion

Los tallos de maiz fueron sometidos a un proceso de trituracion y
clasificados con un tamiz de 5 mm de diametro. La trituracion se realizé de
acuerdo con los métodos presentes en la bibliografia cientifica (El Mansouri
etal., 2012; Lopez et al., 2011).

3.5.2 Tratamiento con sosal/antraquinona

Para liberar la fibra se realizé un tratamiento con sosa/antraquinona que
se llevé a cabo en un reactor encamisado de 10 litros de capacidad,
calentado a 80 °C. Los filamentos lavados y cortados en una proporcién de
12 g/l, se trataron con una solucién conteniendo 12 g/l de NaOH y 0.1% de

en peso de fibra de antraquinona (AQ) (Lopez et al., 2012a).

El tratamiento de las fibras se realizd bajo condiciones de agitacion,
durante 30 minutos. Los filamentos tratados se filtraron y se secaron en una
estufa a 80 °C, durante 24 h.
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3.5.3 Microscopia electrénica de barrido - Espectroscopia de energia
dispersiva (SEM-EDS)

Es una herramienta analitica que permite aumentar una imagen hasta
100.000 veces y también, a través de un accesorio analitico que expone una

muestra a una columna de electrones en un sistema al vacio.

El registro de las interacciones de los electrones con las muestra crean
una imagen que permite visualizar en la superficie rasgos extremadamente

pequefnos.

Esta técnica permite realizar el analisis elemental de la superficie de
una muestra y analizar su composicion elemental. En este caso se ha
empleado para conocer si los agentes de acoplamiento han sido adsorbido
en la superficie de los filamentos y/o ha reaccionado con los grupos

hidroxilos de la superficie de los filamentos.
3.5.4 Titulacion coloidal

Para determinar la polaridad se ha empleado la técnica de titulacién
coloidal (Carrasco et al., 1996; Lopez et al., 2011). La técnica de titulacién
coloidal es un método cuantitativo para la evaluacion de la polaridad de
suspensiones. Esta técnica ha sido estudiada por Tereyama (Terayama,
1952) y posteriormente ha sido modificada por Senju y Sakata en 1953
(Onabe, 1978). Esta técnica se suele emplear en la titulacién de aguas
residuales y en dispersiones coloidales, sin embargo su aplicacion en la
fabricacion de papel como un medio para la caracterizacién de la carga

superficial de las suspensiones fibrosas y aditivos, es relativamente reciente.

La titulaciéon puede llevarse a cabo de la misma manera que las
titulaciones acido-base, utilizando un indicador para conocer el punto de
equivalencia o bien, por la aparicion de precipitado. Actualmente, también
existen tituladores automaticos para la determinacion de la demanda
catiénica de las suspensiones. Como polimeros estandar perfectamente

caracterizados, se han utilizado el metil-glicol-chitosan (MGCh) cationico en
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forma de ioduro y el polivinil sulfato potasico (PVSK) cuyas estructuras
quedan reflejadas en la figura 40.

" CH;
|-| N —CHs
c——c Hy

N Aot
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CH,OCH.CH,OH

Figura 40: Estructura de los polimeros MGCh y PVSK (Mutjé et al., 2005)

Para algunos autores, estos dos polimeros interaccionan
estequiométricamente o casi estequiométricamente, mientras que para otros
autores, esta interaccién es no estequiomeétrica. Lo que si ocurre, es que el

punto de equivalencia entre los dos polimeros es reproducible.

La interaccion de los dos polimeros da lugar a un precipitado insoluble, no
ionico, cerca del punto isoeléctrico, segun la reaccion que se muestra en la
figura 41.

(CH3)s

|
R-SO, + (CH3)3 N+ R,—» R;SO;, - N - R,

(PVSK) (MGCh) (Precipitado)

Figura 41: Reaccion de precipitacion (Mutjé et al., 2005)

La visualizacion del precipitado en el punto de equivalencia es dificil
pudiéndose determinar éste, mediante un indicador como el azul de o-

toluidina (TBO), cuya estructura se muestra en la figura 42.
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Figura 42: Estructura del indicador TBO (Mutjé et al., 2005)

Este indicador tiene la propiedad que en presencia de polimero
aniénico, cambia de color de azul a rosa y, en presencia de polimero

catiénico permanece azul.

Inicialmente, este indicador no cambia de color ya que el polimero
anionico interacciona rapidamente con el catidnico. Cuando todo el polimero
catidénico ha precipitado totalmente, cualquier cantidad de polimero aniénico
adicional interacciona con el indicador produciéndose el cambio de color

segun la reaccion que se indica es la figura 43.

CHs CHs;
/
= N* + R -SO4— N
\ \
CHs; CH;- S0 -Ry
(AZUL)  — (ROSA)

Figura 43: Reaccion con el indicador

Tedricamente la adsorcion del polimero estandar cationico por parte de
las fibras de celulosa debe producirse por parte de los grupos iénicos parcial

o totalmente ionizados, es decir, grupos carboxilicos.

Generalmente la cantidad de grupos carboxilicos presentes en la
suspension papelera es muy baja y no se corresponde estequiométricamente
con la del polimero catidnico. Ello hace pensar que se produce adsorcién
superficial en la superficie de los sdélidos en suspensién mediante fuerzas de

London-Van der Waals (Carrasco et al., 1996).
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En el caso de las suspensiones de cargas minerales, éstas presentan
adsorcion superficial y la presencia de grupos iénicos es mas bien escasa.
Un estudio realizado demostré que un factor muy importante para una misma
constitucién quimica de un material es su superficie especifica. Cuanto
mayor es esta superficie especifica (m?/g) mayor es la demanda o fijacién de

polimero cationico (Carrasco et al., 1996).

En el presente trabajo se han aplicado los conocimientos
experimentales sobre la demanda catidnica de suspensiones papeleras para
la determinacion de la polaridad de los materiales que intervienen en la
fabricacion de materiales compuestos, partiendo de matrices termoplasticos
derivadas del petroleo y productos naturales de origen vegetal tales como

fibras.

Para la evaluacion de la demanda cationica mediante la técnica de
titulacion coloidal, los diferentes materiales han sido cortados y se han
clasificado por tamafio para que en todos los casos la fraccion estudiada
tuviera aproximadamente el mismo tamafo. El objetivo es minimizar el efecto

de la superficie especifica y maximizar el efecto de la constitucién quimica.

El procedimiento operatorio ha consistido en preparar una suspension
al 1% con el material analizar. A 25 ml de esta suspension se le afiaden 4 ml
de metil-glicol-chitosan y se agita para que se produzca la adsorcion del
polimero sobre la superficie a analizar. Luego se centrifuga durante 15
minutos a 3000 rpm y se toman 10 ml del liquido filtrado y se valora con
PVSK N/400, determinandose el volumen de PVSK consumido (V).

Terminada la valoracién se determina el peso seco del material que se
analiza (W.). Posteriormente, a 25 ml de agua utilizada en la dilucién de la
suspension se afiaden 4 ml de metil-glicol-chitosan se titula con PVSK N/400
siendo B el volumen de PVSK consumido en la valoracion. Las valoraciones

pueden determinarse por aparicién de precipitado o un indicador.

Los equivalentes gramos de MGCh presentes antes de la adsorcién por
la pasta se determina como segun la ecuacién 3.1, donde fa es el factor de
actividad de la disolucién de PVSK
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1 B
Eq-eMGCh = —— —>c 31
T& 2001000 (37)

Los equivalentes gramos de MGCh presentes después de la adsorcidon
se han determino segun la ecuacién 32, donde (29/100) es el factor de

correccion ya que se han tomado 10 ml de un total de 29 ml.

Eq-g-MGCh-no-absorbidos = 21 7 £ (32)
100 400 1000

Los equivalentes gramos de MGCh adsorbidos se determinan de la
diferencia entre los eq. gMGCh afiadidos menos los eq. gMGCh no

absorbidos segun la ecuacién 33.

Eq-g-MGCh-absorbidos 1 (B.-2.9V,)

33
g -material 400 1000 /s (33)

Los equivalentes gramos de MGCh adsorbidos por gramo de muestra

analizada se determinan mediante la ecuacion 34.

Eq-g-MGCh-absorbidos _ 1 (B.-2.9V,) 1,
g -material 400 1000 W

c

(34)

3.5.5 Ensayo de hidrofobicidad

Esta técnica empirica permite evaluar en forma cualitativa si los
filamentos que han recibido algun tipo de tratamiento han cambiado sus
caracteristicas  superficiales. Dado que las fibras celulésicas vy
lignoceluldsicas son hidrofilicas debido a que los grupos hidroxilos de la
celulosa forman enlaces de hidrogeno con el agua, cuando son tratados con
agentes de acoplamientos tales como los silanos, esta capacidad deberia

disminuir.

Una técnica empirica para determinar la hidrofobicidad de los filamentos
consiste en sumergir los filamentos en una mezcla de dos liquidos de
diferente polaridad, en este ensayo se emple6 una mezcla de 50% de
hexano/agua. Estos dos liquidos son inmiscibles y el hexano ocupa la parte

superior de la mezcla debido a que es menos denso que el agua.
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Para diferenciar las fases se pueden emplear colorantes tales como
permanganato que es soluble en la fase acuosa. El tratamiento es efectivo
cuando los filamentos permanecen en la interfase entre ambos liquidos, dado
que e s mas compatible con la fase de hexano de polaridad menor. En
cambio, si el tratamiento no ha sido eficaz, los filamentos absorberan agua y
pasaran rapidamente a la fase acuosa, permaneciendo en el fondo de esta

fase.
3.5.6 Medicion del indice de fluidez

El equipo empleado para medir el grado de fluidez es el plastometro. La
determinacion se realiza introduciendo el material a analizar en una camara
cilindrica a la temperatura de 230° C y se hace fluir a través mediante un
piston de 2,16 kg. Las determinaciones se han realizado por triplicado. El

indice de fluidez se expresa como los gramos que fluyen en 10 minutos.
3.5.7 Condiciones de inyeccion

Por el efecto de la presion y de la temperatura, el polipropileno se funde
sobre los rodillos formando una pelicula en su superficie. Cuando se observa
que este polimero se encuentra completamente fundido, se adiciona el
material de refuerzo. El tiempo de mezcla empleado es alrededor de 6
minutos. Una vez terminada la mezcla, se detienen el equipo y la “crep”

formada se retira.
3.5.8 Obtencion de las granzas para inyeccion

Las “crépes” obtenidas en Brabender, han sido trasformadas en granza
para inyeccion en un molino de cuchillas con un tamiz de 10 mm de luz. El
molino es limpiado por aspiracion, cada vez que se tritura un material para

evitar la contaminacion con otros materiales.

Una vez triturado los materiales son homogenizados manualmente para
asegurar una uniformidad del material a inyectar. Antes de la inyeccion esto
materiales se secan durante 24 h en estufa para evitar la presencia de

humedad en el material a inyectar.
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3.5.9 Transformacion de los materiales por inyeccioén

Las granzas se cargan en una tolva que descarga en un extremo de un
cilindro calefactado. Las granzas transportadas por el husillo, semejante a un

tornillo, por diferentes zonas de calentamiento.

Una vez fundido el material se inyecta al molde, donde se enfria a

temperatura y tiempo fijados, seguidamente es expulsado.

Las condiciones de inyeccion son las siguientes:

. 12 zona del cilindro: 175 °C
. 22 zona del cilindro: 175 °C
. 3? zona del cilindro: 190 °C
. Calefaccion de la boquilla: 28%

La maquina de inyeccion ha sido ajustada para obtener las mejores
condiciones de carga y descarga del material, mediante el control del peso

de cada serie de probetas unas vez expulsadas de la camara de inyeccion.
Las condiciones de inyeccion de las probetas han sido:

. Carga: 54 - 55 mm
. Descarga del material: 56 - 57 mm

. Segunda presion: 430 kg/cm?

Estas condiciones estan basadas en datos obtenidos de anteriores
trabajos con materiales compuestos parecidos (Gironés et al., 2013; Lopez et
al., 2012a).

3.5.10 Ajuste de las muestras en la camara climatica

Las muestras se ajustan en la camara climatica. La medicion de las
temperaturas se realiza mediante termoresistencias y la medicion de la

humedad mediante sonda de tipo capacitativo.
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3.5.11 Ensayo de resistencia a traccién

Los ensayos de esfuerzo-deformaciéon por traccién permiten medir la
fuerza necesaria para producir la deformaciébn a una velocidad de
estiramiento constante registrandose automaticamente los valores de la
fuerza y la variacion de la longitud de la probeta. La fuerza necesaria para
producir dicha deformacion dependera de las dimensiones iniciales de la
probeta a ensayar, de ahi que el término esfuerzo se refiere a la fuerza por

unidad de superficie, cuya unidad es MPa (10° N/m?).
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Figura 44: Esfuerzos verdaderos (parte superior) y nominales (parte inferior) en funcion
de la deformacién (Vallejos et al., 2012)

Generalmente los esfuerzos son nominales, es decir, referidos a la

seccion inicial de la probeta, figura 44.

Cuando se puede determinar la superficie instantanea de la probeta se
usa el término de esfuerzo verdadero. Una caracteristica significativa es que
en la representacion de esfuerzos verdaderos no se observa a bajas

deformaciones el maximo correspondiente al inicio de la formacion del cuello.

Los ensayos se pueden realizar a diversas temperaturas, a diferentes
velocidades de estiramiento o deformacion. La velocidad de estiramiento es
la velocidad a la que se desplaza el cabezal del dinamdmetro, es decir, el

incremento de la longitud de la probeta por unidad de tiempo.
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Mientras que la velocidad de deformacion se define como la
deformacion por unidad de tiempo, los ensayos de esfuerzo-deformacion se
rigen por la velocidad de deformacion. En la figura 45 se describe como
transcurre el ensayo a traccion cuando una probeta se encuentra sujeta entre

las mordazas y es estirada por una fuerza F.

Figura 45: Esquema del ensayo a traccion de los materiales (Morales et al., 2009)

Los ensayos de fuerza-deformacioén, dan informacion que nos permite
conocer el esfuerzo a traccion, fuerza a traccion por unidad de superficie que
soporta la probeta durante el ensayo, la rigidez u oposicion del material a
deformarse, la resistencia a traccion definida como el esfuerzo maximo
soportado por la probeta antes de romperse y la tenacidad del material,
calculada como el area bajo la curva esfuerzo-deformacioén, que representa

el trabajo requerido para romper el material.

Cuando los ensayos se realizan a elevadas velocidades de

deformacion, la tenacidad se puede relacionar con la resistencia al impacto.

La rigidez o médulo de Young del sistema se determina a partir de la

pendiente de la curva esfuerzo-deformacién a bajas deformaciones (2-3%).

Este modulo se relaciona con el comportamiento elastico del material,
es decir que si cesa la fuerza que origina la deformacion el material recupera

su forma y dimensiones iniciales. Al continuar con el proceso de deformacién
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se alcanza la zona de deformacion plastica, donde la deformacion se hace

permanente.

Los materiales poliméricos son viscoelasticos, por lo cual una vez
pasado el punto de fluencia la deformacion se compone de una componente

elastica y otra plastica, existiendo una leve recuperacion.

Los ensayos de las propiedades a traccion se realizan en un equipo
Instron 1122, segun la norma ISO 527-1:2000. Las propiedades a traccion
obtenidas incluyen: el modulo de Young, la tension, la deformacion, el trabajo
y la energia absorbida a la rotura del material. La probeta se sujeta por sus
extremos entre dos mordazas y se somete a una fuerza axial de traccioén a lo
largo de su eje longitudinal. Conforme se aplica la fuerza, la probeta se
deforma hasta la rotura. De este modo se mide la capacidad del material
para soportar la fuerza a traccion y las deformaciones que se producen antes

de romperse.

En la figura 46 se muestra la forma y dimensiones de las probetas

empleadas en los ensayos a traccion.
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Figura 46: Forma y dimensiones de las probetas empleadas en los ensayos a traccion
1SO 572-1:2000

La curva fuerza-deformacion, permite determinar las propiedades a
traccion de los materiales. A continuacion se definen algunos conceptos

importantes para la comprensién y evaluacion de los resultados.

Cuando los esfuerzos se realizan en la zona elastica, se aplica la ley de
Hooke, que relaciona el modulo elastico, con el alargamiento y el esfuerzo o
tension. El esfuerzo o tensién esta dado por la ecuacién 35, donde E es el

moddulo elastico y € es el alargamiento.
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o=E*¢ (35)

El esfuerzo y la deformacion a traccién se definen como se indica en la
ecuacion 36 y 37, donde F es la fuerza aplicada, A es la seccion transversal
de la probeta, AL es el incremento de la longitud de referencia, y L, es la

longitud inicial de la probeta.

o= F/A (36)

&= al/L, (37)

El mdédulo de elasticidad a la tracciéon o médulo de Young se deduce de

las ecuaciones anteriores, y se da en la ecuacion 3.8, en donde Ao es el
incremento del esfuerzo en la zona elastica y A¢ es el incremento de la

deformacion en la zona elastica.

El modulo de Young, segun norma, se evalua en la zona de la curva
esfuerzo-deformacion correspondiente al intervalo de alargamiento de 0,05 —
0,25%, figura 47.

E = 10/4¢ (ecuacion 3.8)

Young's
modulus

Stress, o

Strain, &

Figura 47: Determinacion del médulo de Young (Wainwright, 1982)

La tenacidad (K;) se define como se indica en la ecuacién 39, donde v

es el volumen de la probeta.

K =v[F*dL6 K = v o *de (39)
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En la figura 48 se observa la curva fuerza—alargamiento, que muestra a

la tenacidad como la energia por el material antes de romper.

Brittle fracture

Ductile fracture

Stress

\

fossdsbseaslosdababostessdicasdsnabasiald

0 Strain

Figura 48: Trabajo a rotura determinado a partir del area bajo la curva fuerza-
alargamiento (Kopeliovich, 2010)

3.5.12 Ensayo de resistencia a flexion

La norma que rige los ensayos a flexion es la ASTM-D790. La
resistencia a flexion y el médulo elastico de los materiales se expresa segun

la ecuacion 40:

_ 3FL (40)
F= 2wh2

Donde, Rr es la tension maxima a flexion, F es la fuerza maxima a
rotura, L es la distancia entre los puntos de apoyo, w y h son el ancho vy el

espesor de las probetas, respectivamente.

Los valores de fuerza - deformacion se registraron de modo de
representar las curvas esfuerzo — deformacién, de forma similar como se
procedio al realizar los ensayos de resistencia a traccion. El modulo elastico

se calcula en la region elastica segun la ecuacion 41.
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F3L
= " 41
M = 2on 35 (47)
Donde Mr es el modulo elastico, y & es la deflexion o flecha de la

probeta al aplicarse una fuerza F, figura 49.
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Figura 49: Esquema modelo de resistencia a flexion de los materiales (ASTM D 790)

Durante el ensayo a flexion la mitad de la probeta trabaja a compresion
y la mitad inferior a traccion. Las probetas son de forma rectangular y
poseen una longitud de 127 mm, una anchura de 12,7mm y un espesor de
3,17 mm.

Tanto los ensayos de traccion como los de flexion se realizaron en una
maquina de ensayos universales INSTRON. La maquina se encuentra
conectada a un ordenador, para registrar los datos y valores de cada ensayo,
mediante el programa GESLAB.

Los accesorios empleados para el ensayo de traccion son diferentes de

los empleados para los ensayos de flexién.

Para el ensayo de traccion se emplean dos mordazas, una fija y otra
movil, que permite sujetar a las probetas por sus extremos, mientras que
para realizar los ensayos de flexién se emplean una base fija con puntos de
apoyo regulables sobre los que se apoya las probetas. A una distancia

equidistante entre los apoyos una cufia movil se situa sobre la probeta y el
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ensayo consiste en aumentar progresivamente el valor de la fuerza sobre la

cufia movil hasta provocar la rotura del material.

Antes de comenzar los ensayos se introduce las dimensiones de las
probetas en el programa GESLAB, y se indica también la velocidad del
ensayo. Las velocidades empleadas en los ensayos de traccion y flexiéon han

sido 2 y 10 mm/min, respectivamente.

Durante la realizacion del ensayo el programa registra y representa la

curva fuerza — deformacion.

Al finalizar el ensayo, el programa ademas de la curva fuerza —
deformacion, presenta los valores de fuerza, tension, y alargamiento

maximos, asi como el trabajo a rotura y los moédulos.
3.5.13 Ensayo de resistencia al impacto

Los ensayos de impacto permiten conocer el comportamiento de un
material ante la aplicacién de una tension a una velocidad elevada. El ensayo
de impacto empleado ha sido el ensayo Charpy, que consta de un péndulo
que inicia su movimiento a una altura h,, e impacta a la probeta a una altura

h; menor, figura 50.

Conociendo h, y hys, se puede calcular las diferencias de energia
potencial, que es la energia de impacto absorbida durante la rotura de la

probeta. La energia absorbida se expresa en Julios.

Los ensayos se realizaron sin entalla y la energia absorbida por el
impacto referida a la seccién transversal de la probeta. La unidad empleada
es el JIM?. Este ensayo se realiz6 bajo la norma UNE-EN-ISO 179-1:2001.
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Figura 50: Esquema péndulo de impacto Charpy (Monroy et al., 2009)

3.5.14 Peso especifico de los materiales compuestos

Los pesos especificos de los materiales compuestos se han

determinado mediante picnometria, para medir la densidad de un sdlido.

El procedimiento consiste en pesar un picnometro lleno de agua
destilada hasta su enrase junto a un vidrio de reloj y anotar el peso del
conjunto (my). A continuacién, se coloca el sélido problema encima del vidrio
de reloj y se pesa el conjunto (my), finalmente se introduce el sélido dentro
del picnédmetro. El nivel del agua sube en su interior e incluso puede que

salga fuera del picndmetro.

Seguidamente, se retira el agua que esté por encima de la sefial de

aforo y se seca el picndmetro por fuera si fuese necesario, y se pesa
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nuevamente el conjunto, pero esta vez con el sdélido depositado dentro del

picnémetro, y éste, perfectamente enrasado y seco por fuera (ms).

De este modo se obtiene el peso del material y el peso de agua
desalojado por el material. El volumen del solido coincide con el volumen del

agua destilada que ha desalojado del interior del picndmetro.

Se aplica la ecuacion 42, densidad relativa al agua.

Masa solido

. _ Volumen sélido
Densidad = Masa agua (42)

Volumen agua

Como el volumen del sélido y el volumen del agua desalojada por el

mismo son idénticos, la férmula queda reducida a las ecuaciones 43 y 44

Masa solido

Densidad relativa del s6lido = —— (43)
Masa agua

. - m; —m,
Densidad del solido =
mz - m3

(44)

Mientras, el peso especifico de la fibra se determina segun la ecuacién
45:

mfpm

P

c

(m,, +m, —m

! (45)
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3.5.15 Fraccion en volumen de los materiales

La fraccion en volumen del refuerzo y la matriz en los materiales

compuestos se han determinado a partir de las ecuaciones 46, 47, 48 y 4.

V/.
X, =L +100
’ V
‘ (46)
X, =% +100
‘ (47)
yom
P (48)
V.=V, +V,
(49)

Donde Xry X, son las fracciones en volumen de las fibras y la matriz
respectivamente, y Vy, Vi, y V¢ son los volumenes de las fibras, matriz y

material compuesto respectivamente, y p es la densidad.
3.5.16 Técnica de recuperacion de las fibras de refuerzo

Para conocer el efecto de las operaciones de procesamiento sobre las
dimensiones de las fibras, éstas han sido recuperadas de los materiales
compuestos. El procedimiento consiste en disolver la matriz con un solvente

organico sin que se afecte quimicamente a las fibras.
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Las fibras fueron extraidas del material compuesto mediante la dilucién
del polipropileno con xileno caliente por extraccion en Soxhlet a 150°C,
durante 24 horas. Las fibras extraidas se han secado en estufa a 80°C para

evaporar el xileno.

Una vez obtenidas las fibras extraidas han sido analizadas con un

analizador automatico de fibras.
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION
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4 RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Caracterizacion de los materiales

En esta seccion del capitulo se presentan los resultados de la
caracterizacion de los materiales utilizados para el desarrollo del presente
trabajo. Se caracterizan el polipropileno (PP), el polipropileno modificado con
anhidrido maleico (MAPP) y las CSF/SCP. La caracterizacion se realiza en
base a las especificaciones suministradas por los proveedores y de los
resultados del trabajo experimental mediante técnicas de Espectroscopia de
infrarrojo (FTIR), calorimetria diferencial de barrido (DSC) y termogravimetria
(TGA), peso especifico y propiedades mecanicas a traccion, flexion e
impacto.

4.1.1 Caracterizacion del polipropileno

Se ha utilizado polipropileno comercial es del tipo ISPLEN PP 090 G2M
en forma de granza blanquecina suministrado por REPSOL YPF. En la tabla
7 se reflejan algunas propiedades que presenta el polipropileno facilitadas

por el proveedor.

Tabla 7: Caracterizacion de las propiedades del PP, especificadas por el comerciante

Propiedad Método Unidad Valor

Fisicas

indice de fluidez (2302C, 2.16 kg) 1SO 1133 /10 min 30000

indice de fluidez (2302C, 2.16 kg) Certificado g/10 min 28300

Densidad 15O 1133 g/cm’ 0,905

Densidad ASTM 1505 g/cm’ 0,902

Mecdnicas

Alargamiento en el punto de rotura ISO 178 % 50,0

Impacto Izod con entalla (232C) ISO 180 ki/m’ 2,5

Médulo de flexion ISO 527 MPa 1650,0

Térmicas

Temperatura H.D.T. ISO 75/B eC 80
Otras

Dureza Shore ISO 868 Escala D 72
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El polipropileno utilizado es un homopolimero de fluidez elevada
empleado en aplicaciones de inyeccion. Segun las especificaciones
comerciales presenta el punto de inflamacién a una temperatura mayor a
320°C y el punto de fusidon entre 160-170°C. Se presentan, también,
propiedades mecanicas como el alargamiento en el punto de rotura, el
impacto |zod con muesca y el médulo a flexiéon. Se refleja también el ensayo
de deflexion por aplicacion de calor y la dureza shore. Tal y como se constata
en la tabla 7, el indice de fluidez es del orden de 30 g/10min. Los grupos
constituyentes se han determinado por analisis FTIR. La estabilidad térmica y

los posibles cambios morfolégicos se han estudiado mediante DSC y TGA.
4.1.1.1 Espectroscopia de infrarrojo (FTIR)

El espectro de infrarrojo FTIR permite la identificacion de los grupos
funcionales que presentan bandas de absorcion en la zona del infrarrojo. La
vibracién infrarroja provoca la vibracion de grupos de atomos de la muestra
qgue se analiza. La muestra absorbe energia en regiones de la parte infrarroja
de espectro, produciendo la excitacidén molecular a una frecuencia o longitud

de onda caracteristica.
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Figura 51: Espectro FTIR del polipropileno
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El espectro FTIR de la granza de PP se muestra en la figura 51, en la
que se sefalan las bandas caracteristicas de los grupos funcionales

constituyentes.

En la tabla 8 se resumen las bandas caracteristicas de FTIR y su

identificacion en la estructura quimica del polipropileno.

Tabla 8: Bandas caracteristicas del espectro FTIR del polipropileno

Frecuencias (cm™) Identificacion
2950 C-H alquilo vibracién “stretching”
1460 CH; alquilo vibracion “stretching” asimétrico
1460 CH, alquilo vibracion “stretching”
1380 CH; alquilo vibracion “stretching” simétrico
1155 C-C alquilo vibracién “stretching”

En el PP se observa la presencia de una banda fuerte cerca de 2950
cm’”’ correspondiente a la vibracion “stretching” del enlace C-H alquilo. La
banda a 1380 y 1460 cm'pertenece a la vibracién “bending” simétrica y
asimétrica, respectivamente, del enlace C-H del CH3 del grupo lateral. La
banda a 1460 cm™' coincide con la banda de la vibracion “bending” del enlace
C-H del CH; alquilo de la cadena principal. También se observa una banda
de intensidad media cerca de 1155 cm™" de la vibracién “stretching” del

enlace C-C alquilo de la cadena principal.
4.1.1.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El comportamiento térmico estd fuertemente ligado a las
caracteristicas y propiedades intrinsecas de los materiales. El analisis
térmico de los materiales ha permitido conocer su comportamiento en las
condiciones de procesamiento, rangos de temperatura en que se producen

las transiciones térmicas y degradacion.

El PP se ha caracterizado con una velocidad de calentamiento de
10°C/min, en un rango de temperatura de 30-230°C, en atmésfera de

nitrégeno.
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En la figura 52 se muestra el resultado del analisis calorimétrico del
polipropileno. El rango de fusibn del PP se observa como un pico
endotérmico. El material tiene una temperatura de fusion de 168,75°C, y el
calor de fusion especifico es de 109,64 J/g. Esta seria la temperatura minima
a utilizar en el proceso de transformacién de los materiales y en el material
compuesto de PP con SCP/CSF.
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Figura 52: Curva del comportamiento térmico del polipropileno (DSC)

El porcentaje de cristalinidad del material se ha calculado en base al
calor de fusion especifico tedrico de polipropileno 100% cristalino de 204 J/g.

Para este material se ha determinado un grado de cristalinidad de 53,75%.
4.1.1.3 Indice de fluidez

El indice de fluidez del polipropileno comercial se ha determinado en
las condiciones de ensayo y segun el procedimiento operatorio de acuerdo
con las especificaciones de la norma ASTM 1238. El indice de fluidez del

polipropileno a 230°C y con una carga de 2,16kg es de 31g/10min.
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4.1.1.4 Peso especifico

El peso especifico del polipropileno comercial se determind
experimentalmente a partir del método que se indica en la seccion 3.4.14 de

este mismo trabajo, obteniendo un valor de 0,0902 g/cm3.
4.1.1.5 Propiedades mecanicas a traccion, flexién e impacto

Las propiedades mecanicas del polipropileno determinadas
experimentalmente se indican en la tabla 9. Los ensayos se han realizado

segun las condiciones de ensayo indicadas en el capitulo 3.

Tabla 9: Propiedades mecanicas a traccion, flexion e impacto del polipropileno

o (Mpa) 27,6 (0,6)
& (%) 9,3(0,2)
Propiedades a traccion
Ef (GPa) 1,5(0,1)
W (ki/m?) 475,5 (9,4)
o  (Mpa) 40,2 (1,0)
C
Propiedades a flexion e Er (%) 9,6(0.2)
impacto ES  (GPa) 1,1(0,1)
/ (kJ/m?) No rompe

Se constata que el moédulo elastico difiere significativamente de lo
indicado en la hoja de especificaciones del producto. También se debe
sefialar que el trabajo a traccion que se indica corresponde al alcanzado para
una deformaciéon de la probeta de ensayo de 20 mm y no a la rotura del
polipropileno, que ocurre a una longitud de deformacién mucho mayor a 20

mm, debido al limite de la capacidad de memoria del programa de registro.

4.1.2 Caracterizacion del polipropileno modificado con anhidrido

maleico

Se ha utilizado como MAPP una poliolefina modificada, Epolene G
3015, se presenta en forma de granzas amarillentas. Este producto puede

interactuar con muchos materiales diferentes tales como cargas inorganicas /
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refuerzos, superficies metdlicas / particulas, superficies celulésicas y

polimeros de nylon.

Las poliolefinas modificadas Epolene se utilizan como agente de
acoplamiento y promotores de la adhesién para poliolefinas cargadas /
reforzadas. Son emulsificantes para aplicaciones que tienen contacto con el

medio acuoso.

Su estructura molecular es similar a la del PP, pero con grupos de

anhidrido maleico injertados en la cadena principal.
4.1.2.1 Propiedades caracteristicas

Las especificaciones del fabricante se indican en la tabla 10. El MAPP
posee una fluidez muy elevada, por esta razén se indica su fluidez en estado

fundido como viscosidad Brookfield.

Tabla 10: Propiedades del polipropileno modificado con anhidrido maleico (MAPP)

Propiedad Unidad Valor
Punto de ablandamiento °C 156
Densidad (25 2C) g/mL 0,913
Numero acido Mg KOH/g 15
Numero acido certificado Mg KOH/g 17,4
Viscosidad Brookfield (1902C) cP 25000
Min: 24800

Peso molecular Max: 47000

Esto se atribuye principalmente a que posee una distribuciéon de pesos
moleculares mucho menor al polipropileno. La mayor densidad respecto al
polipropileno, también esta relacionado a su bajo peso molecular. El numero

acido ha sido definido en el capitulo 3.
4.1.2.2 Espectroscopia de infrarrojo (FTIR)

El espectro de FTIR obtenido de la granza comercial de MAPP se
muestra en la figura 53. En esta figura se sefialan las bandas caracteristicas

de los grupos funcionales constituyentes.
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Figura 53: Espectro del polipropileno modificado con anhidrido maleico (MAPP) por FTIR

El espectro del MAPP presenta las mismas bandas caracteristicas del
PP, ademas de las caracteristicas del anhidrido maleico. Se observa una
banda fuerte cerca de 2950 cm™ correspondiente a la vibracion “stretching”
del enlace C-H alquilo. La banda a 1380 y 1460 cm™ pertenece a la vibracion
“bending” simétrica y asimétrica, respectivamente, del enlace C-H del CHzdel
grupo lateral. La banda a 1460 cm™' coincide con la banda de la vibracién
“bending” del enlace C-H del CH; alquilo de la cadena principal. Se observan
también bandas de intensidad media cerca de 1155 y 970 cm™ de la

vibracion “stretching” del enlace C-C alquilo de la cadena principal.

Tabla 11: Bandas caracteristicas del espectro FTIR del MAPP

Frecuencias (cm™) Identificacion
2950 C-H alquilo vibracién “stretching”
1800 C=0 carbonilo vibracion “stretching”
1735 C=0 carbonilo anhidrido vibracion “stretching”
1460 CHs; alquilo vibracion “bending” asimétrico
1460 CH, alquilo vibracion “bending”
1380 CHs; alquilo vibracion “bending” simétrico
1155 C-C alquilo vibracién “stretching”
970 C-0-C anhidrido vibracién “stretching” asimétrico
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Las bandas caracteristicas del anhidrido se presentan como vibraciones
“stretching” del grupo carbonilo observable a 1800 cm™ y a 1735 cm™. En la
tabla 11 se resumen las bandas caracteristicas obtenidas del analisis FTIR y

su identificacién en la estructura quimica del MAPP.
4.1.2.3 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El MAPP se ha caracterizado, en un rango de temperatura de 30 —
230°C, con una velocidad de calentamiento de 10°C/min, en una atmdsfera
inerte de nitrégeno. En la figura 54 se presenta el analisis calorimétrico
diferencial (DSC) del MAPP.
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Figura 54: Curva del comportamiento térmico del MAPP (DSC)

La curva de fusion presenta dos picos, uno a 151,67°C y otro a
163,00°C. Esto indica que en el material existen dos compuestos con distinta
longitud de cadena. El primer pico corresponde a cadenas moleculares
cortas de polipropileno injertadas con anhidrido maleico, mientras que el

segundo pico pertenece a cadenas mas largas de polipropileno injertadas.

El primer compuesto posee una temperatura de fusién de 151,67°C,
relativamente inferior al segundo componente, que tiene una temperatura de
fusion de 163,00°C.
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4.1.3 Caracterizacion de las mezclas de polipropileno compatibilizado

con polipropileno modificado con anhidrido maleico
4.1.3.1 Espectroscopia de infrarrojos (FTIR)

Las bandas caracteristicas del anhidrido se presentan como vibraciones
"stretching" del grupo carbonilo observable en el intervalo del espectro
comprendido entre 1900 y 1700 cm" (Fig. 55). El espectro obtenido es
concordante con observaciones realizadas en los espectros FTIR del
polipropileno modificado con anhidrido maleico Epolene E- 43. Los espectros
de FTIR es una herramienta muy empleada para la caracterizacion del
MAPP.

“WAPP
T5,3% MAPP

4% MAPP

3.4% MAPP

Tramitancia (%)

T T
1900 1680 1660 1840 1820 1800 1780 1760 1740 1720 1700

Frecuencia (em”)

Figura 55: Bandas caracteristicas del grupo carbonilo del MAPP

El espectro del MAPP se diferencia del espectro del PP por la presencia
de las bandas de vibracién "stretching" a 1800 cm" del grupo carbonilo
(C=0), y las bandas de vibracién "stretching" a 1735 cm" del grupo carbonilo
del anhidrido (O=C-O-C=0).

Como se puede observar en la figura 55 las bandas caracteristicas del

grupo carbonilo del MAPP, no se perciben a bajas concentraciones. En
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cambio cuando el contenido en MAPP es superior al 3%, dicha bandas son

distinguibles en el espectro.

4.1.3.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC) y Termogravimetria
(TGA)

Para observar si el comportamiento de las propiedades térmicas de
los materiales debido a la incorporacion de MAPP al PP, se han realizado
analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC). En la tabla 12 se
presentan las temperaturas de fusion y el porcentaje de cristalinidad de los
materiales que contienen cantidades crecientes de MAPP. Las temperaturas
de fusion no han mostrado cambios importantes debido a la adicion de
MAPP. El porcentaje de cristalinidad se ha determinado mediante la relacion
porcentual del calor de fusién del material (4Hy), respecto al calor de fusion
del material tedrico al 100% de cristalinidad (4HX= 204 J/g).

Tabla 12: Temperaturas de fusion y cristalinidades de las mezclas de MAPP/PP obtenidas
a partir de calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Tm (2C) X, (%)(BHF*"*= 204 J/g, Xc = 100)

PP 168,67 53,7
PP(%) MAPP (%) Mezclas PP/MAPP
99,50 0,50 169,83 58,9
99,00 1,00 169,83 59,6
98,50 1,50 169,33 62,6
98,00 2,00 170,33 59,1
97,43 2,57 169,10 59,3
96,57 3,43 170,50 61,5
96,00 4,00 169,00 63,8
94,70 5,30 168,17 53,8

La fracciéon cristalina, ha aumentado progresivamente hasta un 13%
respecto al PP, cuando el porcentaje de MAPP se ha elevado de 0,5 hasta
1,5%. Para porcentajes mayores de 1,5% MAPP el porcentaje de
cristalinidad continia siendo superior al porcentaje de cristalina del PP,
disminuyendo bruscamente para la mezcla con un 5,3% en peso de MAPP.

Dado que las cantidades de MAPP empleadas son pequefas, se han
realizado otras mezclas, con cantidades de MAPP en la mezcla superiores,

para definir la tendencia del comportamiento de la temperatura de fusion y de
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la cristalinidad. Las mezclas preparadas han sido con un 20, 40 Y 50% en
peso de MAPP.

La tendencia de la temperatura de fusion es de disminuir conforme se
incrementa el porcentaje en peso de MAPP, debido a cambios en la

distribucion de pesos moleculares, y la morfologia de las mezclas (Fig. 56).

160 T T T T 1
0 20 40 60 80 100
MAPP (%

Figura 56: Influencia en la temperatura de fusion de la mezcla con el incremento del
contenido en MAPP

Los termogramas de la figura 57, correspondientes a las muestras de
PP, MAPP Y de las mezclas PP/MAPP 80:20, 60:40 y 50:50 se comportan
como mezclas miscibles. Las mezclas de PP/MAPP muestran endotermas de
fusion, donde los picos se entre los con los picos de fusiéon del PP puro y el
MAPP, respectivamente, implicando que ambos polimeros cristalizan
conjuntamente.

A diferencia del polipropileno puro, las curvas de MAPP muestran dos
picos endotérmicos, uno a menor temperatura y otro a temperatura mas
elevada. Debido a la presencia de grupos funcionales en las moléculas de
MAPP, se forman cristales imperfectos. Asi, el primer pico representa la
fusion de los cristales imperfectos, mientras que el segundo pico se atribuye

a la fusion de los cristales de mayor estabilidad.
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Figura 57: Curvas fusion del PP, MAPP y mezclas MAPP/PP

Debido a la complejidad de las mezclas de polimeros cristalinos y en
especial de polimeros con pocas diferencias en la estructura quimica, es
dificil de interpretar las diferencias morfoldgicas tales como separacion de
fases o cristalizacién conjunta. Se ha senalado que las termodinamicas
tienen poco efecto sobre las morfologias de la fase resultante en las mezclas
PP/MAPP. Cuando las mezclas se funden ocurren dos tipos de
interacciones.

Una es la interaccion entre las moléculas de PP y los segmentos de
propileno del MAPP, la cual es favorable para la miscibilidad del PP y el
MAPP.

La otra interaccion se debe a las interacciones polares entre los
grupos de anhidrido maleico, que tienden a causar agregacion de las
moléculas de MAPP. La competencia entre estas dos interacciones
determina las caracteristicas de la mezcla fundida.

La figura 58 muestra las curvas termogravimétricas (TGA) del PP,
MAPP, Y las mezclas 20, 40 Y 50% en peso de MAPP. Las curvas del MAPP
y las mezclas de PP/MAPP indican que se degradan a temperaturas mas
elevadas que el PP puro.

130



100

80 4

£ 60

<

g APP
8 .

o .Hh 20% MAPP
|La-40% MAPP
|l 50% MAPP

20 4

0 T v v ¥ 3

50 150 250 350 450 550

Temperatura (°C)

Figura 58: Curvas de degradacion del PP, MAPP y mezcla de PP/MAPP

La tabla 13 muestra las temperaturas en las que el PP, MAPP, Y las

mezclas se degradan hasta 10 y 50% en peso.

Tabla 13: Temperaturas a las que se produce un 10 y 50% de pérdida de peso del PP,
MAPP y mezclas de PP/MAPP

Pérdida de peso (%)
%MAPP 10% 50%
0,0 413 441
5,3 413 451
20,0 419 455
40,0 415 448
50,0 418 449

4.1.3.3 Indice de fluidez (MFI)

Para estudiar el comportamiento reologico de las mezclas PP/MAPP
se ha realizado el estudio del indice de fluidez de los materiales a 230"C y un
peso de 2,16 kg, tal y como se ha descrito en el apartado de materiales y
métodos. En la tabla 14 se muestran los valores del indice de fluidez (MFI)
para el material que contiene la maxima cantidad de MAPP empleada para

compatibilizar los materiales compuestos reforzados. Para un contenido de
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5,3% en peso de MAPP, el indice de fluidez de la mezcla muestra un leve

incremento del 10% respecto del PP puro.

Tabla 14: indice de fluidez de las mezclas PP/MAPP

%MAPP  MFI (g/10min)

0,0 31+0,9
53 33+0,5
20,0 63+0,6
40,0 121+3,0
50,0 >>>

En la tabla 14 puede observarse que las mezclas de PP con un 20, 40
y 50% en peso de MAPP muestran una tendencia ascendente en el indice de
fluidez. De hecho, el indice de fluidez de la mezcla con 50% en peso, no se
ha podido determinar experimentalmente con el equipo disponible, debido a
la elevada fluidez del material.

El indice de fluidez de un material esta directamente relacionado con
la longitud de la cadena polimérica. Cuanto mas bajo es el valor del peso
molecular el polimero tanto mas alto sera su valor del indice de fluidez. Ello
es debido a que para una determinada temperatura los cristales de un
polimero con un peso molecular mas bajo son mas pequefios y por tanto

funden a una temperatura mas baja, fluyendo con mayor facilidad.
4.1.3.4 Propiedades mecanicas a traccion

Los ensayos a traccion de los materiales formados por polipropileno
modificado con MAPP permiten determinar si la presencia de este copo
limero afecta a las propiedades mecanicas a traccion del polipropileno. Para
tal fin se han elaborado materiales con polipropileno compatibilizados con
porcentajes crecientes de MAPP, para después ser utilizados como matriz de
materiales compuestos reforzados con maiz. En este apartado, los

porcentajes de MAPP se expresan en base al peso de polipropileno.

Las cantidades de MAPP adicionadas a la matriz de PP son las mismas
que las que se afadiran a los materiales compuestos reforzados con un 20,

30, 40 y 50% en peso de maiz, refiriéndose el porcentaje de MAPP a la
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cantidad de refuerzo anadida. En la tabla 15 se reflejan ambos porcentajes

de MAPP para los materiales compuestos reforzados con maiz asi como

para las mezclas PP-MAPP.

Tabla 15: Porcentajes de PP y MAPP en funcion del porcentaje de MAPP afadido sobre

porcentaje de refuerzo

Materiales Mezclas MAPP/PP
R‘“‘:‘:;’e"so)‘% MAPP'  PP(%) MAPP (%)
0 0 100 0

0 0 0
2 99,5 0,5
20 4 99,0 1
6 98,5 1,5
8 98,0 2
0 0 0
2 99,14 0,86
30 4 98,29 1,71
6 97,43 2,57
8 96,57 3,43
0 0 0
2 98,67 1,33
40 4 97,33 2,67
6 96,00 4
8 94,67 5,33
0 0 0
2 98 2
50 4 96 4
6 94 6
8 92 8

Los porcentajes de MAPP en base al peso de PP, tabla 15,

corresponden a los porcentajes utilizados para realizar el presente estudio.

Tabla 16: Propiedades mecanicas de las mezclas PP-MAPP

PP(%) MAPP (%) o (MPa) &(%)  ES(GMPa) W (ki/m2)
100,0 0,0 27,6 (0,5) 9,3(0,2)  1,52(0,06) 4755 (9,4)
99,5 0,5 27,2 (0,4) 9,0(0,3)  1,63(0,06)  451,2(4,9)
99,0 1,0 27,6 (0,3) 89(0,2)  1,66(0,06)  456,6 (4,5)
98,5 1,5 28,3 (0,4) 8,4(0,3)  1,78(0,04)  474,3(7,0)
98,0 2,0 28,5 (0,4) 88(0,2) 1,71(0,07)  469,7(5,7)
97,4 2,5 28,7(0,8) 8,6(0,2) 1,76(0,08)  477,9(13,2)
96,6 3,4 27,9 (0,2) 89(0,2)  1,72(0,05)  462,5(4,0)
96,0 4,0 27,6 (0,2) 9,0(0,2)  1,63(0,03)  457,6 (4,6)
94,7 5,3 26,8 (0,2) 9,2(0,2)  1,65(0,03)  448,8(2,9)

oy resistencia maxima a traccion, E,: Médulo de Young, &: Alargamiento a rotura, W: Trabajo de ruptura
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En la tabla 16 se muestran los resultados de las propiedades a traccion
para el PP modificado con porcentajes crecientes de MAPP, con sus

desviaciones tipicas.
4.1.3.4.1 Resistencia maxima a traccion

Estos valores de resistencia maxima a traccion representan la fuerza
maxima alcanzada por unidad de superficie de las probetas ensayadas. Los
cambios de estas propiedades como consecuencia de la mezcla PP/MAPP,
pueden indicar cambios morfoldgicos respecto al polipropileno puro. Como es
sabido, la distribucidon de la longitud de cadenas del polimero es uno de los
factores que afecta a las propiedades térmicas y mecanicas finales de los
materiales. Asi, una disminucién en la distribucion de la longitud de las
cadenas poliméricas, principalmente disminuira la viscosidad, resistencia a
traccion y el alargamiento a rotura, mientras que aumentara su tendencia a

cristalizar.

Los resultados de la tabla 16 muestran que porcentajes crecientes de
MAPP han afectado a la tension maxima a traccion con respecto a la del
polipropileno cuando el porcentaje de MAPP es superior al 4%, llegando
incluso a ser inferior al polipropileno puro. Esta disminucién se atribuye a los
cambios en la distribucion de la longitud de cadena dentro del material
cuando se adicionan cantidades crecientes del MAPP, dado que este co-
polimero posee un peso molecular significativamente mas bajo (Mn: 24800,

Mw: 47000) que el polipropileno.

De forma general, se puede sefalar que el polipropileno no sufre
pérdidas de su resistencia a traccion como consecuencia del mezclado con
el MAPP hasta un 4% en peso de MAPP en la mezcla. En este intervalo, los
materiales mantienen, e inclusive, incrementan levemente las resistencias a
traccion.

Estudiando la evolucion de esta propiedad se puede sefalar, que con el
incremento del contenido de MAPP hasta un 1,5% MAPP no hubo cambios
significativos en la tensibn maxima a traccion. Pero entre 1,50 y 2,57% de

MAPP esta propiedad ha aumentado hasta un 5% respecto al PP. A partir del
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2,57% de MAPP, la tensiobn maxima a traccion tampoco ha variado
significativamente respecto al polipropileno. Sin embargo para un 4% de
MAPP esta propiedad disminuye levemente respectos de las otras mezclas y

del PP puro.

4.1.3.4.2 Alargamiento o deformacién maxima a tracciéon

Este alargamiento corresponde a la deformacion de la probeta cuando
ha alcanzado la tensibn maxima a tracciéon. Los resultados de los ensayos a
traccion muestran que con la adicion de MAPP se observa se produce una
leve disminucidn del alargamiento maximo a traccion de los materiales. Para
la formulacion del 1,5% en peso de MAPP se observa una disminucién del
alargamiento maximo de hasta un 9% del valor correspondiente al PP puro.
Estos resultados se relacionan con el hecho de que cuando los materiales
poliméricos son sometidos a esfuerzos de traccion, se produce un
movimiento y ordenamiento de las cadenas poliméricas, en la direccion del
esfuerzo. En el caso de la mezcla de polipropileno con el MAPP, este
movimiento esta afectado por la presencia del grupo anhidrido injertado en la
cadena de MAPP. A medida que se incrementa el porcentaje de agente de
acoplamiento, se aprecia un ligero descenso en la deformacién que se
recupera cuando el porcentaje de MAPP es préximo a 5. Teniendo en cuenta
las desviaciones estandar y desde un punto de vista estadistico, se puede

observar que la deformacion tiende a mantenerse constante.

4.1.3.4.3 Moddulo de Young

La rigidez de los materiales obtenidos de la mezcla PP/MAPP, dada por
el valor del médulo de Young, no ha variado de forma sustancial respecto al
polipropileno puro. Es importante sefalar en este sentido, que la
determinacién del modulo de Young se calcula en el inicio del tramo de la
zona elastica, es decir, a valores deformacion bajos. En esta zona es dificil
de observar el efecto de la disminucion de la distribucién de la longitud de
cadena o de la presencia de los grupos anhidrido maleico. Por otro lado la
resistencia y el alargamiento se estudian en la zona plastica, donde las
deformaciones y el ordenamiento de cadena juegan un papel importante

sobre estas propiedades.
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4.1.3.4.4 Trabajo de ruptura

Los valores trabajo que se indican que se presentan en la tabla 4.7
corresponden a las areas de debajo de las curvas esfuerzo - deformacion
para un alargamiento maximo alcanzado para el ensayo de traccién de 20
mm. Las probetas no alcanzaron la rotura debido a que el equipo posee un
limite para la capacidad de almacenamiento de los datos fuerza-deformacion.
Los resultados obtenidos permiten indicar que para este alargamiento
alcanzado, el contenido de MAPP no afecta significativamente al trabajo de

ruptura del PP.

4.1.3.5 Propiedades mecanicas a flexién

En la tabla 17 se muestran los resultados obtenidos en los ensayos a
flexion para el PP modificado con porcentajes crecientes de MAPP.

Tabla 17: Propiedades a flexion de los materiales de PP/MAPP

PP(%)  MAPP (%) oF (MPa) &°(%) Ef (GPa)

100,0 0,0 40,2 (1,0) 9,6(0,2) 1,13 (0,05)
99,5 0,5 42,0 (0,6) 9,4(1,00  1,20(0,03)
99,0 1,0 45,8 (0,7) 9,3(1,4)  1,32(0,03)
98,5 1,5 43,9 (0,4) 9,2(1,00 1,26 (0,03)
98,0 2,0 41,6 (0,5) 9,4(0,8) 1,19 (0,03)
97,4 2,5 39,4 (0,6) 9,5(0,6) 1,12 (0,03)
96,6 3,4 39,4 (0,6) 9,4(0,3) 1,14 (0,02)
96,0 4,0 39,8(0,6) 9,6(1,1) 1,14 (0,04)
94,7 5,3 40,4 (0,5) 9,4(0,4) 1,16 (0,03)

4.1.3.5.1 Resistencia maxima a flexién

El estudio de esta propiedad es mas complejo que la resistencia
maxima a traccién, dado que intervienen otros esfuerzos aparte de los de
flexion, tales como esfuerzos de traccién, compresion y cizallamiento. La
tensién maxima a flexion corresponde al esfuerzo maximo de la parte externa
del material ubicado en la zona de aplicacién de la tensién.

Asi, una disminucion en la distribucion de la longitud de las cadenas
poliméricas, principalmente disminuira la componente del esfuerzo a traccion,
atribuido a la disminucién de la distribucion de la longitud de cadena dentro
del material cuando se adicionan cantidades crecientes del MAPP.

Los resultados muestran que porcentajes crecientes de MAPP han
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afectado a la resistencia maxima a flexion del PP. El incremento del
contenido de MAPP desde el 0,5 al 1 %, ha aumentado progresivamente la
resistencia a flexion de los materiales hasta un 14% respecto al PP, a partir
del cual ha disminuido llegando a ser similar a la del PP para el material con
un 5,3% en peso de MAPP.

4.1.3.5.2 Alargamiento o deformacién maxima a flexion

Con la adicion de MAPP se observan una disminuciéon en el
alargamiento maximo a flexion, respecto al PP puro. El alargamiento a flexion
ha descendido levemente con el aumento del porcentaje de MAPP desde el
0,5 hasta el 1,5% MAPP, llegando a ser un 4% inferior al PP. Desde el 1,5 al
2,57% MAPRP el alargamiento a flexién no ha variado significativamente. Los
materiales a los que se han adicionado porcentajes de MAPP superiores al
2,57% han mostrado un incremento de esta propiedad, sin alcanzar valores
superiores al PP puro. La disminucion del alargamiento a flexion se relaciona
directamente con una menor capacidad de deformacién de los materiales,
gue como ya se ha indicado al analizar el alargamiento maximo a traccién, se
atribuye a la disminucion de la distribucién de la longitud de cadena y a la

presencia del grupo anhidrido injertado en la cadena del MAPP.

4.1.3.5.3 Moédulo elastico a flexion

Los materiales obtenidos de la mezcla PP/MAPP, poseen una rigidez
similar al polipropileno puro. Aqui también se debe tener en cuenta lo que se
ha indicado para el médulo de Young, que esta propiedad se determina en el
inicio del tramo de la zona elastica, es decir, a valores de tensiones muy
bajas. En esta zona es dificil de observar el efecto de la disminucion de la
distribucion de la longitud de cadena o de la presencia de los grupos de

anhidridomaleico.

4.1.4 Caracterizacion quimica de la biomasa de maiz

La biomasa de maiz, procedente del campo de cultivo, se recoge en
pacas. Estas pacas estan constituidas, aproximadamente por tallos en un
60,6% en peso, hojas en un 25,3% en peso y el resto por los componentes

que forman la mazorca a excepcion del grano. En la figura 59 se observa el
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aspecto de la biomasa de maiz antes de ser empacada para su recoleccion o

ser enterrada en el propio campo de cultivo.

Figura 59: - Biomasa procedente de la cosecha del maiz (Juarez, 2011)

Previamente a su caracterizacion, la biomasa de maiz se homogenizo
en un molino de cuchillas previsto de un tamiz de 1mm de diametro. La
caracterizacion quimica se realizé de acuerdo con el diagrama de flujo de la

figura 62, aplicando en cada caso las normas perceptivas.

En primer término se procedidé a la determinacion de la humedad
relativa, extraibles en alcohol-benceno y cenizas para obtener una biomasa

libre de extractivos y de la fraccion mineral.

La humedad relativa de la biomasa resulté ser 7,7%, por otra parte

tipica de los materiales higroscépicos, como la biomasa de maiz.

A continuacién, y partiendo de la biomasa seca, se procedié a la
extraccion con alcohol-benceno con el fin de eliminar de la biomasa los
componentes que habitualmente se llaman extractivos, en una tabla de

composicién quimica de una materia prima.
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Biomasa

Extraibles | =0 f====-- Humedad 7,7%
Etanol-Benceno [K= = = = = = = = =
3,1%
| e oo Cenizas
3,2%
Y

Vegetal libre de extractivos y de la
Fraccion mineral 93,7%

_________ Lignina 16,03%

N

Holocelulosa (fraccion total de
polisacaridos) 77,67%

\ y
Alfacelulosa 27,07% Gammacelulosa 26,76% I I Betacelulosa 23,83% |

Figura 60: Esquema para la separacion quimica de componentes vegetales

En este caso se eliminan los componentes no solubles en agua
caliente, tales como resinas, ceras, grasas, aceites, clorofilas, gomas, etc.
Este tipo de componentes permanecen en la composicion de las fibras en los
procesos de obtencion de pastas de alto rendimiento como son las familias
de las pastas mecanicas. A medida que disminuye el rendimiento, dejan de
formar parte de la composicion de las pastas. El nivel de extraibles en

alcohol-benceno se situdé en un 3.1% de la biomasa estudiada.

También forman parte de la biomasa componentes de tipo mineral que
se van acumulando durante el proceso de crecimiento de la planta.
Elementos quimicos como sodio, calcio, hierro, magnesio, cobre, aluminio,
cadmio, cromo, plomo, zinc a nivel de trazas. El porcentaje en peso de la

fraccion mineral resulté ser de un 3.2%, tal como se refleja en la figura 60.

Con ello, la biomasa libre de extractivos y de la fraccion mineral,
contiene un 93.07% de holocelulosa y lignina, tal como se refleja en la figura
60.
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La determinacion del % en peso seco de lignina es importante a la hora
de plantear la etapa de deslignificacion en pastas, sobre todo quimicas y
semiquimicas. Su importancia en procesos que deben conducir a pastas
quimicas blanqueadas radica en que, en el proceso de coccidn debe
preverse una eliminacién de la misma, maxima pero compatible con el no
deterioro de la celulosa o el arrastre de hemicelulosas en el proceso de
solubilizacién-eliminacién. Las hemicelulosas, victimas de la deslignificacion,
son un componente de las pastas quimicas que facilita la aptitud al refinado

de la misma.

En el caso de las pastas semiquimicas, sean de alto, medio o bajo
rendimiento dentro de estas categorias, la mayor o menor presencia de
lignina,aparte de preservar el ataque de los reactivos a las hemicelulosas y
celulosa,condiciona las propiedades de las fibras como su resistencia
intrinseca a la traccién, su rigidez o médulo de Young y su aptitud al refinado.
El contenido en lignina de la biomasa de maiz resulté ser 16,03% en peso
referido al peso seco de biomasa. Con ello es posible determinar, figura 5.2
el contenido total de holocelulosa, entendido como una celulosa propiamente
dicha y las hemicelulosas. Su contenido resulta ser del 77.67%. A partir de la
holocelulosa, tambiéndenominada fraccion de polisacaridos, se puede
determinar el % de alfa-celulosa y él % de gamma celulosa por diferencia,

respecto a la holocelulosa el % de beta-celulosa.

La metodologia permite determinar la fraccion de holocelulosa
insoluble, conocida como alfa-celulosa que es la de mas alto peso molecular
y en principio la que mayor aportacién hace a la resistencia intrinseca de las
fibras. Por otro lado, de la fraccion soluble, la gamma-celulosa es equiparable
a las hemicelulosas, pentosanos y hexosanos principalmente. La otra parte
de la holocelulosa soluble, beta-celulosa, corresponde a una celulosa mas
degradada, intermedia, entre alfa y gamma-celulosa. Los contenidos
respecto a la holocelulosa son respectivamente, 34.85, 30.68 y 34.45% para
alfa, beta y gamma celulosa. A priori, un 27.07% de alfa celulosa, respecto a
la holocelulosa, puede considerarse algo bajo, dado que una calidad de la

fibra aceptable debe contener mas de un 40% de alfa-celulosa. No obstante,
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en términos de fibra quimica muy deslignificada, pocas hemicelulosas, sin
extractivos y cenizas, la alfa-celulosa se situaria en un % muy elevado, dado

que es la fraccidon mas inatacable por parte de los reactivos quimicos.

En el otro extremo se encuentra la gamma-celulosa en un porcentaje
que puedeconsiderarse alto. Ello permite vislumbrar que las pastas poseen,
en funcién de su contenido final, una buena aptitud de refinado y por tanto al
desarrollo de propiedades fisico-mecanicas. En términos absolutos, los
obtenidos de alfa, beta y gamma celulosa, teniendo en cuenta que la fraccion
de carbohidratos es un 77,67% en peso de la biomasa, serian
respectivamente, 27,07%, 23.83% y 26,76%, para alfa, beta y gamma

celulosa.

La expresion final de los resultados para esta biomasa, siguiendo esta

metodologia, podria ser la descrita en la tabla 18.

Tabla 18: Resultados para esta biomasa correspondiente a alfa, beta y gamma celulosa

Alfa-celulosa (%) Beta celulosa (%) Gamma celulosa (%)

27,07 23,83 26,76

En términos absolutos y teniendo en cuenta todos los componentes de
la biomasa a la que se detalla en la tabla 19. Esta tabla muestra los
resultados tipicamente del sector de pastas y papel, donde la fraccion de

gamma celulosa puede asimilarse al contenido de hemicelulosas.

Tabla 19: Contenido porcentual de compuestos del tallo de maiz (Zea Mays)

Celulosa Lignina  (%)* Gamma Extractivos Cenizas
(%)* & °" celulosa (%)* (%)* (%)*
50,57 16,03 26,76 3,1 3,2

* referido a biomasa

El analisis de la composicion quimica de la biomasa puede llevarse a

término también siguiendo el diagrama de bloques de la figura 61.
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Figura 61: Composicién quimica de la madera

En esta figura se puede constatar que a partir de la fraccion libre de
extractivos y de la fraccion mineral, se determinan los pentosanos, fraccion
asimilable al contenido de hemicelulosas, término mas general y préximo
también al % absoluto de gamma celulosa. En este caso, el porcentaje de
pentosanos retenido a materia libre de extractivos y cenizas es del 27.1%, y
retenido a biomasa seca le corresponderia el 25.4%, valor préximo al 26.76%
de gamma-celulosa de la anterior secuencia, figura 62. Por diferencia se
obtendria un porcentaje de celulosa del 50.57% en valor absoluto sobre la
biomasa seca. Este valor es completamente equiparable al 50.9% obtenido,

siguiendo la sucesion anterior.

En consecuencia, otra forma de expresar los resultados de composiciéon

de la biomasa seria el que se refleja en la tabla 20.

Tabla 20: Resultados de composicion de la biomasa de tallo de maiz (Zea Mays)

Celulosa Lignina Pentosanos Extractivos Cenizas
(%) (%) (%) (%) (%)
50,57 16,03 27,1 3,1 3,2

Comparativamente, ambas secuencias conducen a resultados similares
y la valoracion que merecen estos resultados es positiva por las siguientes

razones. De una parte el contenido en celulosa es satisfactorio. Por otra
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parte, lo que respecta al contenido en lignina y hemicelulosas, denota una
potencialidad papelera importante. Si se comparan los resultados obtenidos

con los de la bibliografia, se constatan los siguientes aspectos:

¢ El contenido en alfa-celulosa referido a la holocelulosa es similar
o del mismo orden (Rowell, 2008) para biomasas comparables.

e En el mismo sentido, el porcentaje de lignina se situa en el
entorno del 14-16% en peso respecto a la biomasa (Rowell,
2008).

e Se encuentran mas disparidades en el contenido en pentosanos
(Rowell, 2008), donde los porcentajes para diferentes biomasas

de maiz van desde 20% al 40% en peso respecto a biomasa.

En la tabla 21 (Rowell, 2008) se reflejan los contenidos en celulosa,
lignina, pentosanos y cenizas de estos dos tipos de madera y se comparan

con la obtenida anteriormente con la biomasa integral de maiz.

De los resultados de la tabla 21, se desprende que el contenido en
celulosa del maiz se situa por encima de las maderas de resinosa y frondosa.
Asi mismo, el nivel de lignina en la biomasa de maiz es claramente inferior,
incluso al de las frondosas. Ello le conferiria una mayor capacidad de
deslignificacion de cara a la obtencidn de pastas quimicas destinadas a
blanqueo. Por lo que respecta a pentosanos, se observa que la situacion
también es muy favorable para la biomasa de maiz, en este caso, de cara a

una mejor aptitud de las pastas al refinado.

Tabla 21: Contenidos en celulosa, lignina, pentosanos y cenizas

Celulosa Lignina Pentosanos Cenizas
(%) (%) (%) (%)
M. Resinosas 40-45 26-34 7-14 <1
M. Frondosas 38-49 23-20 19-26 <1
Biomasa de maiz 50,6 16,0 27,1 3,2

Finalmente se constata que el nivel de cenizas es algo superior en el

caso de la biomasa de maiz.

143



Si se compara en términos de holocelulosa, a-celulosa, pentosanos y
lignina (Rowell, 2008) para las maderas resinosas y frondosas de una parte y
la biomasa de maiz, los resultados promedio de resinosas y frondosas y la

obtenida para la biomasa de maiz se reflejan en la tabla 22.

Tabla 22: Contenidos en holocelulosa, a-celulosa, pentosanos y lignina

Holocelulosa a-celulosa*® Pentosanos Lignina
(%) (%) (%) (%)
M. Resinosas 63,1 43,5 9,3 29,6
M. Frondosas 73,3 45,7 19,6 22,4
Biomasa de maiz 77,67 34,85 27,1 16,0

*Porcentaje sobre holocelulosa

Como se puede observar, el contenido en a-celulosa es algo inferior al
40%, tipico para una pasta papelera, no obstante los resultados fisicos-
mecanicos daran la verdadera respuesta. Si la aptitud al refinado se mide por
el contenido en hemicelulosas, la perspectiva de la biomasa de maiz es
excelente, claro esta, dependiendo de su conservacion en el proceso de
pasteado. En lo que se refiere a lignina (%) ya se ha comentado

anteriormente.
4.1.5 Tratamientos especificos de la biomasa de maiz

A partir de la metodologia experimental descrita en el capitulo 3 se
han fabricado, a partir de la biomasa de maiz: serrin, fibras lignocelul6sicas

de tipo termomecanico, semiquimico y quimico.

En la tabla 23 se describen los principales parametros evaluados con
la finalidad de discernir el tipo de fibras que se utilizaran en la fabricacion de
los materiales compuestos reforzados con las fibras procedentes de la

biomasa de maiz.
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Tabla 23: Caracteristicas de diferentes fibras de maiz

Material CSF/M CSF/TMP CSF/SCP CSF/CP
Tratamiento Molido V-ap?r + , Nac.)HfAQ.T NaOH;AQ
desfibrilacion desfibrilacion

Rendimiento (%) 99,00 93,00 65,60 51,44
Lignina (%) 17,67 15,45 8,03 0,64
Numero Kappa 105,00 92,00 55,00 4,29
Longitud de fibra (um) 242,22 676,33 632,00 748,70
Diametro de fibra (um) 23,17 22,28 21,80 21,48
Relacidn de aspecto 10,45 30,35 29,11 34,85
Finos (%) 93,60 82,60 42,03 58,30
Viscosidad (mPas) 974,80 762,83
Lg (m) 650 3934 1691

Los cuatro procesos seleccionados conducen a rendimientos
claramente diferenciados en virtud de la rigurosidad de los tratamientos. En
funcién de los mismos se constata que el porcentaje de lignina y el numero
Kappa disminuyen en funcion de la agresividad del tratamiento. Existe una
correlacion aceptable entre el porcentaje de lignina y el rendimiento y una
evolucion légica entre el numero Kappa y el rendimiento. Cuando se habla de
pastas de alto rendimiento, no se produce ningun residuo acido y los licores
de coccidén pueden ser reutilizados en los materiales compuestos. Por otra
parte, la viscosidad intrinseca de las fibras semiquimicas es claramente
superior a la de las fibras obtenidas mediante un proceso quimico. Este
aspecto también esta vinculado con la rigurosidad del tratamiento. La
viscosidad intrinseca de las fibras esta vinculada directamente con el grado

de polimerizacion y la resistencia intrinseca media de las fibras.

Este hecho viene corroborado si se analiza la resistencia a traccion de
una hoja estandar de papel (ISO 1924-2). La resistencia del papel depende
de la resistencia intrinseca media de las fibras, del tipo de enlace fibra-fibra y
del numero de enlaces por unidad de volumen que pueden establecerse. En
este sentido las fibras lignocelulésicas de tipo semiquimico parecen ser las
mas idéneas, ya que, como se puede observar en la tabla 23, ésta se ha
cuadruplicado constatando asi la gran diferencia entre una pasta

termomecanica y una semiquimica. Adicionalmente son las que presentan la
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mejor relacion de aspecto, parametro de suma importancia en la fabricacion
de materiales compuestos.

4.1.5.1 Termogravimetria (TGA)

Los cambios en la composicidon quimica de las fibras de maiz son
observables mediante el analisis termogravimétrico o TGA. Realizando este
ensayo para los cuatro tipos de fibra obtenidos mediante los tratamientos
comentados anteriormente (CSF/M; TMP; SCP; CP), se puede observar la

presencia de tres productos principales en los derivados de las fibras de
maiz, como se refleja en la figura 62.
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Figura 62: (a) Derivada de la curva termogravimétrica; (b) Curva termogravimétrica para
los cuatro tipos de fibra
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La primera pérdida de masa, alrededor de los 75°C, se corresponde a
la pérdida de agua por evaporacion y esta relacionada con los extractivos
presentes en las fibras de maiz. Excepto en el proceso de molido de las
fibras, el posterior tratamiento a las fibras proporciona un descenso en este
punto, buen indicativo de una previa eliminacion de extractivos. Otra pérdida
de peso es evidente a los 250 — 260°C. La maxima pérdida de peso a esta
temperatura la sufre el serrin de maiz y decrece progresivamente en
CSF/TMP, CSF/SCP y CSF/CP, respectivamente. Este cambio de peso
corresponde a la presencia de lignina en la materia prima, que se va
eliminando gradualmente a medida que se aplican diferentes tratamientos, i
es casi cero en la pasta quimica de fibras de maiz (CSF/CP). Finalmente, en
el rango de temperaturas que va desde 320 a 340°C se puede percibir otra
pérdida de peso, la que se corresponde a la degradacion de las

hemicelulosas y las celulosas.

Las fibras de CSF/SCP muestran un porcentaje de finos, la fraccion de
la suspension inferior a 200pm en longitud, inferior a CSF/TMP y CSF/CP.

Por tanto, los materiales compuestos seran fabricados con CSF/SCP.
4.1.5.2 Espectroscopia de infrarrojo (FTIR) de CSF/SCP

La espectroscopia de infrarrojo permite identificar los grupos
funcionales que presentan bandas de absorcion en la zona de infrarrojo. Las
bandas de absorcion caracteristicas de las fibras semiquimicas de maiz
(CSF/SCP) se reflejan en la figura 63.
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Figura 63: Espectro FTIR de las CSF/SCP

Cada pico se ha identificado con un tipo de grupo y en qué modo

vibran. En la tabla 24 se muestra esta identificacion.

Las bandas caracteristicas que se han observado en las CSF/SCP
pertenecen a la vibracion “stretching” a 3333,22 cm™ de los grupos OH de las

moléculas de celulosa, hemicelulosa y lignina.

Tabla 24: Bandas del espectro infrarrojo de las CSF/SCP

Frecuencia Identificacién
3333,22 Grupos O-H "stretch"
2894,63 C-H alquilo "stretch"
1636,81 C-Car "stretch"
1428,70
CHs alquilo "bend" simétrico
1315,56
1028,78 C-0 alquilo "stretch"
556,90 Posibles restos de particulas minerales

La vibracion del enlace CH alifatico perteneciente a los grupos CH3 y

CH2 se encuentra a 2894,63 y 1428,70 cm'1, respectivamente.

Los enlaces C-C aromatico son caracteristicos de la lignina vy
presentan un pico a 1636,81 cm™', mientras que la vibracién del enlace C-O

se encuentra a 1028,78 cm™.
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Finalmente, a 556,90 cm™ se observa un pico que se corresponde a
trazas residuales de componentes minerales que, probablemente, provienen

de los extractivos y cenizas.
4.1.6 Polaridad de los materiales

La importancia de la interfase entre la matriz y el refuerzo en las
propiedades fisico-mecanicas del material compuesto hace que sea

interesante su medicion.

Por su naturaleza lignocelulésica, CSF/SCP, es de esperar que la
carga superficial sea negativa debido a la presencia de grupos ioénicos tipo
carboxilo, procedentes de las hemiceluosas y celulosa, sulfunatos
procedentes de la lignina y cargas residuales procedentes de los electrones
no compartidos de los grupos OH de la celulosa y hemicelulosas de una

parte de los grupos fenolicos de la lignina de otra.

Como se ha reflejado en el apartado de materiales, métodos y
equipamientos, las particulas en suspension presentan una polaridad
aniénica y por tanto su polaridad se expresara en forma de micro-
equivalentes-gramo de polimero estandar cationico, en este caso cloruro de

poly-diallyldimetil amonio.

Ademas de la polaridad de las CSF/SCP, se ha evaluado también la
polaridad del PP y de las fibras de vidrio, asi como la de una fibra
blanqueada kraft de eucalipto. En la tabla 25 se reflejan los resultados
obtenidos expresados en micro-equivalentes-gramos de PolyDADMAC por

gramo de fibra.

Tabla 25: Polaridad de los materiales determinada por titulacion coloidal

Material Polaridad
Keq-g9/9
Fibra CSF/SCP 14,80
Polipropileno 4,70
BKH (eucalipto) 8,1
Fibra de vidrio 4,9
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Como se puede constatar en la tabla 25, la polaridad de CSF/SCP es
sensiblemente mayor a la del polipropileno y a la de la fibra de vidrio. Al
propio tiempo, también, a la de una fibra blanqueada de eucalipto de tipo

comercial.

En general, en lo referente a fibras, sucede que la polaridad va
disminuyendo a medida que el rendimiento también. Asi una fibra de tipo
mecanico tiene una polaridad muy elevada, probablemente por la presencia
de extractivos y lignina, en mayor proporcion, que la de hemicelulosas y
celulosa. A medida que se eliminan extractivos, lignina soluble, lignina
atacada por los reactivos de coccion, lignina residual... La polaridad va

disminuyendo (Lopez et al., 2012c).

El caso de la fibra de vidrio respecto a las fibras blanqueadas se
puede entender debido a que las fibras de vidrio no presentan grupos
carboxilatos en su superficie, a diferencia de las fibras blanqueadas de
eucalipto y a que su densidad de grupos OH por metro cuadrado es muy
inferior (Carrasco et al., 1996; Silva et al., 2008).

El caso del polipropileno se justificara por el hecho de que la adsorcion
superficial del PolyDADMAC se produce a través de dos mecanismos: de un
lado, intercambio idnico, poco probable en el caso del polipropileno y de otro,
por interaccion via fuerzas de London-Van der Waals debido a la formacion
de dipolos instantaneos entre los enlaces C-H del polipropileno y la
estructura del PolyDADMAC. En el caso de las fibras blanqueadas, el
mecanismo de adsorcion superficial es mas importante que el de intercambio

ionico (Carrasco et al., 1996).

4.2 Analisis de la resistencia a traccion

El analisis de la resistencia a traccion se ha llevado a cabo de acuerdo

con el diagrama de flujo de la figura 64.

Tal y como se observa en el diagrama de flujo anterior, las fibras
semiquimicas de esparto se extrudieron con el polipropileno y el agente de

acoplamiento MAPP, en su caso. Posteriormente a su extrusion, se procedi6
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con una etapa de granceado y posterior secado para facilitar la etapa de
inyeccion. Del proceso de inyeccion se obtuvieron probetas para la
realizacion de los ensayos a traccion para su posterior modelizacion,

conjuntamente con el analisis morfolégico de las fibras extraidas del material

compuesto.
Fibras < MAPP*
CSF/SCP » Extrusion ) -
v
Granceado
v
Secado
v
Inyeccion
{ Propiedades
Extraccion Material derivadas de las
A — —-
fibras compuesto evaluaciones a
‘ traccion
Morfologia ———) Modelizacion** J
*en su caso

** Posteriormente se desarrollara el diagrama de flujo correspondiente a esta parte

Figura 64: Diagrama de flujo del procedimiento para realizar el analisis a traccién

Antes de proceder con la extrusién, se deben conocer los parametros.
Asi pues, se procedié con la determinacion del Melt Flow Index (MFI) para
los compuestos a diferentes porcentajes de refuerzo. En la figura 65 se

refleja el MFI en funcién del porcentaje de refuerzo.
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Figura 65: Melt Flow Indexde los diferentes materiales compuestos sin MAPP

Tal y como se refleja en la figura anterior, la viscosidad del material
disminuye a medida que se incrementa el porcentaje de refuerzo. Esto es
debido al incremento porcentual de fibra ya que éstas presentan mayores

tensiones superficiales y fuerzas de cizalla.

En la tabla 26 se reflejan la resistencia maxima a traccion,
deformacion, aportacion de la matriz, trabajo de ruptura y fraccion en

volumen de los materiales compuestos y de la matriz de polipropileno.

Tabla 26: Caracteristicas de los materiales compuestos y matriz PP

e O'tc £l’c o.tm* w**
(Mpa) (%) (Mpa) (ki/m’)
PP090 0 27,95 (0,50) 8,80 (0,20) - 475,50 (9,40)
0,
P‘:ﬁ‘/’;ﬁg" 0133  32,80(020)  420(025) 2575 139,40 (8,40)
0,
Pzgic;;zg/’ 0208  3355(065  320(025) 2370  83,45(6,90)
0,
P'Z‘;i‘/’;ﬁgﬁ 0291  3410(0,70)  2,10(015) 19,60 49,60 (6,25)
0,
Pzgic;;ig/’ 0385  3260(0,50)  1,60(0,200 1670  31,05(5,60)

* La columna W se refiere al trabajo de ruptura, expresada en energia necesaria por

unidad de superficie para romper el material.
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Las fracciones en volumen se han calculado a partir de las densidades de
CSF / SCP y del PP y son equivalentes a los porcentajes en peso de

refuerzo.

Se constata que la resistencia maxima a traccion experimenta
incrementos de 18.8, 21.5, 23.55 y 18.1 % respecto a la matriz de PP sin
reforzar. Ello se produce a pesar de que la interfase fibra matriz no es 6ptima
debido al caracter hidrofilico de las fibras de CSF/SCP e hidrofébico de la
matriz de PP, como se ha constatado anteriormente mediante la técnica de

titulacion coloidal.

Probablemente ello es debido al anclaje mecanico de las cadenas de
PP en la superficie de CSF/ SCP. Como también se ha constatado
anteriormente, la superficie de las fibras es rugosa presentando pequefios
valles y colinas, ademas de porosa. Ello permite la difusion y el anclaje
mecanico de las cadenas de polimero en la superficie de las mismas que
hace que la resistencia maxima a traccién aumente ligeramente, como media
el 20.5 %. En un material compuesto como este caso pero con una buena
interfase la resistencia maxima a traccion deberia evolucionar linealmente

conforme aumenta el porcentaje de refuerzo.

En las figuras 66 a y b pueden constatarse las diferencias que se
observan al comprar la superficie de fractura de las probetas a traccién. En la
figura 66(a) se constata en primer término la superficie rugosa de las fibras a
la que anteriormente se ha mencionado y la existencia de espacios vacios o
agujeros que denotan que las fibras han podido ser extraidas del seno del

material compuesto durante la evaluacion a traccion.

De otra parte, en la figura 66(b) se constata la existencia de una buena
interfase, al menos en las fibras situadas en primer plano, que conducen a la
evolucién lineal de la resistencia maxima a traccion de la que se ha hablado

anteriormente.
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Figura 66: Fotografias de microscopia electronica de barrido (SEM) de la superficie de
fractura de la probeta a traccion para compuestos al 40% en peso de CSF/SCP sin y con MAPP,
(a) y (b) respectivamente

Por tanto, para obtener materiales compuestos competitivos es

necesario optimizar la interfase fibra matriz.

Por lo que respecta a la deformacién se constata una variacion muy
significativa con respeto a la matriz principalmente y también a medida que
aumenta el porcentaje de refuerzo. En la grafica de la figura 67 se muestra
su evolucion con una caida de mas del 100 % con un 20 % de refuerzo con
respeto a la matriz y decrecimientos menores a medida que aumenta el

porcentaje de refuerzo.
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Figura 67: Deformacion de los materiales compuestos respecto la fraccion en volumen
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La caida debe coincidir con el aumento de la rigidez de la matriz o
modulo de Young a medida que aumenta el porcentaje de refuerzo, como se

vera posteriormente.

La aportacién de la matriz (o/"*) es un parametro que permite cuantificar
la aportacion de la matriz al material compuesto. Se trata de la resistencia a
tracciéon de la matriz en la deformacién de rotura del material compuesto. La
aportacion de la matriz se puede calcular mediante un método grafico, a
partir de los datos del ensayo de traccion deformacion de la matriz, tal y

como se refleja en la figura 68.
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Figura 68: Determinacion grafica de la aportacion de la matriz

Las cifras mostradas de izquierda a derecha pertenecen a los
compuestos con un 50, 40, 20 y 30% de refuerzo respectivamente.
Analizando la evolucion de o/"* se puede observar que el valor en carga es
cada vez menor. Puesto que la rigidez del material aumenta a medida que se
incrementa el porcentaje de material fibroso en el material compuesto, es de
esperar esta tendencia decreciente. Representando graficamente cada

aportacion de la matriz, resulta la evolucion que se refleja en la figura 69.
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Figura 69: Evolucion de la aportacion de la matriz en funciéon del porcentaje de refuerzo

El descenso de la aportaciéon de la matriz evoluciona linealmente con
el porcentaje de refuerzo mostrando evidentemente una buena correlaciéon
con el descenso de la deformacion, tal y como se refleja en el grafico de la

figura 70.
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Figura 70: Correlacion entre la aportacion de la matriz y la deformacién en el punto de
ruptura
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4.2.1 Analisis micromecanico de la resistencia a traccion

Partiendo de los valores de o/"* es posible calcular el fiber tensile
strengh factor (FTSF). Para hablar de estos parametros, primero se debe

conocer la regla de las mezclas modificada, que se rige por la ecuacion 50:

of =fc-of VE+@A-VF).g/™ (50)

Industrialmente hablando y suponiendo que se desconocen los
valores del factor de compatibilidad y la resistencia a traccion de la

fibra, f. y of respectivamente, se puede reordenar la regla de las mezclas.

La resistencia a traccién se puede analizar desde un punto de vista
macromecanico calculando para cada uno de los materiales compuestos
preparados el “Fiber Tensile Strengh Factor” definido como el producto
entre el factor de acoplamiento y la resistencia intrinseca a traccion,

pendiente de la ecuacion 51.

of —(1-VF)-a/™ =fc-af -VF (51)

Donde el primer término expresa la aportacion del refuerzo a la
resistencia a traccion del material compuesto que también se puede

expresar mediante el segundo término de la ecuacion.

Tabla 27: Valores para la determinacion del FTSF

vF of-(1-V)-o™* (MPa)

PP090 0 0

PP090+20% CSF/SCP 0,133 10,4
PP090+30% CSF/SCP 0,208 14,8
PP090+40% CSF/SCP 0,291 20,2
PP090+50% CSF/SCP 0,385 22,3
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Si se calculan los valores del primer término, tabla 27, y se
representan graficamente en funcion de V¥, figura 71, es posible obtener un
valor del FTSF.

30
y = 64.425x

_25
s o
2 20 s
*
£
s
=15 . 4
S
= 10 *
s
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0 /

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
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Figura 71: Representacion grafica para la obtencion del FTSF

El incremento que experimenta la aportacion del refuerzo es
lineal, con una pendiente de FTSF = 64,40MPa. Este es un valor
caracteristico de esta fibra CSF/SCP extruida e inyectada en una matriz de

polipropileno.
4.2.2 Analisis de los materiales compuestos compatibilizados

En el caso de fibras lignoceluldsicas y también de las fibras sintéticas
que tienen caracter hidrofilico, como la fibra de vidrio es habitual utilizar
agentes de acoplamiento maleizados. Los agentes de acoplamiento
maleizados se caracterizan por tener una cadena polimérica de la misma
naturaleza que la matriz de material compuesto, en este caso PP y un grupo
o grupos de anhidrido maleico que tienen capacidad de formar enlaces

covalentes y de hidrogeno con grupos hidroxilo de las fibras lignoceluldsicas.

En la grafica de la figura 72 se refleja esquematicamente el mecanismo
de compatibilizacion entre la matriz y el refuerzo via el agente de

acoplamiento.
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Figura 72: Esquema de acoplamiento matriz y refuerzo (Gon et al., 2012)

Como se puede constatar en el mecanismo propuesto, se produce una
interaccion en el grupo maleico y la fibra lignocelulésica mediante la
formacion de enlaces covalentes y enlaces de hidrogeno. Al propio tiempo el
proceso de extrusion facilita el entrelazamiento de la cadena de PP portadora
del grupo maleico y las cadenas de la matriz del material compuesto. El
resultado es una excelente interaccion entre la fibra y la matriz de

polipropileno.

4.2.2.1 Aspectos estequiométricos de la interaccion del polipropileno

copolimerizado con anhidrido maleico y la celulosa

Esta ampliamente constatado el beneficio que ejerce el MAPP en las
interacciones con las fibras celulésicas o lignoceluldsicas. Este beneficio se
materializa en un aumento considerable de la resistencia maxima a traccion

tanto respecto a la matriz como de los materiales compuestos sin MAPP.

En la figura 73 se ha propuesto un modelo de interaccion
cualitativamente creible que implica de una parte la formacion de enlaces
covalentes tipo éster entre las fibras y concretamente los grupos OH

superficiales y el grupo maleico del MAPP. Simultdneamente o previamente
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las cadenas de MAPP se han entrelazado con las cadenas de PP,

completando asi la mejora de la interfase.

En la figura 73 puede constatarse la evidencia de la existencia de los
enlaces éster entre las fibras celuldsicas o lignocelulésicas y las cadenas de
MAPP.
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Figura 73: FTIR de la superficie de a) MAPP, b) maiz, c) material compuesto de
CSF/PP/MAPP, d) diferencia entre b y c (Vallejos, 2006)

Los espectros de la espectroscopia FTIR estan registrados en la area
donde se encuentra el doble enlace C=0 del grupo éster (alrededor de 1750
cm'1). La intensidad de la sefal es realmente baja debido al bajo nivel de
modificacion. La banda del espectro FTIR de la fibra confirma la existencia de
enlaces covalentes entre la fibra y el MAPP, debido a la presencia de grupos

hidroxilos.

No obstante, la espectroscopia FTIR no expresa las proporciones
estequiométricas de grupos OH y MAPP involucrados en el proceso de
interaccion. Experimentalmente se ha demostrado que un porcentaje de

MAPP comprendido entre 4 y 6% sobre peso de fibra conduce a aumentos
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de la resistencia maxima a traccion. A partir de este intervalo no se producen

mejoras e incluso disminuye la resistencia.

Esta situacion se presenta tanto en fibras con composiciones proximas
a la de la madera, tipo pasta mecanica de muela (SGW) como en fibras
blanqueadas donde la proporcion de celulosa y hemicelulosas es muy

elevada, proxima al 100%.

Dirimir el factor o factores clave en esta interaccion no es materia facil
dado que la composicion superficial de las fibras debe jugar un papel
primordial.

De acuerdo con la bibliografia, para una celulosa pura de superficie
especifica 1,6 m2/g, se ha indicado el porcentaje de hidroxilos superficiales
se encuentra en el 0,83%. Este calculo, esta equivocado, y en realidad es un
0,083%. Mas recientemente, considerando que el dimero de celulosa
presenta una longitud (L) de 1,03 nm y que su ancho (A), en funcion del tipo
de celulosa, monoclinica o triclinica, estaria comprendida entre 0,8 y 0,6 nm.
La figura 74 representa la estructura tridimensional de las unidades
elementales de celobiosa.
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Figura 74: Unidades elementales de celobiosa en las cadenas antiparalelas de Meyer
(Meyer & Misch, 1937)
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A partir de aqui pueden considerarse dos situaciones: la superficie del
dimero de celobiosa es plana o es una superficie de revolucion cilindrica. En
el primer caso la superficie del dimero resultaria ser el largo por el ancho y
en el segundo caso m-d-/l. Si se toma como ancho el diametro medio, la
media entre 0,8 y 0,6nm (0,7nm), resultan respectivamente, O,721nm2 y
2,264nm>,

Por tanto para la cadena pura de superficie 1,6 m?/g, el nimero de OH

superficiales por gramo de celulosa serian:

2
167
9

10—18m2
dimero

-6 OH/dimero = 13,315 - 10'80Hsup/g
0,721 -

2

m

1,6 —
g

10-18m
dimero

>+ 6 OH/dimero = 4,24 - 10'®0Hsup/g
2,264 -

Por otra parte, el numero total de OH correspondientes a un gramo de

celulosa seria:

1
3—24g/51'mero - 6,02 - 1023dimeros/mol - 6 OH /dimero = 0,115 - 10220Htot/g
Por tanto los porcentajes de OHsup resultarian ser:

13,315 - 10'80Hsup/g
0,115 - 10%30Htot/g

-100 = 0,115%

4,24 -1080Hsup/g
0,115 - 10%30Htot/g

100 = 0,037%
En ambos casos los valores obtenidos son préximos al 0,083% de la

bibliografia. La media, 0,076% denotaria, con respecto a la bibliografia que la

superficie real se encontraria entre los dos extremos considerados. Por tanto,
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considerando que los hidroxilos superficiales se situan en el 0,083%, la

densidad de grupos OH por unidad de superficie en este caso seria:

0,115 - 10220Htot/g 0,083 OHsup
1,6 -108nm?/g 100 OH totales

= 5,96 OHsup/nm?

La aplicaciéon de este valor de densidad superficial resulta dificultosa ya
que la composicién del filamento es heterogénea, lejos de la celulosa pura.
Se puede afirmar, con bastante certeza, que el nuamero de hidroxilos

superficiales es inferior a la celulosa pura.

Teniendo en cuenta que se trata de una semiquimica de rendimiento
65,60% sobre biomasa inicial, cabe esperar que se trate de una pasta libre
de extractivos y cenizas. Debido a la agresividad del tratamiento
semiquimico, aproximadamente el 50% de la lignina y el 60% de los
pentosanos se eliminaran junto con el licor de coccion. Asi pues, la
composicidn resultante de la pasta semiquimica sera, aproximadamente, del
70% de celulosa, 14% de pentonanos y 16% de lignina. Cada uno de los
componentes no celulésicos aporta grupos hidroxilo, siendo las
hemicelulosas las de mayor contenido. Aun asi, la presencia de la lignina y
pentosanos reduce la superficie libre de celulosa, variando asi también la
densidad de hidroxilos de esta.

Los hidroxilos que intervienen en la reaccion con el MAPP pertenecen a
la celulosa, hemicelulosas y ligninas. Se sabe, también, que la cantidad de
hidroxilos superficiales presentes en una “fibra natural” es mayor a la
presente en la superficie de la fibra de vidrio. Algunos estudios estiman que
la densidad de grupos OH por unidad de superficie en el caso de la fibra de

vidrio es, aproximadamente, de 1 OHsup/nm? (Fry et al., 2003).

Mientras que el porcentaje optimo de MAPP para compuestos de
polipropileno con fibra de vidrio se situa, aproximadamente, sobre el 1%,
para compuestos de polipropileno con fibras naturales, el porcentaje 6ptimo
de agente de acoplamiento es del 4-6%. Observando los valores de densidad
superficial de ambos tipos de fibra, seria de esperar que ocurriera totalmente
lo contrario, es decir, que con una menor cantidad de MAPP para las “fibras
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naturales” fuera suficiente. Esta gran diferencia de porcentajes 6ptimos, debe
ser ocasionada por la rugosidad superficial de las “fibras naturales”, donde
los “valles y colinas” presentes impiden una total interaccion entre los grupos

hidroxilos y el agente de acoplamiento MAPP.
4.2.2.2 Optimizacion del porcentaje de polipropileno maleizado

En la tabla 28 se reflejan la resistencia maxima a traccion, la
deformacion, la aportaciéon de la matriz y el FTSF de los materiales
compuestos al 40 % en peso después de ser tratados conun 2, 4,6y 8 % de

polipropileno maleizado.

Tabla 28: Evolucion de las propiedades a traccion de los compuestos maleizados de PP
reforzados con un 40% de CSF/SCP

c c max
KMAPP by %) (Mpa) e
0 34,10 (0,70) 2,10 (0,15) 19,60 69,40
2 43,40 (0,65) 3,20 (0,20) 23,75 91,25
4 48,10 (0,50) 4,10 (0,10) 25,60 102,90
6 48,25 (0,90) 4,30 (0,40) 25,90 102,70
8 47,30 (0,45) 4,00 (0,25) 25,45 100,50

A partir de los resultados de la tabla 28 se constata que el porcentaje
optimo se encuentra en el intervalo 4 — 8%. De hecho las resistencias
maximas obtenidas son estadisticamente equivalentes, aunque las medias

obtenidas sefialan al 6% como el 6ptimo.

Se puede observar que con un 6 % de agente de acoplamiento se
alcanza un incremento de practicamente el 75 % respeto a la matriz de PP y
del 41.5 % respeto al material compuesto sin agente de acoplamiento. Estos
resultados ponen de manifiesto la importancia que juega la interfase en las

propiedades de resistencia maxima a traccion.

En la grafica de la figura 75 se refleja la evolucion de la resistencia
maxima a traccién en funcion del porcentaje de MAPP sobre peso de

refuerzo.
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Figura 75: Evolucién de o¢° en funcién del porcentaje de MAPP para compuestos al 40%
de refuerzo

La evolucion de la resistencia maxima a traccidén con el porcentaje de
MAPP es tipica en los materiales compuestos reforzados con fibras
lignoceluldsicas, crecimiento rapido, inflexién y descenso de la resistencia
maxima a traccion. Este ultimo, el descenso, se justifica por el auto-
entrelazamiento de las moléculas de MAPP, debido a que se ha llegado a
una concentracion en que la auto-interaccion disminuye su interaccion con

las fibras lignocelul6sicas.

Respecto a la deformacién en funcion de la adicion de MAPP, se puede
observar que a medida que la cantidad de agente de acoplamiento
adicionada se incrementa, la deformacion también. En la figura 76 se refleja
este incremento. Se observa una buena correlacién entre el porcentaje de
MAPP presente en el material compuesto y la deformacion que presenta. Ello
no quiere decir que todo el MAPP haya reaccionado con las fibras
lignoceluldsicas, sino que en parte, ya que desde un punto de vista
estequiométrico la cantidad de MAPP es muy superior a la estequiométrica,
atendiendo la densidad de grupos hidroxilos superficiales de las fibras

lignoceluldsicas.
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Figura 76: Evolucién de la deformacion en funcion del porcentaje de MAPP en
compuestos de 40% de CSF/SCP

El incremento en la deformacion puede interpretarse via dos aspectos:
de una parte, el incremento del porcentaje de MAPP en la formulacién del

material compuesto y de otra la extension de los enlaces fibra-MAPP.

En el primer caso, la presencia de porcentajes de MAPP crecientes
dota al material compuesto de la presencia de cadenas de polimero de mas

bajo peso molecular que se entremezclan con las cadenas de PP.

Del mismo modo que se ha procedido con los compuestos sin agente
de acoplamiento (MAPP), es posible calcular el valor de FTSF para los
compuestos que han sido producidos usando el agente de acoplamiento. En
este caso, es preciso modificar ligeramente la metodologia de calculo, ya que

no se varia el porcentaje de refuerzo. Asi pues, tomando la ecuacion 52:

of —(A-VF).-g™ =fc-af -VF (52)

Se puede observar que el valor del FTSF se corresponde al producto
entre la resistencia a traccion intrinseca de la fibra y el factor de
acoplamiento (ya que este mismo se corresponde al pendiente de la
ecuaciéon). Reordenando la ecuacion a fin de despejar este producto, se
obtiene la siguiente ecuacion 53:
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of — (1 -VF). g™
VF

53
= fc-of = FTSF (53)

Sustituyendo en cada caso los valores correspondientes, se obtienen

los valores de FTSF que se reflejan en la tabla 4.2.3.

Para apreciar el efecto del agente de acoplamiento sobre el FTSF, es
preciso representar los valores obtenidos en funcion del porcentaje de MAPP

aplicado en cada mezcla, tal y como se refleja en la figura 77.
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Figura 77: Evolucion del FTSF en funcién del porcentaje de MAPP para compuestos al
40% de refuerzo

4.2.3 Analisis micromecanico de la resistencia a traccion

Con el objetivo de realizar un analisis contrastado de los resultados de
los parametros micromecanicos de las fibras se realizaron ensayos con
polipropileno reforzado con fibra de vidrio. La fibra de vidrio es una fibra con
una geometria uniforme y de la cual se conocen los principales parametros.
Estos analisis ayudaran a corroborar las bases tedricas expuestas en el
capitulo 2. Se prepararon materiales compuestos de polipropileno reforzado
con un 20 a un 40% en peso de fibra de vidrio, con y sin agente de
acoplamiento. Los materiales con agente de acoplamiento incorporan un 6%

en peso de MAPP respecto al contenido de fibra. Los resultados del ensayo a
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traccion de los materiales compuestos sin agente y con un 6% de agente de

acoplamiento se muestran en las tablas 29 y 30 respectivamente.

Tabla 29: Propiedades de la resistencia a traccion de PP/GF sin MAPP

0% MAPP
‘/ a,tC EtC etC o,tm*
(MPa) (GPa) (%) (MPa)
PP090 0 27,95 1,50 9,10 -
PP090+ 20% GF 0,084 50,90 4,10 3,10 23,30
PP090+ 30% GF 0,136 58,50 5,60 3,00 23,10
PP090+ 40% GF 0,197 67,10 7,80 2,40 21,00

Los materiales sin agente de acoplamiento muestran un incremento de
las propiedades a traccion (resistencia a la traccion y médulo de Young) a
medida que el porcentaje de fibras de refuerzo aumenta. El incremento de la
resistencia a la traccion para el material reforzado con un 40% de fibra de
vidrio es de 143% respecto al PP sin refuerzo. El mddulo de Young es hasta
cinco veces mayor. De todas formas se observa que el incremento relativo
obtenido para un 20% de fibras de refuerzo es mayor que el obtenido para un
40%. Esto da una idea que la interficie fibra matriz es mejorable, y por lo

tanto justifica el uso de agentes de acoplamiento.

Tabla 30: Propiedades de la resistencia a traccion de PP/GF con MAPP

6% MAPP
Vv of Ef & o*
(MPa) (GPa) (%) (MPa)
PP090 0 27,95 1,50 9,10 -
PP090+ 20% GF 0,084 67,85 4,10 4,70 26,50
PP090+ 30% GF 0,136 79,85 5,70 4,40 26,10
PP090+ 40% GF 0,197 101,20 7,65 3,70 24,40

La tabla 30 muestra los resultados obtenidos una vez afiadido un 6%,
respecto al peso de fibras, de agente de acoplamiento. Los resultados
obtenidos son superiores a los de los materiales sin MAPP, mostrando una
mejor interfase. Los materiales con MAPP obtuvieron una resistencia a la
traccion hasta un 266% mayor que la del PP, y un 50% mayor que la del
compuesto sin agente de acoplamiento. Los valores del modulo de Young no

se vieron alterados por la adicién del agente de acoplamiento. El porcentaje
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de fibras de vidrio mas usado comercialmente es el 30%. Respecto a este
porcentaje de refuerzo la resistencia a traccion es un 110% y 190% mayor
respecto a la matriz virgen, para los materiales sin y con MAPP
respectivamente. EI médulo de Young es 3.8 veces mayor para todos los

compuestos, independientemente del agente de compatibilizacién.

Una vez conocidas las propiedades mecdanicas a traccion de los
materiales compuestos y de la matriz, es posible iniciar el estudio de las
propiedades intrinsecas de las fibras y de las propiedades micromecanicas

de los compuestos.

El estudio micromecanico se realizd6 a partir de los compuestos
reforzados con un 20% de fibras de refuerzo, con y sin agente de
acoplamiento. Los modelos elegidos para realizar los caculos fueron la
ecuacion modificada de Kelly y Tyson, juntamente con la solucién propuesta
por Bowyer y Bader (Bowyer & Bader, 1972; Kelly & Tyson, 1965). Para
aplicar la metodologia es necesario conocer, ademas de las propiedades de
la matriz y el material compuesto, el médulo intrinseco de las fibras, el
diametro medio de las fibras, y la distribucion de longitudes de las fibras. El
moddulo intrinseco de las fibras se calculd mediante el modelo de Hirsch
(Hirsch, 1962). Las propiedades morfolégicas y el mddulo intrinseco se

presentan en la tabla 31.

Tabla 31: Morfologia y moédulo intrinseco de la fibra de vidrio para compuestos con un
20% de refuerzo sin y con MAPP

IWF d EtF

0,

AMAPP- (um) (um) (GPa)
0 914,9 10,2 69,6
6 1052,0 10,2 71,6

El valor obtenido para el mddulo intrinseco de las fibras varia

ligeramente de 72 GPa, usado habitualmente en la bibliografia.

Conocidos estos valores es posible, usando la ecuacion modificada
de Kelly y Tyson, juntamente con la solucién propuesta por Bowyer y Bader,
calcular la tension interfacial, la longitud critica, el factor de orientacion y la

resistencia intrinseca de las fibras. Estos valores se presentan en la tabla 32.
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Tabla 32: Valores de salida para polipropileno con un 20% de fibra de vidrio

%MAPP I t 1 o/
° (um) (MPa) x (MPa)
0 1231,6 10,0 0,283 2415
6 985,0 15,3 0,303 2955

Los resultados muestran una mayor tension interfacial para los
materiales que afiadieron agente compatibilizante. En el caso de los
materiales con un 6% de MAPP, el valor se encuentra entre los valores
previstos por Tresca y Von Misses (13.8MPa y 15.95 MPa), mientras que el
valor obtenido para los agentes sin MAPP se situa por debajo de las
previsiones, indicando una posible mala interfase. Respecto al factor de
orientacion, ambos valores son muy proximos, pudiendo ser debido a la alta
dependencia que los procesos y utillajes de fabricacion de la-s probetas
tienen sobre este factor. La resistencia intrinseca también varia de forma
considerable, siendo mayor en el caso de los materiales con un 6% de
MAPP. Este hecho indica un mayor aprovechamiento de las capacidades de
las fibras como refuerzo, en el caso de los materiales compatibilizados. De
esta forma, todo parece indicar que a medida que la interfase, representada
por la tension interfacial, crece, indicando que las fibras tienen un mejor
anclaje en la matriz, y por lo tanto dicha interfase mejora su calidad, la
resistencia intrinseca de las fibras también crece, aproximandose a su valor

nominal.

La validacion obtenida con las fibras de vidrio se usara para validar los
datos obtenidos al determinar la resistencia intrinseca de las CSF/SCP,

usando la misma metodologia.

Las propiedades de los materiales compuestos de PP reforzado con
CSF/SCP son conocidos para los materiales con un 40% de fibras de
refuerzo, con y sin agente de acoplamiento (tabla 28). EI médulo intrinseco
delas fibras, calculado mediante el modelo de Hirsch es de 20.5 GPa. El
diametro de las fibras no varia de una perceptible entre los materiales con y

sin agente de acoplamiento, siendo su media de 19 ym. Las figuras 78 y 79
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muestran las distribuciones de longitudes para las fibras extraidas de los

compuestos, tanto para los materiales sin o con un 6% de MAPP.
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Figura 78: Distribucion de longitudes para compuestos con un 40% de refuerzo sin MAPP

La forma de la distribucion no varia de manera perceptible entre ambos
materiales compuestos, pero el valor de la longitud media si que lo hace. De
esta forma, la longitud media aritmética para los materiales sin MAPP es de
292 uym, y de 249 pm para los materiales con un 6% de MAPP. Esta
disminucién se puede ver debida a las mayores cargas a cizalladura a que se
ven sometidas las fibras compatibilizadas durante el proceso de fabricacion
de los materiales compuestos (Karmaker & Youngquist, 1996). Las
longitudes que se usan para realizar los calculos mediante la ecuacion
modificada de Kelly y Tyson, juntamente con la solucién propuesta por
Bowyer y Bader, no son normalmente las medias aritméticas, sino que son
las medias ponderadas, en longitud o en peso, calculadas mediante las
ecuaciones 54.55 y 56.
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Figura 79: Distribucion de longitudes para compuestos con un 40% de refuerzo con un
6% de MAPP

En cuanto al material compuesto sin agente de acoplamiento, la
longitud media aritmética es de 292 uym y las longitudes ponderadas en
longitud y en peso son 327 y 513 um respectivamente.

l(a) = 20D (54
L72

() = % (55)

L) — (n-13) 56

W) ==~ (56)

En cuanto al material compuesto con un 6% de MAPP, la longitud
media aritmética que le corresponde es de 249 um vy las longitudes

ponderadas en longitud y en peso son 279 y 435 um respectivamente.

Para aplicar la solucién propuesta por Bowyer y Bader es necesario
conocer dos valores intermedios de la resistencia de los materiales
compuestos y de la matriz, usualmente 1/4 y 1/2 de la deformacion a rotura

del material compuesto. Estos datos se obtienen de los resultados de los
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ensayos a traccion deformacién. En la figura 80 se reflejan las curvas de

esfuerzo — deformacién para la matriz de polipropileno y el compuesto al 40%

con y sin MAPP.
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Figura 80: Curva esfuerzo — deformacion para los materiales compuestos de PP reforzado

con un 40% de CSF/SCP, con y sin MAPP

Los valores de la deformacion y los esfuerzos equivalentes se

presentan en la tabla 33.

Tabla 33: Valores de deformacion y resistencia a traccion para cada compuesto

0% MAPP 6% MAPP

Porcentaje de refuerzo 40% 40%
Deformacion 1/4 (%) 0,70 1,08
Deformacién Punto 1/2 (%) 1,40 2,18
Esfuerzo equivalente 1/4 (MPa) 17,60 24,50
Esfuerzo equivalente 1/2 (MPa) 28,70 40,20
Aportacion matriz 1/4 (MPa) 8,9 12,6
Aportacién matriz 1/2 (MPa) 15,2 19,9

La aportacién de la matriz se calcula aproximando los resultados del

ensayo a traccion deformacion del PP a una curva de cuarto grado:

o =0.0493 +14895¢ — 3.3674¢° +0.3712° - 0.0159* (57)
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Con los datos obtenidos, es posible aplicar la metodologia de calculo

propuesta, obteniendo los resultados presentados en la tabla 34.

Tabla 34: Resultados para polipropileno con un 40% de CSF/SCP, con y sin MAPP

1f T o
AMAPP fum) (MPa) x (MPa)

502 7,03 0,332 367

379 14,3 0,284 567

Paralelamente a los resultados obtenidos para los materiales
compuestos reforzados con fibra de vidrio, la tensién interfacial de los
materiales sin agente de acoplamiento es menor que la de los que afiadieron
agente compatibilizante. Igualmente, en el caso de los materiales con un 6%
de MAPP, el valor se encuentra entre los valores previstos por Tresca y Von
Misses (13.5MPa y 19.5 MPa), mientras que el valor obtenido para los
agentes sin MAPP se situa muy por debajo de las previsiones, indicando una
posible muy mala interfase. El valor del factor de orientacion varia poco, y se
sitia alrededor de 0.3, como en el caso de los materiales compuestos
reforzados con fibra de vidrio. Para calcular la tension intrinseca de la fibra,
hay que referirse nuevamente al modelo de Bowyer y Bader. Los autores
hacen una simplificacién, suponiendo que la tensioén intrinseca de la fibra es
el producto entre el médulo intrinseco de la fibra y la deformacién del material

compuesto (ecuacion 58),

of = EFef (58)

Atendiendo a esta formulacion, la ecuacion de Kelly- Tyson puede
tomar la forma propuesta por Bowyer y Bader, y se puede expresar segun la

ecuacion 59, la cual sélo tiene una incognita.

of = (L[] 45| (et (1-E5))|) + - Ve (50)

J

Asi pues, después de efectuar los calculos, se deduce un valor de

resistencia intrinseca a traccion. Esta resistencia intrinseca también varia de
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forma considerable, siendo mayor en el caso de los materiales con un 6% de
MAPP. Este hecho, paralelamente a lo observado para las fibras de vidrio,
indica un mayor aprovechamiento de las capacidades de las fibras como
refuerzo, en el caso de los materiales compatibilizados. Para el caso de las
CSF/SCP se valida que a medida que la interfase, representada por la
tension interfacial, crece, indicando que las fibras tienen un mejor anclaje en
la matriz, y por lo tanto dicha interfase mejora su calidad, la resistencia

intrinseca de las fibras también crece, aproximandose a su valor nominal.

Una vez conocidos los parametros micromecanicos del material
compuesto tenemos la intencidén de usar la ecuacion modificada de Kelly y
Tyson para evaluar la resistencia tedrica de los compuestos reforzados con
un 20, 30 y 50% de CSF/SCP. Segun dicha ecuacion, la resistencia a
traccion de los materiales compuestos es funcién de la fracion en volumen
del refuerzo, la deformacién a rotura, el médulo intrinseco de las fibras, la
tension interfacial, el factor de orientacion, la distribucion de longitudes y el
diametro de las fibras. De la bibliografia publicada sabemos que algunos de
los parametros tienen una mayor variabilidad que otros, pero para realizar el

calculo con los datos disponibles hacemos las siguientes suposiciones:

e Lalongitud de las fibras y su distribucion no varia

e La resistencia intrinseca de las fibras coincide con la calculada
para los materiales compuestos con un 40% de fibras de
refuerzo.

e La aportacion de la matriz se calcula multiplicando su
resistencia nominal por su fraccion en volumen

e La tension interfacial sera la misma para todos los porcentajes
de refuerzo

¢ El coeficiente de orientacion sera invariante

e El mddulo intrinseco de las fibras sera el correspondiente al

calculado para los materiales con un 40% de refuerzo.

Aplicando estas suposiciones la resistencia a traccién de los materiales

compuestos pasa a ser funcion del porcentaje en volumen de las fibras de

175



refuerzo. La tabla 35 presenta los valores calculados teniendo en cuenta las

suposiciones anteriores.

Tabla 35: Resistencia a traccion tedrica de los materiales compuestos y parametros
usados para su calculo mediante la ecuacién modificada de Kelly y Tyson.

6% 6% 6% 6%

MAPP MAPP MAPP MAPP
Porcentaje en peso de refuerzo 20% 30% 40% 50%
Fraccion en volumen de refuerzo 0,133 0,208 0,291 0,385
Longitud media (um) 249
Longitud ponderada (um) 489 489 489 489
Diametro medio (um) 19 19 19 19
Modulo intrinseco del refuerzo (Gpa) 20,5 20,5 20,5 20,5
Deformacion a rotura (%) 4,35
Aportacion de la matriz (Mpa) 27,6 26,4 25,98 25
Factor de orientacion -c1 0,283 0,283 0,284 0,283
Tension interfacial (Mpa) -t 14,3 14,3 14,3 14,3
Resistencia intrinseca a traccion (Mpa) 567 567 570 567
Longitud critica (um) 378 378 378 378
Resistencia a la traccion del compuesto (Mpa) 37,60 42,31 48,25 54,57

Las resistencias tedricas calculadas muestran una evolucion lineal (Fig.
81), que es la respuesta esperada en unos materiales compuestos con

buena interfase.
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Figura 81: Resistencia a traccion calculada considerando las propiedades
micromecanicas invariantes.
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La ecuaciéon de Kelly y Tyson calcula la resistencia a la traccion del
material compuesto como las aportaciones a dicha propiedad de las fibras
subcriticas, supercriticas y de la matriz. Normalmente estas aportaciones se
nombran con una X, Yy una Z respectivamente, y por lo tanto o'=X+Y+Z. La

figura 82 muestra la evolucion tedrica de dichas aportaciones.
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Figura 82: Aportaciones de la matriz (Z) y las fibras subcriticas (X) y supercriticas (Y) a la
resistencia a traccion de los materiales compuestos

En la figura se observa la cada vez mayor importancia de la aportacion
de las fibras supercriticas a la resistencia a traccion del material compuesto.
De la misma forma, se observa que la aportacion de la matriz se mantiene
alta, siendo consecuencia de las suposiciones usadas para el calculo, ya que
Z se calculé como la resistencia nominal de la matriz por su fracciéon en
volumen. En la bibliografia se presentan estudios en los cuales la aportacion
de la matriz baja de una forma mas acusada, mientras que la aportacion de

las fibras subcriticas gana importancia (Vallejos et al., 2012).

El modelo propuesto depende en gran forma de la calidad de las
medidas realizadas para el material compuesto ensayado, ya que pequenas
variaciones en los valores pueden hacer que la pendiente de la recta se
modifique de forma considerable. No obstante, el hecho que el material
ensayado sea al 40% de refuerzo, afiade una cierta distancia respecto al

origen que limita las variaciones de la pendiente. El principal interés radica
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pues, en conocer si el modelo predice, subestima o sobreestima la
resistencia traccion de los compuestos. Para evaluar la bondad del modelo
se formularon, fabricaron y evaluaron las propiedades mecanicas de los
materiales compuestos reforzados con un 20, 30 y 50% de fibras de refuerzo.
El porcentaje del 6% de MAPP, que optimiza la resistencia a traccion de los
compuestos con un 40% de fibras de refuerzo se usé para formular y fabricar
dichos materiales compuestos. La tabla 36 muestra los resultados

experimentales.

Tabla 36: Resultados experimentales a traccion de los materiales compuestos con un 6%

de MAPP
v o & o *

(MPa) (%) (MPa)
PP090 ° ) (giig) (207,3905)
PP090 +20% CSF/SCP 0,133 (3’07,'5350) éiig) 27,65
PP090 +30% CSF/SCP 0,208 (403"3900) (3233) 26,45
PP090 +40% CSF/SCP 0,291 (405%'9205) (g:ig) 26,00
PP090 +50% CSF/SCP 0,385 (503,'5655) (3212) 25,00

Los resultados experimentales corroboran el incremento de las
propiedades a traccion a medida que el porcentaje de refuerzo se
incrementa. También destacan la contribuciéon de la matriz a la resistencia a
traccion final de los compuestos. La aportacidn calculada no dista
excesivamente de la experimental. La figura 83 compara los resultados

experimentales con los tedricos.
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Figura 83: valores calculados y experimentales de la resistencia a traccion delos
materiales compuestos.

Lo primero que llama la atencion es la clara superposicion de las lineas
de tendencia. Los datos calculados y los experimentales parecen tener una
buena correlacion. En la figura 84 se muestra la desviacion del modelo

respecto a los datos experimentales.
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Figura 84: Desviacion de la resistencia a traccién calculada respecto a la experimental

La desviacién de los datos se mantiene centrada, con un pico de 1.6
Mpa, que puede ser rapidamente absorbido por las desviaciones estandar de

los datos experimentales. Por lo tanto el modelo de calculo propuesto se
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considera valido para los materiales compuestos de PP reforzado con entre
un 20 y un 50% de CSF/SCP.

4.2.4 Analisis macromecanico de la resistencia a traccion

De la misma forma se fabricaron materiales con los mismos porcentajes
de fibras de refuerzo, pero sin MAPP. Con dichos materiales compuestos se
fabricaron probetas normalizadas y se sometieron a los ensayos de tracciéon
deformacion. En la figura 85 se muestra la evolucion de la resistencia a
traccion, tanto de los materiales con un 6% de MAPP como de los materiales

gue no compatibilizados.
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Figura 85: Comparativa entre los resultados a traccion para compuestos con un 6% y sin
MAPP

Los materiales reforzados con fibras, a los cuales no se afadi6 MAPP
muestran unas resistencias a la traccion relativamente pobres. Este hecho
puede deber principalmente a la diferencia de polaridad entre la matriz y el
refuerzo, dando como resultado una mala interfase (Lopez et al., 2011; Lopez
et al., 2012c). Este hecho es por si solo capaz de disminuir las propiedades
mecanicas a traccion de los materiales compuestos. Las ligeras mejoras de
la resistencia a traccion se pueden deber principalmente al anclaje mecanico
y a la difusion de la matriz sobre la superficie rugosa de las fibras (Lopez et
al., 2012c). Por otra parte, los materiales que incorporan un 6% de MAPP en

su composicion se muestran mucho mas competitivos. La resistencia a la
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traccion aumenta de forma claramente lineal (Fig. 85) y aumenta de forma
evidente junto a los incrementos de fibras de refuerzo. Si se comparan los
resultados obtenidos para los materiales con y sin MAPP, los materiales con
un 6% de MAPP muestran resistencias a la tracciéon un 13%, 30%, 42% y
unos 64% mayores a los materiales sin MAPP, con igual porcentaje de fibras
de refuerzo. Si se comparan con la matriz, los incrementos son del 33%,

57%, 73% y 92% respectivamente.

Por lo que respecta a la deformaciéon en el momento de la rotura del
material, se puede apreciar que esta también experimenta una disminucion a
medida que se incrementa el porcentaje de refuerzo. Nuevamente, esta
caida de la deformacion es realmente importante si se compara con la
deformacion capaz de experimentar la matriz, pero aun asi no es tan grave
como en el caso de los materiales compuestos producidos sin agente de
acoplamiento. El agente de acoplamiento proporciona al material mayor
capacidad de deformacion al conjunto, puesto que se situa en medio de las
cadenas de fibra y las cadenas de polimero. En la figura 86 se puede

apreciar esta tendencia.
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Figura 86: Evoluciéon de la deformacion en funcion del porcentaje de refuerzo en
compuestos con un 6% de MAPP

En cuanto a la aportacién de la matriz, en el caso de los compuestos

con agente de acoplamiento, es mucho mayor que en los compuestos sin
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agente de acoplamiento. Si se compara, por ejemplo, el caso del compuesto
al 30%, se puede observar que mientras que el compuesto con un 6% de
MAPP presenta una aportacion de la matriz en el punto de rotura del material
compuesto (o¢"*) de 26,46 MPa, el material sin agente de acoplamiento
presenta una aportacion de matriz de 23,70 MPa. La diferencia se acentua a
medida que se incrementa el porcentaje de fibra, como por ejemplo en el
caso de los compuestos al 50% (25,00 MPa contra 16,70 MPa).

Del mismo modo que se calculé el valor de fiber tensile strenght factor
(FTSF) para los compuestos de polipropileno reforzados con CSF/SCP sin
MAPP, calculamos el valor del FTSF para los compuestos que contienen
agente de acoplamiento. Nuevamente, utilizamos la ecuacion 53 vy
calculamos el valor del primer término, representandolo graficamente en
funcién de la fraccion en volumen del refuerzo, es posible calcular un valor al
FTSF, expresado por la pendiente de la linea de regresion. En la tabla 37 se

reflejan los datos para su calculo.

Tabla 37: Datos necesarios para el calculo del FTSF

vF of - (1-V) - o™
(MPa)
PP090 0 0
PP090+20% CSF/SCP 0,133 13,32
PP090+30% CSF/SCP 0,208 22,95
PP090+40% CSF/SCP 0,291 29,82
PP090+50% CSF/SCP 0,385 38,28

En la figura 87 se refleja la regresion de los datos de la tabla 37 para
el célculo del FTSF.
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Figura 87: Representacion grafica para la obtenciéon del FTSF para compuestos con
MAPP

Evaluando la pendiente obtenida de la regresion, se calcula un valor
de FTSF de 101,90MPa. Este valor refleja la aportacion residual de la
resistencia a la traccion de los materiales compuestos que se obtiene al
anadir una cierta fracciébn en volumen de fibras de refuerzo. A modo de
comparacion, el FTSF de los materiales compuestos de PP reforzados con
fibra de vidrio se situa entre un 275 y un 427, dependiendo del tipo de fibra
de vidrio y de la presencia o no de MAPP (Lopez et al., 2012c). Este valor

sera util durante el analisis macromecanico de la resistencia a flexion.

4.3 Analisis del médulo a traccion

El médulo de Young que es uno de las propiedades refleja la rigidez
de los materiales compuestos es otra propiedad que debe tenerse muy en
consideracion ya que son numerosos los casos industriales en los que la

rigidez es el requerimiento principal.

A medida que se incrementa el porcentaje de fibra, la rigidez aumenta
y, consecuentemente, el valor del médulo de Young, expresado como la
pendiente en la region elastica de la curva esfuerzo — deformacién. En la

tabla 38 se reflejan los valores de médulo de Young para materiales de
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polipropileno reforzados con diferentes porcentajes de CSF/SCP, con vy sin

MAPP.

Tabla 38: Médulo de Young en funcion del porcentaje de refuerzos en materiales
compuestos con y sin MAPP

0% MAPP  6%MAPP
VF Etc Etc
(GPa) (GPa)
1,50 1,50
PP090 0 (0,10) (0,10)
2,65 2,55
0, ’ ’
PP090+20% CSF/SCP 0,134 (0,15) (0,15)
3,50 3,55
0, ’ '
PP090+30% CSF/SCP 0,209 (0,20) (0,10)
4,15 4,05
0, ’ '
PP090+40% CSF/SCP 0,291 (0,15) (0,15)
5,15 5,10
0, ’ ’
PP090+50% CSF/SCP 0,381 (0,10) (0,10)

A diferencia de la resistencia maxima a traccién, el moédulo de Young

no esta altamente influido por la calidad de la interfase. Si se representan

graficamente los valores de la tabla anterior, se constata una evolucion lineal

en ambos casos, para materiales compuestos con y sin agente de

acoplamiento. En la figura 88 se observa esta evolucion.

0.2

VF

0.3

0.4

0.5

0% MAPP
6% MAPP

Figura 88: Evoluciéon del médulo de Young en funcién del porcentaje de refuerzo para
compuestos con y sin MAPP
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Tal y como se observa en la figura anterior, a medida que se
incrementa el valor porcentual de fibra, el médulo de Young aumenta. Esto
es debido a un incremento de la rigidez del material, ya que la rigidez de las
fibras es mayor a la de la matriz polimérica. Las CSF/SCP tienen un modulo
de Young de aproximadamente 20 GPa, mientras que la matriz polimérica de

polipropileno alcanza un valor de 1,50 GPa.

Tal y como se procedioé con el andlisis de la resistencia a traccién, en
el caso del modulo también es posible calcular un factor especifico para el
polipropileno con fibras semiquimicas de maiz. Este valor se denomina Fiber
Tensile Modulus Factor (FTMF). EI FTMF puede ser calculado mediante la
regla modificada de las mezclas (ecuacién 60), sustituyendo los valores de
resistencia a traccidon por los valores de médulo obtenidos en los ensayos a

traccion.

Ef —(1-VF)-E" =n, Ef-VF (60)

Donde ambos términos representan la aportacion del refuerzo al
material compuesto en términos de rigidez o médulo de Young. El valor del

producto de ney E{ se corresponde al valor de FTMF.

Tabla 39: Valores para la determinacion del FTMF para materiales compuestos de
polipropileno

0% MAPP 6%MAPP
v E{—(1-VF)-E E{—(1-VF)-EV
PP090 0 0,00 0,00
PP090+20% CSF/SCP 0,134 1,35 1,25
PP090+30% CSF/SCP 0,209 2,30 2,35
PP090+40% CSF/SCP 0,291 3,10 3,00
PP090+50% CSF/SCP 0,381 4,20 4,20

Si se calculan los valores del primer término, (tabla 39) y se
representan graficamente en funcion de V7, (Fig.s 89 y 90) es posible obtener

un valor pare el FTMF.
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Como se puede observar en los valores de la tabla anterior y en los
reflejados en la tabla 38, la adicién de agente de acoplamiento (MAPP) no es
significativa en términos de modulo. Puesto que los valores del primer
término tienen valores muy proximos entre ambos tipos de material
compuesto, el valor del FTMF también sera del mismo orden, puesto que las
fracciones en volumen son exactamente las mismas. Aun asi, se deben
representar los datos para extraer un valor de FTMF para materiales

compuestos con un 6% y sin MAPP.

En la figura 89 se muestra la representacion grafica de los datos para

la determinacion del FTMF para materiales compuestos sin MAPP.

4.50
4.00
3.50
Er3.00 y = 10.855x
~‘~>:‘ 2.50
< 2.00
o0 1.50
1.00
0.50
0.00

VF

Figura 89: Representacion grafica para la determinacion del FTMF para compuestos sin
MAPP

El valor de la pendiente del grafico anterior es de 10,85. Asi pues, se
esta hablando de un valor de FTMF de 10,85 GPa.

En la figura 90 se representan los valores para el calculo del FTMF

para compuestos con un 6% de agente de acoplamiento.
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Figura 90: Representacion grafica para la determinacion del FTMF para compuestos con
un 6% de MAPP

La pendiente de la recta de la figura 90 es de 10,75. Eso significa que
el valor del FTMF para los materiales compuestos con un 6% de MAPP es de
10,75 GPa, un valor muy proximo al valor de los materiales compuestos sin

agente de acoplamiento.

Comparativamente con el caso del polipropileno con CSF/SCP como
refuerzo, el caso del polipropileno con fibra de vidrio es nuevamente util. En
la tabla 40 se reflejan los valores del médulo de Young para compuestos con

fibra de vidrio como refuerzo.

Tabla 40: Médulos de Young para compuestos de fibra de vidrio con un 0y un 6% de
MAPP

0% MAPP 6% MAPP

v ES ES
(GPa) (GPa)
PP090 0 1,5 1,5
PP090+ 20% GF 0,084 4,1 4,1
PP090+ 30% GF 0,136 5,6 5,7
PP090+ 40% GF 0,197 7,8 7,65

Para el desarrollo del FTMF de los materiales compuestos de fibra de
vidrio, se debe proceder con los valores de médulo obtenidos en los
materiales con agente de acoplamiento aunque, tal y como se ha constatado

con los materiales de CSF/SCP, la presencia del MAPP no afecta
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significativamente la evolucion de la rigidez del material. Asi pues,
procediendo de igual forma con la regla de las mezclas modificada, y con los

materiales con un 6% de MAPP, se debe calcular el término de la ecuacion.

Tabla 41: Valores para el calculo del FTMF para compuestos de fibra de vidrio

6%MAPP
V'c Etc - (1 - VF)'Etm
PP090 0 0,00
PP090+ 20% GF 0,134 2,80
PP090+ 30% GF 0,209 4,51
PP090+ 40% GF 0,291 6,59

Representando graficamente los valores de la tabla 41, en funcion de
la fraccién en volumen para cada porcentaje en peso de refuerzo, se deriva
una funcién lineal, la pendiente de la cual se corresponde con el valor del
FTMF para compuestos de PP090 con fibra de vidrio extruidos en las
condiciones de trabajo seleccionadas para el desarrollo de este estudio. En

la figura 91 se refleja esta evolucion.
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6.00
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0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35
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Figura 91: Representacion grafica para la determinacién del FTMF para compuestos de
fibra de vidrio con un 6% de MAPP

La pendiente de la recta de la figura 91 es de 22,11. Eso significa que
el valor del FTMF para los materiales compuestos de fibra de vidrio con un
6% de MAPP es de 22,11 GPa, valor que dobla el obtenido con los

materiales compuestos reforzados con CSF/SCP.
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En vistas de los resultados obtenidos en el desarrollo del FTMF para
los compuestos de polipropileno reforzado con CSF/SCP, es preciso calcular
los valores del médulo intrinseco a traccion (E{) y una vez conocido este, el
del factor de eficacia (5¢). Para proceder con el calculo de las dos variables
anteriores, se puede aplicar el modelo de Hirsch (Hirsch, 1962), y aplicar el
valor del médulo intrinseco en la regla modificada de las mezclas para el

modulo. En todos los casos se ha usado una $=0.4.

En la tabla 42 se reflejan los valores del médulo intrinseco a traccion y
del factor de eficacia para compuestos con diferentes porcentajes de refuerzo
de fibra con y sin MAPP.

Tabla 42: Valores del médulo intrinseco a traccion y del factor de eficacia

0% MAPP 6%MAPP
V' E/(GPa) Ne E{(GPa) Ne
PP090 0 . - - -
PP090+20% CSF/SCP 0,134 20,55 0,47 18,75 0,45
PP090+30% CSF/SCP 0,209 22,8 0,52 23,4 0,55
PP090+40% CSF/SCP 0,291 21,4 0,53 20,55 0,53
PP090+50% CSF/SCP 0,381 22,2 0,52 21,85 0,53
Promedio 21,74 0,51 21,14 0,52

En la tabla 43 se reflejan los valores de los tres factores, para
compuestos con y sin MAPP. Una vez conocido el factor de eficacia del
modulo, se pueden calcular los factores de longitud (7)) y orientacion (7,). El
factor de longitud se calcula mediante el modelo de Cox y Krenschel (Cox,
1952; Krenchel, 1964). El valor del factor de orientacion mediante la relacion

entre los factores: n, = n,n;.
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Tabla 43: Valores de los factores de eficacia, longitud y orientacién

0% MAPP 6%MAPP
v Ne n no Ne n no
PP090 0 ] ] ] ] ] ]
PP090+20% CSF/SCP 0,134 0,47 0,89 0,53 0,45 0,89 0,51
PP090+30% CSF/SCP 0,209 052 091 057 055 091 06
PP090+40% CSF/SCP 0,291 0,53 0,92 0,57 0,53 0,92 0,58
PP090+50% CSF/SCP 0,381 0,52 0,93 0,56 0,53 0,93 0,57

En la tabla 44 se reflejan los valores del angulo de orientacion para los
compuestos con diferentes porcentajes de refuerzo y en funcion de si tienen
agente de acoplamiento o no. Los angulos se han calculado asumiendo una
distribucion rectangular de las fibras dentro de la matriz (square packing)
(Fukuda & Kawata, 1974; Sanomura & Kawamura, 2003). En estos casos la

funcién de distribucion se representa mediante la ecuacién 61.

:{1/0(, 0<a, <) (61)

0, (a <ap)

En este caso la relacion entre el factor de orientacion y el angulo se

define mediante la ecuacion 62.

(o]

=Tr ) (62)

Los angulos obtenidos son muy parecidos, tanto en el caso de los
compuestos que incorporan MAPP, como en aquellos que si que lo hacen.
Se observa que el angulo obtenido no es el mismo que el obtenido a partir
del factor de orientacion de la resistencia a la traccion. Esta diferencia esta
ampliamente discutida en la bibliografia (Espinach et al., 2013; Lopez et al.,
2012d; Reixach et al., 2013a)  Hay otros modelos que permiten calcular el
modulo intrinseco de las fibras. La principal diferencia respecto al modelo de
Hirsch es la naturaleza de los factores necesarios para realizar los calculos.
De este modo, mientras que el modelo de Hirsch parte de las propiedades de
los ensayos a traccion deformacion, otros modelos de calculo necesitan
propiedades morfolégicas o micromecanicas. Asi, a partir del modelo de Tsai
— Pagano (Halpin, 1969; Halpin & Pagano, 1969; Halpin & Tsai, 1969) es

posible calcular un valor de moddulo intrinseco a tracciébn para cada
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porcentaje de refuerzo, teniendo en cuenta que el didmetro de la fibra es de
19um vy las longitudes son 513 y 435um para compuestos con un 0 y un 6%
de MAPP, respectivamente. En la tabla 44 se reflejan estos valores y el valor
promedio para cada modelo (Tsai — Pagano y Hirsch) y para compuestos con

y sin agente de acoplamiento.

Tabla 44: Angulos de orientacion de las fibras

0% MAPP  6%MAPP

v a a
PP090 0 - -
PP090+20% CSF/SCP 0,134 53 55
PP090+30% CSF/SCP 0,209 49,5 47
PP090+40% CSF/SCP 0,291 49 49
PP090+50% CSF/SCP 0,381 50,5 49,5
Promedio 50,5 50,1

En la tabla 45, se constata que los valores para ambos modelos no son
iguales, pero las diferencias son menores. Posteriormente a esta evaluacion
de ambos métodos y comparacion de los resultados obtenidos para el valor
de mddulo intrinseco a traccién se concluye que el efecto de la relacion de

aspecto del refuerzo fibroso no tiene un papel determinante en el desarrollo

del calculo.
Tabla 45: Comparacion entre los modelos de Tsai — Pagano y Hirsch
TSAIl - PAGANO HIRSCH
0% MAPP 6%MAPP 0% MAPP 6%MAPP
v Ef(Gpa) Ef(Gpa) Ef(Gpa)  E/(Gpa)
PP090 0 - - - -
PP090+20% CSF/SCP 0,134 20,80 19,9 20,55 18,75
PP090+30% CSF/SCP 0,209 23,30 24,9 22,80 23,4
PP090+40% CSF/SCP 0,291 20,50 19,9 21,40 20,55
PP090+50% CSF/SCP 0,381 20,70 20,7 22,20 21,85
Promedio 21,33 21,35 21,74 21,14

Para corroborar que ambos métodos conducen a valores de médulo
intrinseco aproximadamente iguales, aunque el modelo de Hirsch, no tenga

en consideracion la relacion de aspecto del material de refuerzo, se han
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aplicado los modelos de Hirsch y de Tsai-Pagano, a materiales compuestos

de polipropileno con fibra de vidrio.

Aplicando el modelo de Hirsch (ec. 21) se puede obtener el valor de
modulo intrinseco a traccion de la fibra de vidrio. A continuacion, teniendo en
cuenta que la unica variable desconocida que resta en la regla de las
mezclas modificada es el factor de eficiencia (ne), es posible asignar un valor
de factor de eficiencia para cada porcentaje de refuerzo. Asimismo,
asumiendo que el factor de eficiencia es el resultado del producto entre el
factor de orientacion y el factor de longitud, y que el factor de longitud se
puede calcular mediante el modelo de Cox-Krenschel (Cox, 1952; Krenchel,

1964), es posible asignar un valor a cada factor.

Por tanto, el unico parametro que falta por calcular para concluir la
micromecanica del modulo mediante el método de Hirsch es el angulo de
orientacion de las fibras que, tal y como se ha detallado anteriormente,

depende del coeficiente de Poisson y del factor de orientacion.

En la tabla 46 se reflejan los valores de médulo intrinseco a traccion,
factor de eficacia, orientacion y longitud y angulo de orientacién para

compuestos de fibra de vidrio con un 6% de MAPP.

Tabla 46: Propiedades micromecanicas del médulo a traccién

Ef
v (Gpa) e n no a
PP090 0 - - - -
PP090+20% CSF/SCP 0,134 7637 042 0,95 044 61
PP090+30% CSF/SCP 0,209 7431 044 0,95 046 59
PP090+40% CSF/SCP 0,291 7883 042 0,96 044 61
Promedio 7650 043 0,95 045 60

Tabla 4.X- Resolucién de la micromecanica del médulo por el método de Hirsch

De otra parte, y de igual forma que se ha procedido con las CSF/SCP,
se ha aplicado el modelo de Tsai-Pagano para determinar el modulo
intrinseco a traccién de la fibra de vidrio, con la finalidad de estipular si la
relacion de aspecto juega un papel determinante o no en el desarrollo de la

micromecanica del moédulo.
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Tabla 47: Comparacion de los médulos intrinsecos calculados mediante los modelos de
Tsai — Pagano y Hirsch

TSAI - PAGANO HIRSCH
v E{(Gpa) E/(Gpa)
PP090 0 - -
PP090+20% GF 0,134 86,0 76,37
PP090+30% GF 0,209 81,3 74,31
PP090+40% GF 0,291 79,0 78,83
Promedio 82,1 76,50

Procediendo con el mismo método de calculo que con las CSF/SCP, los
valores obtenidos mediante el modelo de Tsai-Pagano comparados con los

obtenidos mediante el modelo de Hirsch se reflejan en la tabla 47.

Los valores obtenidos son muy parecidos, validando la hipétesis segun
la cual la relacion de aspecto tiene un peso menor en el calculo del médulo

intrinseco a traccién de las fibras.
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4.4 Analisis de los ensayos a flexiéon
4.4.1 Analisis de la resistencia a flexion

En la tabla 48 se reflejan los resultados de los ensayos de resistencia

a flexién para compuestos sin agente de acoplamiento.

Como se puede apreciar en, la resistencia a flexibn aumenta a medida
que se incrementa el porcentaje de refuerzo. Este hecho corrobora los
resultados obtenidos en el estudio de la resistencia a traccién, ya que
normalmente ambos parametros se comportan de la misma forma.

Tabla 48: Resultados de los ensayos de resistencia a flexion para compuestos sin agente
de acoplamiento

v o &
(MPa) (mm)
PP090 0 (4 11,6305) (gég)
PP090+20% CSF/SCP 0,134 (45’210(; (Zjﬁ‘;)
PP090+30% CSF/SCP 0,209 (512,’1625) (gjg)
PP090+40% CSF/SCP 0,291 (‘r’f’;;) (Sj‘;f;)
PP090+50% CSF/SCP 0,381 (501,;9760) (5222)

En lo que a materiales compuestos se refiere, no tiene cabida un
incremento de la resistencia a traccion sin que la resistencia a flexién se
comporte de la misma forma. Cuando un material es sometido a un esfuerzo
gue provoca una flexién de este, algunas fibras trabajan a traccidén y otras a

compresion tal y como se refleja en la figura 92.
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Neutro )

Traccion

Figura 92: Relacion de esfuerzos durante el ensayo a flexién de un material

En la figura se observa que a medida que la fuerza (F) crece sobre la
superficie de ensayo del material compuesto, en los extremos de la probeta
de ensayo se generan dos momentos flectores (M), la suma de los cuales
contrarresta a F. Se constata, también, la existencia de un eje neutro. Este
eje pasa por el centro de gravedad del plano del eje Y, perpendicular a la
fuerza F. Este eje determinara qué parte de la muestra trabaja a traccion y
cual a compresion, tal y como se detalla en el grafico anexo a la figura. Este
efecto provoca que la resistencia a flexion sea mayor que la resistencia a
traccion, debido a que todas la fibras trabajan o bien a compresién o bien a

traccion.
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Figura 93: Evolucién de la resistencia a flexién en funcién del porcentaje de refuerzo para
compuestos sin agente de acoplamiento
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Es importante analizar cémo evoluciona el aumento de las
propiedades a flexiébn, tal y como se ha procedido con el analisis
macromecanico de la resistencia a traccion. En la figura 93 se muestra este

comportamiento.

Como se puede apreciar en la figura, el incremento de la resistencia a
flexion no es lineal e, incluso, llegados a un nivel de refuerzo del 50% ésta
disminuye. Como se ha visto durante el analisis de la resistencia a traccion,
esto es un indicativo de una mala interfase entre la matriz y el material de

refuerzo, en este caso, las CSF/SCP.

Por lo que respecta a la deformacion en el punto de rotura, se puede
apreciar que éesta disminuye a medida que se incrementa el porcentaje de
refuerzo, de la misma forma que ocurre con el ensayo de resistencia a

traccion. En la figura 94 se puede apreciar esta tendencia.
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Figura 94: Evolucion de la deformacién en funcién del porcentaje de refuerzo

Observando la resistencia a flexion del material compuesto, se puede
ver claramente que la interaccion entre las CSF/SCP y la matriz de
polipropileno no es buena y, asimismo, precisa de algun agente de
acoplamiento, tal como el MAPP. En los ensayos de resistencia a traccién se
ha observado que un porcentaje del 6% de MAPP es el que mejor se

comporta en lo que se refiere a propiedades mecanicas. Asi pues, para los
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ensayos a flexion, se ha decidido aplicar un 6% de MAPP para corregir las no

linealidades en la respuesta del material a los esfuerzos a flexion.

En la tabla 49 se reflejan los valores de resistencia a flexion,
deformacion en el punto de rotura y la aportacién de la matriz para los

ensayos de resistencia a flexion.

Tabla 49: Resultados experimentales de los ensayos de flexién para compuestos con un
6% de MAPP

v of o &’

(MPa) (MPa) (mm)
PP090 0 41,35 41,35 9,10
PP090+20% CSF/SCP 0,134 55,25 40,90 7,90
PP090+30% CSF/SCP 0,209 66,80 40,55 7,50
PP090+40% CSF/SCP 0,291 72,30 39,65 6,85
PP090+50% CSF/SCP 0,381 80,25 35,55 5,15

Observando los valores de resistencia a flexion (oF°) se puede apreciar
que no existe ningun punto de inflexion y que la tendencia es siempre
ascendiente a medida que se incrementa el porcentaje de refuerzo. En la

figura 95 se puede apreciar esta tendencia.
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Figura 95: Evolucion de la resistencia a flexion para materiales compuestos con un 6% de
MAPP

Tal y como se observa en la figura anterior, la evoluciéon de la

resistencia a flexion es lineal, indicativo de una buena interfase entre la fibra
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y la matriz, gracias al agente de acoplamiento. El incremento que
experimenta la resistencia a flexion cuando se aporta un 50% de CSF/SCP
es del 94% respecto a las propiedades de la matriz virgen. Este incremento
es considerable, y mas si se compara con el 25% de aumento que
experimenta este parametro cuando el material compuesto no contiene
agente de acoplamiento. Por lo que respecta a deformacién en el punto de
rotura durante los ensayos a flexion, como se puede apreciar en la tabla 48,
también disminuye en funcién del porcentaje de fibra aplicado a la matriz,
pero no lo hace tanto como con los compuestos sin MAPP. Como se ha
explicado, eso es debido a que el agente de acoplamiento proporciona al
material mayor capacidad de deformacién al conjunto, puesto que se situa en

medio de las cadenas de fibra y las cadenas de polimero.

De la misma forma que podemos asociar una carga a traccion para
cada material compuesto en el punto de rotura en la curva de la matriz, se
puede hacer lo mismo con una carga a flexién, y calcular la aportacion de la
matriz a la resistencia del material compuesto, en el punto de rotura. Este
parametro se describe como o£™*. Los valores de éste se reflejan en la tabla

*

48. Partiendo de los valores de of"* es posible calcular el fiber flexural
strenght factor (FFSF). Nuevamente, es necesario referirse a la regla

modificada de las mezclas aplicada a la resistencia a flexion.

of =fcF-of - VE+ (1 —-VF). g™ (63)

Industrialmente hablando y suponiendo que se desconocen los valores
del factor de compatibilidad a flexion y la resistencia a flexién de la fibra, f.F y
of respectivamente, se puede proceder con la teoria de las mezclas. La
resistencia a flexibn se puede analizar desde un punto de Vvista
macromecanico calculando el fiber flexural strenght factor definido como la
pendiente de la ecuacidén anterior reordenada, y tomando como factor la

fraccion en volumen.
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of —(1=VF).-o* = fcF - of - VF (64)

Donde el primer término expresa la aportacion del refuerzo a la carga
a flexién del material compuesto que también se puede expresar mediante el

segundo término de la ecuacion (Tabla 50).

Tabla 50: Valores para la determinacion del FFSF para compuestos de almidén

v or-(1-V)-o"*

(MPa)
PP090 0 0
PP090+20% CSF/SCP 0,134 19,85
PP090+30% CSF/SCP 0,209 34,70
PP090+40% CSF/SCP 0,291 44,20
PP090+50% CSF/SCP 0,381 58,25

Tabla 4.3.3- Valores para la determinacion del FFSF para compuestos de almidon

Tomando los valores de la tabla anterior y representandolos
graficamente, figura 96, es posible obtener el valor del FFSF. El incremento

que experimenta es lineal con un pendiente de FFSF = 151,10 MPa.
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Figura 96: Representacion grafica para la determinacion del FFSF
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Comparando el valor del FTSF con el valor del FFSF, se puede

establecer una relacién que sera constante para cada porcentaje de refuerzo.

FFSF 151,10
FTSF 101,90

=1,48

Con esta relacion es posible calcular la carga a flexién aportada por la

fibra, 0", mediante la siguiente relacién de proporcionalidad:

FFSF

F F N
FTSF

of =af - ok =1,48 - o¢

Asi pues, para cada valor de o}, es posible calcular un valor de of.
Asimismo, para cada valor de sf y mediante la regla de las mezclas, es
posible calcular el valor de £l (factor de acoplamiento). En la tabla 51 se

reflejan estos valores.

Comparando los valores de factor de acoplamiento obtenidos
mediante el analisis de la resistencia a traccion con los obtenidos a partir de
los resultados del ensayo a flexion, se puede observar que existe una buena
correlacion entre ambos. La existencia de una correspondencia entre los
ensayos a traccion y a flexién es un indicativo de una buena interfase entre

fibra y matriz, esta vez, lograda gracias al agente de acoplamiento MAPP.

Tabla 51: Valores de fc" y de af para cada porcentaje de refu erzo

v of f F

(MPa) ¢
PP090 0 0,00
PP090+20% CSF/SCP 0,134 0,16
PP090+30% CSF/SCP 0,209 839,15 0,19
PP090+40% CSF/SCP 0,291 0,20
PP090+50% CSF/SCP 0,381 0,17

4.4.2 Analisis del modulo a flexion

De la misma forma que ocurre con la resistencia a traccion, cuando se
trata de evaluar el modulo a flexién, la tendencia esperada es la misma. A

medida que se incrementa el porcentaje de refuerzo, el moédulo también
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crece. En la tabla 52 se reflejan los valores de mdédulo a flexion para

compuestos con y sin agente de acoplamiento.

Tabla 52: Valores del médulo a flexién para compuestos con y sin MAPP

0% MAPP  6%MAPP
EFC EFC
v (GPa) (GPa)
1,10 1,10
PP090 0 (0,10) (0,10)
2,24 2,21
0, ’ ’
PP090+20% CSF/SCP 0,134 (0,10) (0,15)
2,54 2,68
[v) ’ '
PP090+30% CSF/SCP 0,209 (0,15) (0,15)
322 3,01
0, ’ '
PP090+40% CSF/SCP 0,291 (0,10) (0,05)
3,61 3,50
[v) ’ '
PP090+50% CSF/SCP 0,381 (0,20) (0,10)

Como se puede apreciar, a medida que se incrementa el porcentaje de

refuerzo, el moédulo a flexion también lo hace. Esto es debido a un

incremento de la rigidez del material, ya que la rigidez de las fibras es mayor

a la de la matriz polimérica. Ambos materiales (con y sin MAPP) tienen

modulos a flexion del mismo orden. Puesto que con la resistencia a traccion y

a flexion se ha trabajado con agente de acoplamiento, para el desarrollo del

analisis del mddulo se utilizaran los compuestos con un 6% de MAPP.

Tal y como se ha procedido con el analisis de la resistencia a flexion,

en el caso del médulo también es posible calcular un factor especifico para el

polipropileno con CSF/SCP. Este valor se denomina Fiber Flexural Modulus

Factor (FFMF). EI FFMF puede ser calculado mediante la regla de las

mezclas modificada aplicada al médulo a flexion.

ES=n,-Ef-VE+(Q-VF)-EP

Una vez reordenada se puede usar para calcular el FFMF.
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Ef—(1-V")-Eft =n,-Ep -VF (66)

En la tabla 53 se reflejan los valores del primer término de la ecuacién
66.

Tabla 53: Valores para el calculo del FFMF

v EFC'(I'VF)‘EFm
(GPa)
PP090 0 0,00
PP090+20% CSF/SCP 0,134 1,26
PP090+30% CSF/SCP 0,209 1,81
PP090+40% CSF/SCP 0,291 2,23
PP090+50% CSF/SCP 0,381 2,82

Si se representan graficamente los valores de la tabla anterior y se
calcula la pendiente de la recta obtenida, es posible obtener un valor medio
de FFMF para todos los compuestos. En la figura 97 se observa dicha

evolucion.

3.50

3.00

E.S-(1-VF)-E,™ (GPa)

0.5

Figura 97: Representacion grafica para la determinacion del FFMF

De la regresion lineal de la figura anterior, se obtiene un valor de
pendiente de 7,79 GPa, lo que indica que el valor de FFMF para el
polipropileno extruido e inyectado con las CSF/SCP es de 7,79 GPa.
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Una vez obtenido el valor del FFMF, se puede calcular el mdédulo
intrinseco a flexiéon y el factor de eficacia. Tal y como se procedid en el
capitulo del analisis micromecanico del modulo a traccidn, para el analisis a
flexion también se debe aplica el modelo de Hirsch. Tomando el factor de
eficiencia (8) nuevamente con un valor de 0,4 y aplicando la ecuacion 21,
sustituyendo los valores de traccion por los valores a flexion, es posible
calcular el modulo intrinseco a flexion para cada porcentaje de refuerzo de

CSF/SCP. En la tabla 53 se reflejan estos valores.

Una vez conocido el moédulo intrinseco, a partir de la regla modificada
de las mezclas para el médulo a flexion, se puede calcular el valor del factor

de eficacia (ne.). En la tabla 54 se presentan los valores calculados.

Como se puede apreciar, los valores del factor de eficacia obtenidos durante
el analisis micromecanico del médulo a flexibn son muy proximos a los

obtenidos durante el analisis del médulo a traccion.

Tabla 54: Valores del médulo intrinseco a flexion y del factor de eficacia

v £
(GPa) e
PP090 0 - -
PP090+20% CSF/SCP 0,134 20,1 0,47
PP090+30% CSF/SCP 0,209 18,07 0,48
PP090+40% CSF/SCP 0,291 15,39 0,50
PP090+50% CSF/SCP 0,381 14,47 0,51

Los factores de orientacién y longitud se pueden calcular usando la
misma metodologia y modelos usados para el analisis micromecanico del
modulo a traccion. Para proceder con el célculo del factor de longitud, es
preciso conocer el coeficiente de Poisson del polipropileno, 0,36 en este
caso, y las dimensiones de fibra, que son 9,5 y 513 pm, radio y longitud,

respectivamente.

En la tabla 55 se reflejan los valores de los factores de eficiencia,

longitud y orentacion.

203



Tabla 55: Factores de eficiencia, longitud y orientacién

v Ne n no
PP090 0 - . .
PP090+20% CSF/SCP 0,134 0,47 0,88 0,53
PP090+30% CSF/SCP 0,209 0,48 0,90 0,53
PP090+40% CSF/SCP 0,291 0,50 0,92 0,54
PP090+50% CSF/SCP 0,381 0,51 0,94 0,55

Los factores obtenidos son muy parecidos a los calculados para el

modulo de Young.

4.5 Propiedades mecanicas a impacto

En este trabajo se ha ensayado tres procedimientos distintos de rotura
de probeta por impacto. Siguiendo el método Charpy se han ensayado
probetas intactas y entalladas. También se ha ensayado a impacto probetas

mediante procedimiento 1zod.

En la siguiente tabla 56 se exponen los resultados de los tres ensayos.

Tabla 56: Resultados de impacto segun las metodologias Charpy con y sin entalla, e Izod

Todas las mezclas

. Char, Charpy Entalla Izod
contlenl\;rl‘;lg 6% de (KJ/n’f:z}; (I‘(,Jy/mz) (1/m?)
- =
PP + 20 CSF/SCP (Zﬁg") (g:i) (324166)
PP + 30 CSF/SCP (10?’20) (g:f) (35?,22)
PP + 40 CSF/SCP (114,’39) (g:?) (308,51)
PP + 50 CSF/SCP 13,0 5.2 41,8

1,1 (0,1) (2,2)

Del ensayo Charpy con probetas sin entallar se observa que las
probetas compuestas unicamente por polipropileno no rompen bajo estas
condiciones mostrando este su alta tenacidad, este hecho viene corroborado
por anteriores estudios (Gironés et al., 2013; Lopez et al., 2013)). Al afadir
un 20 % de CSF/SCP el material se vuelve suficientemente fragil como para
que la probeta se rompa en el ensayo. Este fendbmeno se puede deber a las

concentraciones de tensiones que se crean en la zonas cercanas a las fibras,
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las cuales pueden facilitar la formacion de fisuras, y por la disminucion de la
capacidad del material a soportar deformaciones, haciéndose menos tenaz.
Se observa que la energia de impacto necesaria para romper la probeta
disminuye a medida que se aumenta la cantidad de refuerzo, para
porcentajes de refuerzo entre un 20 a un 50%. Este comportamiento es
compatible con el observado en el caso de otros materiales compuestos

reforzados con fibras naturales (Gironés et al., 2011; Girones et al., 2013).

Las representaciones graficas de los resultados de este ensayo se
muestran en la figura 98.

30,0

20,0

0
15,0
13,0

10,0

Energia rotura (KJ/m?)

50

0,0

VF{%)

Figura 98: Representacion de la energia de rotura a impacto Charpy sin entalla

Puede constatarse nuevamente que la evolucion de la energia

absorbida se ajusta satisfactoriamente a una regresion lineal.

Los dos ensayos realizados con probetas entalladas: Charpy con
entalla e 1zod muestran un comportamiento opuesto al que se observa en
probetas sin entallar. En ambas se incrementa la energia necesaria para
romper la probeta a medida que el material presenta una mayor cantidad de
fase discontinua (Fig. 99 y 100).
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Figura 99: Representacion de la energia de rotura a impacto Izod
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Figura 100: Representacion de la energia de rotura a impacto Charpy con entalla

El trabajo necesario para crear una fractura en una probeta sometida a

un ensayo de imparto Charpy se calcula mediante la ecuacion:
W~Wi+wf+wm+2wfm (67)

Donde wr y wy, representan el trabajo necesario para fracturar las
fibras y la matriz. En el caso de probetas sin entalladura se afade el trabajo
necesario para crear la fractura w;. El valor de w; viene determinado por las
propiedades de todos los componentes del material compuesto y las
interacciones entre los mismos. Su valor se puede establecer como la
diferencia entre el valor de los ensayos con y sin entalladura. Por otra parte,
el termino 2wy, representa la energia disipada debida a las diferentes

interacciones entre la fibra y la matriz (deslizamientos, arranques...) (Gironés
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et al., 2013). Este modelo presupone que en el momento del impacto, una
parte de la energia se transfiere instantaneamente a la probeta y la restante

se consume durante su fractura.

De los datos se puede observar que el trabajo para crear una fractura
(w;) decrece a medida que el contenido de fibra aumenta, reforzando la
hipdtesis que la resistencia de los materiales disminuye con la incorporacion

de porcentajes de refuerzo entre un 20 a un 50%.

Debido a la complejidad de los factores que afectan a la tenacidad de
los materiales compuestos, y a los efectos de las fibras de refuerzo, es
complejo establecer una hipotesis sobre como afecta la presencia de las
fibras a esta propiedad. De todas formas, las fracturas tienden a propagarse
a través del dominio menos resistente del material compuesto, la matriz, las
fibras o la interfase (Guettler et al., 2013). Cuando la interfase entre la matriz
y las fibras es fuerte, tal como parece que sea el caso estudiado, con
resistencias interfaciales alrededor de 15 MPa, y resistencias intrinsecas de
las fibras alrededor de 600 MPa, la matriz se convierte en el dominio mas
débil, y consecuentemente la fractura se propagara a través de ella,
manteniendo la interfase y las fibras intactas (Guettler et al., 2013; Robertson
et al.,, 2013). Esta hipotesis puede explicar parcialmente el hecho que la
resistencia al impacto de las probetas sin entalla disminuya a medida que se

incrementa en contenido de refuerzo.

Por otra parte el trabajo necesario para propagar la fractura en las
probetas con entalla crece con el porcentaje de fibras de refuerzo. Realizar
una entalla a una probeta favorece la acumulaciéon de tensiones en ese
punto. Por ello, el inicio de la fractura se produce facilmente. Finalmente lo
gue se cuantifica en estos ensayos es la energia necesaria para propagar la

fractura.

Al incrementar la cantidad de refuerzo, siendo la matriz el dominio de
propagaciéon de la fractura, se fuerza a que el recorrido de la fractura sea
superior, aumentando asi la superficie de la fractura y con ello la energia

necesaria para romper el material.
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En estos casos la progresion de la energia en funcion del porcentaje de
fibra no es lineal. El motivo es que se combinan los fendmenos de absorcion
de energia correspondientes a la capacidad del material para deformarse y a

la superficie de la fractura.

4.6 Diseio, calculo y concepcién de producto

4.6.1 Libreria - estanteria

La conciencia ambiental ha venido cobrando mas fuerza en los ultimos
anos. Ha ganado interés la investigacién en materiales compuestos a base
de fibras obtenidas a partir de fuentes renovables como refuerzo para

materiales compuestos.

El disefio del producto anade valor de muchas maneras diferentes. Es
un factor clave en la decision de comprar un nuevo producto. Los productos
bien disefiados afiaden ventajas competitivas frente a productos analogos
con niveles de calidad y precios comparables. Por ejemplo se pueden afiadir
nuevas caracteristicas funcionales, un mejor uso, igualmente pueden
afnadirse nuevas tecnologias, una estética mejorada, reduccion del precio y/o
modificacion de los materiales. Cualquiera de los requisitos mencionados es
capaz de ofrecer una innovacién, por lo tanto se estudiaron todas las

posibilidades como fuentes potenciales de innovacion.

El presente disefio muestra el desarrollo de un nuevo producto con un
enfoque multidisciplinario. El disefio de la libreria-estanteria, permitio la
creacion de valor afnadido mediante la adopcion de nuevos materiales mas
respetuosos con el medio ambiente, en concreto, un material compuesto
reforzado con fibras provenientes del maiz. Igualmente se trabajo el uso y
funcionalidad del producto para que éste cumpliera con las expectativas del

publico objetivo.

Para cumplir con el objetivo propuesto era necesaria la participacion
de profesionales y expertos en diferentes campos del conocimiento, en
concreto, el disefo industrial y la ingenieria de producto. Las fases del

proyecto no fueron selladas permitiendo la continua colaboracion de todos

208



los actores. La comunicacion constante y el enfoque en el detalle permitié
mejoras incrementales y continuas en la calidad de los resultados. Esto
requirio el uso de un lenguaje comun que permitié la transferencia de

informacion sin pérdidas entre todos los profesionales y expertos (Fig. 101).

En primer lugar se traté de entender las necesidades del mercado y el
desarrollo de nuevos conceptos de producto. Se pretendid que la libreria-
estanteria incorporara caracteristicas funcionales y emocionales, las cuales

quedarian reflejadas bajo una definicién geométrica.

El desarrollo del producto debia ofrecer los calculos necesarios que
garantizaran la seguridad y viabilidad del mismo. El desarrollo ofrecié una
libertad limitada para cambiar la geometria sin cambiar el caracter del
producto, teniendo en cuenta los calculos de ingenieria. Los cambios
producidos respondieron a la fabricaciéon de los requisitos de los diferentes
procesos, asegurando que se alcanzaban los requisitos de uso. El resultado
consistié en un nuevo modelo que introdujo todos los parametros necesarios

para permitir la fabricacién del producto, por lo tanto, seguro y factible.

/ Ciencia de <+— Base de datos de

Composites materiales

Material propuesto

Disefio de producto <«——  Requerimientos de

mercado

N

Geometria

Ingenieria de producto Carga, procesos,

estimaciones

e

Requerimientos de material

~

Especificacion de producto, primera estimacion de coste

Figura 101: Marco de investigacion
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4.6.1.1 Fase de conceptualizacion y diseno

El concepto de producto y las especificaciones de disefio quedaron

establecidos de la siguiente manera:

e Publico objetivo: consumidor usuario generalista.

o Beneficios para el usuario: se espera que el producto pueda
almacenar de forma eficiente, libros, revistas, cds de musica y
videojuegos. A nivel simbdlico debe destacar respecto a las librerias-
estanterias habituales.

e Categoria de productos: segmento medio, englobado en la categoria
de poderlo montar en la vivienda el propio usuario.

¢ Momentos de consumo: el producto estd pensado para una vivienda
habitual. Se compraria en tiendas habituales o grandes superficies.

¢ Nivel de precios:segmento de mercado medio.

¢ |dentificacion: mobiliario que puede ser montado por el usuario

e La funcidnbasica corresponderia al almacenaje.La funcion principal
sera la de guardar libros, revistas y otros con una cierta elegancia.
Como funciénsecundarias cabe destacar la funcion de estanteria para
otro tipo de objetos, como por ejemplo videojuegos o cds.

e El nivel de precio y posicionamiento corresponde al segmento medio.

e Los productos competidores relacionados seran todos los tipos
diferentes de librerias y por otra parte las estanterias para el hogar.

e Solo se presentan dos versionesdel producto.
¢ No se estudia el envase y el embalaje.

¢ A nivel formal el estilo sera mobiliario escandinavo, con referencias a
placas de madera que seran sustituidas por un nuevo material.

¢ A nivel estético ofrecera una imagen muy actual.

e En lo que respecta a la personalidad y caracter, contara con un
aspecto alegre, desenfadado.

e A nivel ergondmico se tendra en cuenta un publico amplio, por lo
tanto, a nivel antropométrico se tendran en cuenta los percentiles
pequefios pensando principalmente en el alcance. A otros niveles no
surgen grandes problemas.
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e El ambito de uso sera principalmente el hogar, pudiendo igualmente
ser utilizado en otros espacios, como pueden ser centros de
ensefianza, locales de ocio, etc.

¢ En cuanto a dimensiones, el nivel maximo no pasara de dos metros.

e Contara con la posibilidad de ser colocado vertical u horizontal. En
ambos casos debera estar unido a la pared.

Con el objetivo de generar ideas se realizaron dos técnicas creativas
individuales. La primera de las técnicas consistié en la utilizacién de técnicas

basadas en la divisién del problema, en concreto la denominada CREATES.

Las técnicas basadas en la divisién del problema consisten en una
lista de chequeo, donde se generan nuevas ideas al realizar preguntas y
acciones sobre una idea base. Es muy util para abrir la mente a nuevos
conceptos y poder enfocar la capacidad creativa, cubriendo varios puntos
gue a veces se escapan. Forman parte las técnicas basadas en el método
cartesiano cientifico de resolucion de problemas. El modelo racionalista

cartesiano (Descartes, 2003) prevé cuatro apartados:

e No aceptar nada como verdadero que no haya dado pruebas
evidentes de serlo.

e Dividir cada problema en tantas partes como sea posible para
resolverlo mejor.

e Conducir con orden los pensamientos, empezando por los objetos
mas sencillos para ir ascendiendo hasta el conocimiento de los mas
complejos.

e Hacer revisiones generales que permitan estar seguro de no haber
omitido nada.

El primer paso consiste en identificar el elemento que se desea
mejorar. Debe conocerse la existencia del problema. Saber definirlo. Cuando
se es capaz de redefinir el problema, automaticamente se esta resolviendo el

mismo.

Considerados en su conjunto, los problemas forman un bloque. Los
fragmentos de problema analizados son como piezas de un rompecabezas
donde todos los elementos estdn hechos para encajar entre si. Las
informaciones vinculadas con el problema se encuentran atraidas, tienen

tendencia a relacionarse de una u otra forma. Conviene asi disgregar el

211



problema, sobre todo los enlaces que existen entre sus elementos. Este

acercamiento va generalmente seguido de una reformulacion.

En el presente caso se ha utilizado en concreto la técnica CREATES,
en donde las preguntas mas generales forman el acronimo CREATES y se

corresponden con una accion.

C: de Combinar (libreria y estanteria)

R: de Redistribuir o Revisar (revistero)

E: de Exagerar (algun componente)

A: de Adaptar (a diferentes usos)

T: de Transformar (objeto decorativo)

E: de Eliminar (los soportes clasicos en L)
S: de Sustituir (revistero)

La segunda sesion consisti6 en un analisis morfolégico (caja de
Zwicky) donde se establecieron una lista de criterios de evaluacion para
pasar posteriormente a ser ponderados. Es una técnica creativa desarrollada
por el astrénomo suizo Fritz Zwicky (Zwicky & Zwicky, 1969) que permite
generar una gran cantidad de ideas en muy poco tiempo. Es un método para
combinar parametros o atributos que posteriormente seran revisados
intentando resolver un problema, descomponiendo éste en sus elementos o
estructuras esenciales. Se escoge una seleccion de atributos o parametros y
se analizan sus combinaciones. Con frecuencia las combinaciones sugieren
ideas utiles que permiten disefar soluciones. Tiende a explorar de manera
sistematica las posibles propuestas futuras a partir del estudio de todas las
combinaciones resultantes de la descomposicion de un sistema. El analisis

morfolégico no es mas que la generacién de ideas por medio de una matriz.
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Figura 102: Una de las hojas de bocetos donde se puede apreciar en algunos de los
dibujos el nacimiento de la idea base

Una vez definidas todas las especificaciones de disefio comenzé la
fase de conceptualizacion. El producto ha sido disefiado utilizando técnicas
monocromaticas tradicionales de representacion. Se esbozaron las primeras
ideas con lapiceros de grafito (Fig. 102). Se pretendié que el disefo
conceptual fuera un proceso heuristico, de ahi que el enfoque se basé en
una estrategia deductiva de descubrimiento gradual. Los dibujos eran una

manera rapida de acercarse a las primeras ideas.
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Figura 103: Bocetos correspondientes a la fase de desarrollo de alterativa

Después de seleccionar el concepto que mejor se ajustaba a los
requisitos establecidos anteriormente, se procedi6 a la fase de desarrollo de
alternativas (Fig.103). Se analizaron las diferFig.entes inclinaciones de los
modulos, aplicando las medidas necesarias para poder ubicar la mayoria de
revistas existentes en el mercado y las colecciones de libros, de bolsillo en

algunas zonas y habituales en las correspondientes a la zona de las revistas.
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Figura 104: Analisis de las medidas definitivas y uniones entre piezas

Después de establecer la gran mayoria de los requisitos de disefno, se

pas6 a definir las medidas y forma exacta de cada una de las piezas. Se

analizaron las uniones entre las diferentes piezas y como se realizaria el
montaje final por parte del usuario (Fig. 104).

La fase siguiente consistid en la generacién de un modelo 3D (Fig. 105
y

106). Se trabajé con el programa SolidWorks. En dicho modelo se

establecieron las medidas y gruesos definidos en los requerimientos de
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disefio. Estos datos solo se cambiaran si en la fase de calculos, ingenieria

asi lo requiriese.
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Figura 105: Modelo 3D. Realizacion de cada pieza y médulos
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Figura 106: Detalle de los planos
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Se realizé el renderizado 3D del producto (Fig. 107). Se aplicaron los

acabados definitivos. Se eligieron dos tonalidades diferentes, una para la

base principal y otra para los médulos.

s

Figura 107: Modelo 3D. Posicion horizontal y posicion vertical. En ambos casos va unido
a la pared
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4.6.1.2 Ingenieria de producto

Una vez terminada la fase de conceptualizacion se inicidé la de
industrializacion. A continuacién se presentan los resultados experimentales
a traccion y flexion senalados en las tablas 57 y 58, a partir de los cuales se

han realizado los calculos.

Tabla 57: Resultados experimentales a traccion de los materiales compuestos con un 6%

de MAPP
Todos las mezclas contienen vF o’ & oM* w* fc
un 6% de MAPP (MPa) (%) (MPa) (kJ/m?) (MAPP)
27,95 8,80 475,50
PPO30 ° (%0 (020 (940 ]
37,30 5,85 246,50
0, ? ? ?
PP090 +20% CSF/SCP 0,133 (0,55) (0,30) 27,65 (7,00) 0,180
43,90 4,65 178,50
0, ’ ’ ’
PP090 +30% CSF/SCP 0,208 (0,30) (0.30) 26,45 (5.80) 0,195
48,25 4,35 150,95
0, ’ ’ ’
PP090 +40% CSF/SCP 0,291 (0,90) (0.40) 26,00 (15,40) 0,180
53,65 3,75 87,65
0, 7’ 7 7
PP090 +50% CSF/SCP 0,385 (0,55) (0.,15) 25,00 (8,30) 0,175

Tabla 58: Resultados de los ensayos de resistencia a flexion

4 (I\;;’a) (r;:n)
PP090 0 (4 11,63053 (gﬁg)
PP090+20% CSF/SCP 0,134 (45,2100) (gﬁg)
PP090+30% CSF/SCP 0,209 (.512’,1645) (g:ig)
PP090+40% CSF/SCP 0,291 (53’51{?) (gigi)
PP090+50% CSF/SCP 0,381 501’576(; (i;j‘;)

Pre-procesado

Este apartado incluye todas las hipotesis de cargas y restricciones que

se han aplicado al modelo antes de iniciar el calculo por elementos finitos.
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Asimismo incluye la eleccién del elemento para realizar el mallado y la

creacion de la malla.

Se consideré que el caso mas desfavorable se produciria durante el
montaje de la libreria. La hipotesis de carga supone que un médulo lateral
(Fig. 108) queda apoyado por dos extremos i el resto del material se deposita
encima. Debido a la geometria del elemento se espera que los cortes
provoquen concentraciones de tensiones, acompafadas por unos cambios
de seccidon que reducen el momento de inercia y resistente de dicha seccién
rectangular. Una vez montada, la libreria se convierte en una estructura auto-

portante en la cual todos los elementos incrementan su resistencia y rigidez.

Figura 108: : Médulo lateral

4.6.1.2.1 Restricciones

Se considera que los extremos superior e inferior no tienen ningun
grado de libertad, ni de movimiento ni de rotacion (Fig. 109). El caso es

analogo al de una viga bi-empotrada.
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Figura 109: Diagrama de las cargas

4.6.1.2.2 Cargas
Se aplicé una carga de 300N repartida por la cara superior, equivalente

a 300N sobre el centro de gravedad (Fig. 110).

Figura 110: Aplicacion de las cargas y las restricciones
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4.6.1.2.3 Mallado

La geometria se mallé (Fig. 111) con un elemento tetraedro sélido. El
tamafo fue uniforme a lo largo de toda la geometria y no se realizaron

ajustes especificos.

Figura 111: Mallado del médulo

4.6.1.2.4 Materiales

El estudio se realizé con un material compuesto de PP, reforzado con
un 30% de CSF/SCP y un 6% de MAPP. Las propiedades mecanicas a

traccion y flexion se extrajeron de las tablas 57 y 58.
4.6.1.2.5 Procesado

Se realizé un estudio mecanico estatico.
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4.6.1.2.6 Postprocesado

4.6.1.2.6.1 Tensiones

En la figura 112 se observa que la tension maxima a la que se ve
sometida la pieza es de 7.5 MPa, muy por debajo de la tension de rotura del

material compuesto.

i
i
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Figura 112: Mapeado de tensiones

En la figura se observa que las zonas sometidas a las tensiones mas
altas coinciden con la zona central y los extremos empotrados. Este
resultado es coherente con el previsto por los diagramas de momentos
flectores i cortantes tedricos (Fig.109). Se considera que el material

propuesto puede someterse a estas cargas sin ningun problema.
4.6.1.2.6.2 Desplazamientos

El desplazamiento (Fig. 113) maximo obtenido es menor de 11mm,

correspondiente a un 0.6% respecto a su longitud.

Debido al aumento de la rigidez del elemento una vez montada la
estructura, las deformaciones esperadas son menores, ya que las cargas a

las que se sometera en conjunto tampoco seran mayores.
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Figura 113: Mapa de desplazamientos

4.6.1.3 Propuesta definitiva

Se genero el renderizado final a través de un fotomontaje para simular

como quedaria el resultado final del producto (Fig. 114 y 115).

Figura 114: Propuesta final montaje pared
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Figura 115: Propuesta final montaje vertical
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4.6.2 Papelera

Se presenta el disefio y desarrollo de una papelera con un importante
componente de valor afiadido. Las innovaciones, tal como se indicé al inicio
de este capitulo, pueden encontrarse en los aspectos tecnoldgicos y en
cualquier requerimiento relacionado con el disefio. En el presente caso, al
igual que en el anterior, el uso de un material reforzado con fibras naturales
agroforestales afade valor al producto. Independientemente de este hecho
se ha procedido igualmente a incrementar el valor de la papelera atendiendo

a aspectos emocionales relacionados con la forma.

En el presente caso se ha primado en el disefio de la papelera los
requerimientos de uso y estéticos, relacionados directamente con los

materiales empleados.

En primer lugar se marcaron las especificaciones de mercado en
donde se establecieron las diferentes gamas, segmentos y direccion de
objetivos. Se detectaron gamas bajas, medias, medias altas y altas. Los
segmentos de mercado senalaron una via particular de uso para casa o
pequefo despacho, otra linea profesional orientada a oficinas o centros con
un volumen de poblacion mas importante y una ultima destinada como
mobiliario publico. Dentro de cada una de ellas se establecian objetivos de

mercado amplios.

Se definieron igualmente los parametros técnicos. La forma debia
deducirse desde la perspectiva del usuario potencial y del entorno de uso. En
este caso un publico genérico y un uso en exterior urbano. Teniendo en
cuenta su ubicacion en medios urbanos, se establecidé que la forma debia de
asemejarse a un elemento escultérico, siendo un objeto con caracter propio
pero que cumpliera e invitara a realizar la funcién para la cual estaba

previsto.
4.6.2.1 Fase de conceptualizacion y diseno

El concepto de producto y las especificaciones de disefio quedaron

establecidos siguiendo el mismo proceso que el establecido para la libreria-
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estanteria. Dada la importancia del caracter estético del producto se
trabajaron algunos aspectos de forma diferente, sobre todo los relacionados
con la forma general y las emociones que podria producir. Por tanto,
previamente a la fase de desarrollo de ideas, se establecieron los
requerimientos técnicos, de uso, funcionales y ergondmicos. Cabe destacar
que se establecieron los percentiles de uso de modo que un nifio de seis

afos pudiera hacer uso de la papelera sin dificultad.

Respecto a los factores de usabilidad y estética se tuvo muy en cuenta
los estudios de Kurosu y Kashimura, donde se demuestra la importancia de
la estética en la usabilidad de los productos (Kurosu & Kashimura, 1995).
Este hecho queda validado con la repeticidon del estudio por parte de
Tractinsky donde no solo valida el primer estudio sino que sefala que la
ilusion de usabilidad ante un producto considerado estéticamente bien
resuelto es aun mayor. Por tanto los aspectos estéticos y de uso debian de ir
muy relacionados y bien resueltos (Tractinsky, 1997; Tractinsky et al., 2000;
Tractinsky & Zmiri, 2006).

En la percepcidon de la usabilidad hay un componente muy grande de
variables emocionales: parecen mas faciles de utilizar; se aceptan mejor;
perduran mas en el tiempo, favorecen el pensamiento creativo y la resolucion
de problemas; fomentan relaciones positivas con las personas y hacen que
se muestren mas tolerantes con los problemas que puedan haber. Renz
sefala igualmente la mejor predisposicion de las personas ante Ilo
considerado bello (Renz & Valero, 2007).

Por tanto, la papelera debia de tener un caracter escultérico,
estéticamente bien aceptada y un uso y funcién correctos, facilitando el uso a
los diferentes usuarios potenciales y al personal del mantenimiento. Las
formas debian facilitar la utilizacion del material escogido siguiendo el

proceso de roto-moldeo.

Se efectuaron dos técnicas creativas, en un primer momento una
técnica relacionada con la divisién del problema, en concreto un SCAMPER,

estableciendo qué se podias: “Sustituir’, “Combinar”, “Adaptar”, “Modificar”,
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“Para qué otras usos podia servir’, “Eliminar” y/o “Reorganizar” (Julian et al.,
2010). Posteriormente se realizé un “Metaplan”, en donde en grupo quedaron
reflejadas las ideas en tarjetas enganchadas en una pizarra. Del resultado de
ambas sesiones se establecié que la papelera debia de tener, aparte de lo
establecido en las fases anteriores, una analogia constructiva, recordando
por tanto un edificio. Igualmente debia de poseer dos entradas para facilitar

su uso, debiendo estar la parte superior protegida de la intemperie.

Una vez definidos todos los objetivos se pasdé a la fase de
conceptualizacion de ideas por medio de bocetos (Fig. 116).

Figura 116: Relacion de primeros bocetos conceptuales
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Después de la realizacion de los primeros esbozos, se pasdé a una
segunda fase de conceptualizacion de ideas. Se seleccion6 una de las

presentadas y se paso posteriormente a su desarrollo (Fig. 117 y 118).

Figura 118: Desarrollo detallado de la alternativa
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4.6.2.2 Ingenieria de producto

Una vez terminada la fase de conceptualizacion se inicidé la de

industrializacion. Se fijaron los siguientes requisitos:

e Proceso de fabricacion: Roto-moldeo

e Material de ensayo: Polipropileno con CSF/SCP.
4.6.2.2.1 Pre-procesado

Este apartado incluye todas las hipotesis de cargas y restricciones que
se han aplicado al modelo antes de iniciar el calculo por elementos finitos.
Asimismo incluye la eleccién del elemento para realizar el mallado y la

creacion de la malla.

Debido a las caracteristicas del proceso se definié una pared de 10mm
como hipotesis de partida. El disefio no presenta dificultades en cuanto al
desmoldeo, y por lo tanto solo se tendran que anadir radios de redondeo en
las aristas en la fase de industrializacion final. La fijacién al suelo se
soluciona con cuatro pernos de 8mm con arandelas de 20mm. Con todos
estos datos se procedié al modelado de un sdélido para el calculo mediante
elementos finitos. Este modelo es una simplificacion del disefo original, pero
suficientemente parecida para asegurar que los resultados sean creibles. Se

ensayaron dos hipoétesis de carga.
4.6.2.2.2 Restricciones

Se considera que la papelera estaba en posicién de trabajo, y por lo
tanto se limitaron todos los grados de libertad de su base. La hipotesis es

parecida a una columna empotrada por la base (Fig. 119).
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Figura 119: Modo simplificado de cargas

4.6.2.2.3 Cargas

Hipdtesis 1: Una persona se sienta sobre la papelera. Carga
equivalente 1000N. Coeficiente de mayoracion 2. Carga final 2000N. Las

solicitaciones esperadas seran a compresion (Fig.120).

Figura 120: Hipétesis: persona sentada sobre la papelera

Hipotesis 2: Una persona intenta arrancar la papelera. Carga
equivalente 500N, Coeficiente de mayoracion 2. Carga final 1000N. Las

solicitaciones esperadas seran a compresion y flexion en algunos puntos.
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4.6.2.2.4 Mallado

La geometria se mallé con un elemento tetraedro sélido. El tamario fue
uniforme a lo largo de toda la geometria y no se realizaron ajustes

especificos.
4.6.2.2.5 Materiales

El estudio se realizé con un material compuesto de PP, reforzado con
un 20% de CSF/SCP y un 6% de MAPP. Las propiedades mecanicas a

traccion y flexion se extrajeron de las tablas 56 y 57.
4.6.2.2.6 Procesado

Se realizaron dos estudios mecanicos, estaticos.
4.6.2.2.7 Postprocesado
4.6.2.2.7.1 Tensiones

En la figura 121 se observa que la tensibn maxima a la que se ve
sometida la pieza, con la 12 hipotesis de carga es de 0.4 MPa, muy por

debajo de la tension de rotura del material compuesto.
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Figura 121: Hipotesis 1, mapa de tensiones
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En la figura se observa que las zonas sometidas a las tensiones mas
altas coinciden con la zona superior. Se considera que el material propuesto

puede someterse a estas cargas sin ningun problema.

La segunda hipdtesis genera tensiones en la pieza, con un maximo de
23MPa, un 36% por debajo de los limites de rotura a traccién del material

ensayado.
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Figura 122: Hipotesis 2, mapa de tensiones

Como se observa en la figura 122, estas cargas se concentren en los

puntos de anclaje de la pieza en el suelo.
4.6.2.2.7.2 Desplazamientos

Para la primera hipotesis el desplazamiento maximo obtenido es de
1.2mm. (Fig.123).
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Figura 123: Mapa de deformacion para la hipétesis 1

Las deformaciones de reparten acumulativamente con la altura de la
pieza. Este resultado es congruente con la representacion teorica de una

columna empotrada en la base.

Para la segunda hipotesis, la maxima deformacion es de 1.3mm (Fig.
124).
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Figura 124: Mapa de deformacion para la hipoétesis 2
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El modo de deformacién es similar al de una viga empotrada cargada
en el extremo (Fig. 125).

Pl

0a

Ny Y
> (L]

LI

Figura 125: Modelo simplificado de la hipétesis de carga

El material propuesto se considera adecuado, desde un punto de vista
mecanico para el uso propuesto.

4.6.2.3 Propuesta definitiva

Se generd el renderizado exterior para simular como quedaria el
resultado final del producto (Fig. 126).

Figura 126: Propuesta definitiva
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4.6.3 Recipiente multiusos

Se presenta el disefio y desarrollo de un recipiente multiusos con las

funciones anadidas de asiento y alzador.
4.6.3.1 Fase de conceptualizacion y diseno

Dentro de las caracteristicas principales que debe poseer se

encuentra la propiedad de soportar el peso de una persona adulta de pie.

Respecto a los diferentes usos que puede darsele, ya sea como recipiente
para contener diferentes objetos (ropa, juguetes, alimentos, etc.), como
alzador para llegar a lugares de dificil acceso debido a la importancia en
altura, o como asiento eventual, su uso sera sencillo, facilitando los aspectos

ergonomicos del mismo.

Dispone de dos asas, especialmente pensadas en primer lugar para
su utilizacion como recipiente y en segundo caso como ayuda al
desplazamiento en cualquiera de las diferentes situaciones de utilizacién
(Fig. 127). En posicion de asiento o alzador los puntos de apoyo de
encuentran en las esquinas, de manera que puede adaptarse mejor a las

posibles irregularidades del terreno.

Figura 127: Propuesta de disefo

El concepto de producto en este objeto, tiene poco en cuenta los
componentes emocionales formales debido a que en este producto el
aspecto estructural es importantisimo, por lo tanto han sido los aspectos
técnicos estructurales del material, los esfuerzos que debia soportar y la

fabricacion, los elementos principales de interés.
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Posteriormente podria tratarse el estudio del color en todo el producto
o partes de éste para introducir elementos mas seductores en el futuro
comprador, pero no han sido tratados. Los requisitos funcionales, de uso y
ergondmicos han sido junto con los estructurales, los requerimientos de

disefio presentados.
4.6.3.2 Ingenieria de producto

Una vez terminada la fase de conceptualizacién se inicio la de

industrializacion. Se fijaron los siguientes requisitos:

e Proceso de fabricacion: Moldeo por inyeccion, posibilidad de
fabricacion de una serie de prototipos mediante termo-conformado.

e Material de ensayo: Polipropileno con CSF/SCP.
4.6.3.2.1 Pre-procesado

Este apartado incluye todas las hipotesis de cargas y restricciones que
se han aplicado al modelo antes de iniciar el calculo por elementos finitos.
Asimismo incluye la eleccién del elemento para realizar el mallado y la

creacion de la malla.

Debido a las caracteristicas del proceso se definié una pared de 5mm como
hipétesis de partida, con la intencion de ensayar reducciones o aumentos del
espesor dependiendo de los resultados de los analisis. El disefio no presenta
dificultades en cuanto al desmoldeo, y por lo tanto solo se tendran que afadir
radios de redondeo en las aristas en la fase de industrializacion final. No se
contempla la adicién de nervios para rigidizar el producto. De esta forma

seria posible la fabricacion de una serie piloto mediante termoconformado.
4.6.3.2.2 Restricciones

Se considera que en condiciones de trabajo extremas el cubo esta
situado en posicién de trabajo, con una persona adulta de pie sobre su
superficie superior. El cubo actuaria como elevador para acceso a librerias, o

limpieza de puntos elevados.
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4.6.3.2.3 Cargas

Una persona se sienta sobre el cubo. Carga equivalente 1000N,
Coeficiente de mayoracion1.5. Carga final 1500N (Fig. 128).

Figura 128: Aplicacion de cargas. 1500N

Para evitar sobre-restringir el modelo las cargas se han aplicado en las
superficies de apoyo contra el suelo (equivalentes a las resultantes), y las
restricciones de movimiento sobre la cara superior. De este modo se permite
que las caras exteriores aumentes su angulo, al generarse modos de

deformacion por aplastamiento.
4.6.3.2.4 Mallado

La geometria se mallé con un elemento tetraedro sélido. El tamario fue
uniforme a lo largo de toda la geometria y no se realizaron ajustes

especificos (Fig 129).

Figura 129: mallado del modelo
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El mallado resultante, resultado de una disminucion del tamafio de los
elementos, debido al espesor de las paredes, es muy uniforme, con poca

deformacion.
4.6.3.2.5 Materiales

El estudio se realizé con un material compuesto de PP, reforzado con
un 30 o un 40% de CSF/SCP y un 6% de MAPP. Las propiedades mecanicas

a traccion y flexion se extrajeron de las tablas 57 y 58.
4.6.3.2.6 Procesado

Se realizaron una serie de estudios mecanicos, estaticos. El analisis se
estructuré como un estudio de casos, variando algunos parametros, como el
material, o el espesor de la pieza. De este modo se realizaron una serie de
ensayos de optimizacién, hasta llegar a un resultado aceptable, tanto desde
un punto de vista de ingenieria como de disefo. A continuacion se presentan

los casos mas destacables.
4.6.3.2.7 Post-procesado caso 1

El primer test se realizé con una pared de espesor 5mm y un material

reforzado con un 30% de fibras.
4.6.3.2.7.1 Tensiones

En la figura 130 se observa que la tension maxima a la que se ve
sometida la pieza, con la 12 hipotesis de carga es mayor que el limite elastico
del material, de forma que sometido a estas condiciones de trabajo la pieza

colapsaria.
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Figura 130: Esquema de tensiones 12 hipoétesis

En la figura 131, se observa que las tensiones se concentran en la zona

de las asas, coincidiendo con la minima seccién del producto.
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Figura 131: Esquema de tensiones en el asa

La concentracion de tensiones en este punto sefala la posible creacién

de un punto de rotura.
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4.6.3.2.7.2 Desplazamientos

El maximo desplazamiento se localiza en la pared exterior mayor de la

pieza, siendo de 20mm (Fig. 132).
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Figura 132: mapa de deformaciones

Las deformaciones de reparten acumulativamente con la altura de la

pieza, centrandose en los puntos médios de las paredes.
4.6.3.2.8 Post-procesado caso 2

En este caso se mantuvo el espesor de la pieza y se usé un material

reforzado con un 40% de fibras.
4.6.3.2.8.1 Tensiones

En la figura se observa que la tensiébn maxima a la que se ve sometida
la pieza, con la 22 hipdtesis de carga sigue siendo mayor que el limite
elastico del material, de forma que sometido a estas condiciones de trabajo la

pieza seguiria colapsando (Fig. 133).
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Figura 133: Mapa de tensiones 22 hipoétesis

Las tensiones se siguen concentrando en la zona de menor seccion.

4.6.3.2.8.2 Desplazamientos

El maximo desplazamiento se localiza en la pared exterior mayor de la
pieza, siendo de 17mm, menor que el anterior debido al incremento del
modulo de Young (Fig. 134).
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Figura 134: Esquema de desplazamientos 22 hipoétesis
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4.6.3.2.9 Post-procesado caso 3

No se considerd incrementar el porcentaje de fibras de refuerzo para
evitar problemas de procesado y de fabricacién. La estrategia fue aumentar
la seccién de la pieza de 5 a 6 mm. Se us6 un material reforzado con un 40%

de fibras.
4.6.3.2.9.1 Tensiones

En este caso la pieza no colapsa, ya que los esfuerzos a los que se ve
sometida son menores que el tensién de rotura. El coeficiente de seguridad

es aproximadamente 1.3.
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Figura 135: Esquema de cargas 3? hipétesis

Se sigue observando una concentracién de tensiones en la zona del
asa (Fig. 135).

4.6.3.2.9.2 Desplazamientos

El maximo desplazamiento se localiza en la pared exterior mayor de la
pieza, siendo de 11mm, menor que los anteriores debido al incremento de la

rigidez del conjunto (Fig. 136).
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Figura 136: Esquema de desplazamientos 32 hipotesis
De nuevo las deformaciones se localizan en los puntos medios de las

paredes.
4.6.3.2.10Post-procesado caso 4

En este caso se mantuvo el espesor de la pieza en 6mm i se evalud

un material reforzado con un 30% de fibras.

4.6.3.2.10.1 Tensiones

La pieza sigue siendo capaz de soportar las solicitaciones. El

coeficiente de seguridad pasa de 1.3 a 1.2. (Fig. 137)
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Figura 137: Esquema de tensiones 4? hipétesis

4.6.3.2.10.2 Desplazamientos

El maximo desplazamiento se localiza en la pared exterior mayor de la
pieza, siendo de 13mm, mayor que el caso anterior debido a la disminucion

del valor del médulo de Young.
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Figura 138: Esquema de desplazamientos 42 hipotesis

De nuevo las deformaciones se localizan en los puntos medios de las

paredes (Fig. 138).
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Post-procesado caso 5

Finalmente las propuestas con un espesor de pared de 6mm parecen
las mas adecuadas para fabricar el producto final, en ambos casos, aun
mayorando las cargas, se obtienen coeficientes de seguridad superiores a la
unidad. El material con un porcentaje del 30% es menos rigido, y a priori
parece mas adecuado para superar cargas alternativas o efectos de fatiga.
Se realizd un ultimo analisis, sometiendo el producto a cargas no mayoradas
para conocer mejor el comportamiento del producto. Se ensayé a una carga
maxima de 1000N.

4.6.3.2.10.3 Tensiones

La pieza seria capaz de soportar sin problemas una carga de 1000N. El
coeficiente de seguridad resultante seria de 1.7, manteniéndose como punto

critico la parte superior de las asas (Fig. 139).
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Figura 139: Mapa de tensiones

4.6.3.2.10.4 Desplazamientos

Las deformaciones reales serian menores de 9mm, asegurando que

lalas deformaciones del producto no comprometen su uso (Fig. 140).
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Figura 140: mapa de desplazamientos

4.6.3.3 Propuesta definitiva

Se genero6 el renderizado con el aspecto definitivo (Fig. 141).

Figura 141: Propuesta definitiva
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5 CONCLUSIONES

La pasta semiquimica de biomasa de maiz (CSF/SCP) constituye un
refuerzo competitivo, tanto desde un punto de vista técnico como econémico,

para ser utilizado en la fabricacién de materiales compuestos por inyeccion.

La biomasa de maiz no es una fuente de fibras de refuerzo
extensamente estudiada en lo que se refiere a su aplicacion como refuerzo

de materiales compuestos.

Los materiales compuestos de PP reforzado con CSF/SCP desarrollan
propiedades competitivas siempre que presenten una buena interfase fibra-

matriz.

En el caso de que no se utilice agente de acoplamiento, unicamente el

modulo de Young y el modulo a flexion alcanzan valores significativos.

En los materiales compuestos de polipropileno con un 50 % de refuerzo
de CSF/SCP la resistencia a traccion respecto de la matriz se incremente en

mas de un 250%.

La resistencia a flexién de los materiales compuestos con un 50 % de
refuerzo de pasta mecanica se incrementa mas de un 90 % con respecto a la

de la matriz de polipropileno.

El médulo de Young de estos materiales compuestos al 50% de pasta
mecanica se multiplicé por 3.8 y el médulo elastico a flexion por 3.5 con

respecto a la de la matriz de polipropileno.

Por su parte, la energia absorbida al impacto disminuyé hasta los 13
kJ/m2 para los composites al 50% de refuerzo, con una evolucion tipica, en

cuanto a la cantidad de fibra, de los materiales compuestos.

Con el aumento de rigidez, la deformacién de los materiales
compuestos también disminuyd considerablemente. Esta reduccién no fue

tan marcada para los materiales compuestos compatibilizados.
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La metodologia de Bowyer-Bader como método analitico para resolver
la ecuacion de Kelly-Tyson, aplicada a las propiedades mecanicas de los
composites de polipropileno, permite la determinacién del factor de
orientacion del refuerzo y de la tensidén interfacial en los materiales

compuestos.

El factor de orientacién de los materiales compuestos se sitia en el
entorno de 0.3, mientras que la tension interfacial lo hace en el entorno de 14

MPa, para los materiales compuestos compatibilizados y optimizados.

La resolucion de la ecuacion de Kelly-Tyson, aplicando los datos de la
metodologia de Bowyer-Bader permite obtener la resistencia intrinseca a
traccion de las fibras semiquimicas de biomasa de maiz, que resultd ser de
567 MPa.

El mddulo intrinseco de las fibras de pasta mecanica fue determinado
mediante el modelo de Hirsch, aplicado a los materiales compuestos con y

sin agente compatibilizante, que resulté ser de 20.5 GPa.

Los factores propuestos FTSF,FTMF, FFSF y FFMF, muestran su valor
como indicadores de la aportacion neta de las fibras a las propiedades de los

materiales compuestos.

La resistencia intrinseca a flexion de las fibras de pasta mecanica se
dedujo de la relaciéon entre el factor de resistencia a flexiéon de las fibras
(FFSF) y el factor de resistencia a traccion de las fibras (FTSF) y resultd ser

aproximadamente de 839,15 MPa.

Los materiales compuestos de PP reforzado con CSF/SCP responden
con bastante exactitud a la regla de las mezclas, al modelo de Hirsch, Tsai-

Pagano y Cox-Krenschel.

El factor de orientacion de las fibras para la regla de las mezclas
aplicada al modulo es radicalmente distinto al factor de orientacidén de las

fibras para la regla de las mezclas aplicada a la resistencia (n, # yx2).
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Los productos industriales disefiados y desarrollados muestran las

posibilidades industriales de este tipo de comuestos
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