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SINOPSIS 

c 

En esta  tesis se modificaron  las  interacciones  interfaciales entre la  fibra de henequén y el 

polietileno  de alta densidad para  mejorar  las  propiedades  mecánicas de este material polimérico. 

Esta  modificación se realizó  con  un tratamiento inicial a la fibra  de henequén consistente en un 

lavado  con  una solución acuosa de hidróxido  de sodio, con  el  propósito de eliminar lignina y 

hemicelulosas que funcionan como adhesives aglutinantes de las microfibras de celulosa que 

componen a la fibra entera. 

Posteriormente se sometió a la  fibra a dos tratamientos:  uno  fisico,  una  pre-impregnación  de 

la fibra  con  una solución de  I-IDPE-xileno  para que el  polímero  penetrara  en las microcavidades de 

la fibra y resultase  una  mejor  interacción  mecánica entre la fibra y la  matriz; y uno químico 

utilizando un agente de acoplamiento  de  tipo silano. Este  compuesto posee una estructura química 

que le permite  interactuar  con  la  fibra y la matriz  al  mismo  tiempo,  resultando en una mejor 

adherencia.  En este último  caso,  el  tratamiento se le aplicó a la  fibra tanto en forma natural como 

a la  tratada  con  la solución acuosa de hidróxido de sodio. La  verificación  del efecto de los 

tratamientos realizados en  la fibra sobre las propiedades del  material compuesto se efectuó  mediante 

dos tipos de prueba: uno micromecánico y otro mecánico.  En  el  método  micromecánico se aplicaron 

dos  técnicas:  la  del desprendimiento por  tensión  (pull-out) y la de fragmentación  de  una sola fibra. 

De los resultados de ambas se obtuvo un indicador de las  propiedades  de adherencia entre la  fibra 

de  henequén y el PEAD. Por  el  método  mecánico se obtuvieron propiedades mecánicas efectivas del 

material compuesto. 

De  las  micrografías de las fibras tratadas con la solución  acuosa de  NaOH se observó que los 

cambios morfológicos de la  fibra,  resultan en un incremento en la adherencia entre la fibra y la 



matriz. Sin embargo, dicha adherencia se mejora  por la pre-impregnación de  la fibra con  la matriz 

de PEAD antes de fabricar el material compuesto. El  tratamiento con el agente de acoplamiento 

incrementó mas aún el  nivel  de  adherencia entre la  fibra y la matriz pero  no a un  nivel  mucho  mayor 

que el obtenido por  la  pre-impregnación.  Esto puede atribuirse al  hecho de  que el tratamiento con 

el  hidróxido de sodio no elimina totalmente  las  ligninas y hemicelulosas presentes en la fibra y por 

lo tanto  la exposición de la  celulosa  al silano es limitada.  El  agente de acoplamiento fue aplicado a 

la  fibra  utilizando dos métodos utilizados  por otros investigadores en trabajos similares con fibras 

de  madera. El primero  consistió en tratar  al silano en un medio de tetracloruro de carbono y segundo 

por  medio acuoso en  presencia de un alcohol, efectuándose en ambos casos una  hidrólisis. No se 

notó  una diferencia entre los niveles de adherencia entre ambos métodos, pero los resultados de 

estudios de espectroscopía por  medio de FTIR, indican  que el grupo silano sí permaneció en la 

superficie de la fibra. El  segundo  método de aplicación del  silano  por  medio  acuoso es mucho mas 

conveniente y fácil  puesto  que se realiza a temperatura  ambiente, y los solventes utilizados son 

menos tóxicos que el tetracloruro de carbono. 

De mezclas realizadas entre el  polietileno de alta densidad y el agente de acoplamiento de 

tipo silano, se realizaron estudios de espectroscopía de  infrarrojo con transformada de Fourier. 

Dichas  mezclas  fueron disueltas en xileno, que es un solvente tanto del PEAD y del silano. 

Cualquier  cantidad de polietileno que pudo  reaccionar  con  el  silano  no fue disuelto y este se precipitó 

al  evaporar  el solvente. Los espectros  de  infrarrojo  confirman que posiblemente existe una 

iateracción química entre el silano y el polietileno  pues se notó  una pequeña banda que corresponde 

a enlaces  de  tipo Si-O-C, característico  del organosilano. Esto es una evidencia de que sí es posible 

una reacción entre la matriz poliolefínica y el agente de acoplamiento  tipo silano. Adicionalmente, 

de experimentos de desprendimiento de una fibra a tensión (pull-out), se hizo notorio que la 
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presencia  del  peróxido  promovió  la  reacción entre el  grupo  vinil  del  agente de acoplamiento con los 

grupos etilo del polietileno. Por  la  diferencia en la  forma de la curva de esfuerzo-deformación de 

estos experimentos, es evidente que las propiedades mecánicas de la matriz cambian y esto es 

posiblemente atribuible a entrecruzamiento de la misma en la  zona  interfacial y en consecuencia, se 

incrementó  la resistencia interfacial  al cortante entre el silano y la  matriz. 

También en los materiales compuestos de fibra corta de henequén-PEAD se observó  un  nivel 

de  adherencia  mayor cuando se utilizó  el  agente de acoplamiento  organosilano. Debe notarse que 

el  incremento  en las propiedades  mecánicas a la  tensión del material  no  fueron  proporcionales a los 

incrementos  en  el  nivel de adherencia observados en las pruebas  micromecánicas. Esto se puede 

atribuir  al  hecho de que cuando se utiliza  una fibra corta en  un  material compuesto existen 

concentraciones de esfuerzos que  disminuyen  la  capacidad  de  refuerzo de la  fibra.  Dicha 

disminución ocurre por  desprendimientos  interfaciales en los extremos de  la fibra y en consecuencia 

una disminución de la  superficie de transferencia de cargas  entre fibra y matriz. 
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CAPITULO 1 

INTRODUCCION 

Y 

1.1 ANTECEDENTES 

Los materiales compuestos presentan características únicas y pueden ser utilizados 

eficientemente en aplicaciones estructurales. Las propiedades presentadas por los materiales 

compuestos  son determinadas por los materiales constituyentes; es decir, la  fibra y la matriz, 

y, en  muchos casos por .la interfase fibra-matriz. La palabra “interfase” será usada como un 

término general para categorizar la región polimérica que  rodea a la fibra.  Actualmente es 

más aceptado el concepto de  que las propiedades de la interfase no son similares a las de la 

matriz pohérica, ni a las de la  fibra.  La interfase consiste de material polimérico  formado 

por la interacción  química del tratamiento superficial o recubrimiento sobre la  fibra y el de la 

matriz adyacente a ésta durante el proceso de fabricación del compuesto’. 

Las cargas inorgánicas tales como fibra de vidrio, mica, etc. han  sido usadas 

extensivamente en materiales compuestos de matriz termoplástica para mejorar la rigidez y 

la resistencia. Pero hasta la presente fecha, el uso de materiales celulósicos para el 

reforzamiento/cargado de poheros  termoplásticos ha sido limitado. En años recientes, 

como se ha reportado en la literatura, ha nacido un gran interés en la utilización de estas  fibras 

naturales*“. Comparadas con l a s  cargas inorgánicas, las fibras cortas naturales usadas en el 

reforzamiento de termoplásticos oliecen considerables ventajas tales como: (a) menor 

costo  por unidad de volumen; (b) flexibilidad durante ‘el procesamiento; (c) no produce 

desgaste del equipo de procesamiento; (d) no daiian la salud; (e )  es posible la modificación 

de las propiedades superficiales; y, (0 uso de fbentes renovables y abundantes. 

1 



Por  otro lado, las  principales desventajas en el uso de fibras naturales en 

termoplásticos son: (1) es dificil  realizar la mezcla entre el polímero y la  fibra en comparación 

con las cargas minerales y (2) existen problemas en la obtención de una compatibilización 

satisfactoria entre las  fibras hidrofXcas y los polimeros generalmente hidrofóbicos’. El 

problema de compatibilidad de fibras celulósicas con termoplásticos podría solucionarse por 

un tratamiento adecuado del refuerzo (fibra) con agentes  promotores  de adhesión. Los 

agentes  de acoplamiento tales como los silanos* y los titanates' han sido usados para mejorar 

la eficiencia en  el reforzamiento con fibras de celulosa. 

La adhesión entre fibra y matriz y su efecto en las propiedades del material compuesto 

ha sido motivo de estudios continuos a partir del nacimiento de los materiales compuestos en 

los años 60. Inicialmente  una adhesión “aceptable” entre la fibra y la matriz fie un criterio 

“necesario” para producir un compuesto con propiedades mecánicas “aceptables”. La 

selección de materiales compuestos comerciales fue limitada y el nivel de adhesión fibra- 

matriz fue considerado como un factor secundario. En efecto, muchos de los primeros 

intentos micromecánicos para describir el comportamiento de los materiales compuestos 

dependieron de las propiedades de los materiales usados y de la suposición de que ocurría 

una fberte adhesión entre la fibra y la matriz . Sin embargo, conforme se h e  expandiendo el 

uso de materiales compuestos. la aparición de nuevas matrices poliméricas y nuevas fibras 

como  agentes reforzantes, unidas al deseo de crear materiales compuestos hechos de metal 

y matrices cerámicas, condujo a la necesidad de una investigación fimdamental de los 

mecanismos de adhesión entre fibra y matriz y su efecto en las propiedades del material 

resultante. 

Puesto que la compatibilización de una fibra de carácter hidrofilico con un  polimero 



de  carácter hidrofóbico, hace  necesario el revisar los conceptos de compatibilización de  dos 

materiales. Desde el punto de vista termodinániico, las mezclas de p o h e r o s  pueden 

clasificarse siguiendo el criterio de energía libre (AG)": (1) mezclas  miscibles (AG < O) que 

involucran solubilidad térmica y  se caracterizan por la presencia de una fase y una sola 

temperatura  de transición vítrea; (2) mezclas inmiscibles (AG > O) que presentan dos ó más 

fases separadas, exhibiendo  las temperaturas  de transición vítrea y/o de fbsión de  cada uno 

de los componentes de la mezcla  y (3) aunque termodinámicamente no sea  correcto, se acepta 

otra  categoría mas, la de las mezclas parcialmente miscibles (AG < O al menos en una fase)". 

Las mezclas  inmiscibles también se dividen en: (1) mezclas compatibles, en  donde se 

presenta una fase h e n t e  dispersa, normalmente son homogéneas a  nivel macroscópico y 

comercialmente atractivas; (2) mezclas incompatibles, en donde hay una marcada separación 

de fases y con propiedades muy pobres; y (3) mezclas compatibihdas, se conocen también 

como aleaciones, resultando de l a s  mezclas incompatibles que mediante otro compuesto o 

técnica de procesado se obtiene una morfología estable, la cual puede ser aplicada 

comercialmente. Estas mezclas deberán presentar al  menos dos características: (1) una 

interacción entre las  fases que asegure la transferencia de  esherzos  de la matriz a la  fase 

dispersa y (2) una morfología que realce las propiedades útiles de  los componentes en  el. 

producto final. Para que esto suceda, el cornpatibilizante deberá en primer lugar, reducir la 

energía interfacial, ayudar a que la dispersión sea más fina durante el mezclado, evitar la 

separación de fase durante el procesado de la mezcla, y mejorar la adhesión interfacial. 

Algunos de los métodos más empleados para compatibilizar los materiales poliméricos 

serían los siguientes: 

Adición de  copolímeros  de bloque e injertoi2. Un copolimero de bloque ó injerto adecuado 



deberá poseer un segmento miscible con uno de los componentes de la  mezcla y otro 

segmento miscible con  otro componente. Los segmentos del copolímero no deben de ser 

necesariamente idénticos a los componentes base de las  mezclas. Se  espera  que exista una 

cantidad significativa del copolímero en la interfase, reduciendo la tensión interfacial y el 

tamaño de la fase dispersa. 

Adición  de  agentes  acoplantes  de  bajopeso m~lecular'~.  La adición de compuestos reactivos 

de bajo peso molecular con diferentes grupos hcionales terminales  pueden servir para 

compatibilizar mezclas através  de formación de copolímeros. 

Interacciones especgcas  sin enlace  quimico'J. Interacciones como  ión-dipolo, dipolo- 

dipolo,  donador-aceptor,  puentes de hidrógeno, entre  otras, son útiles  para mejorar la 

compatibilidad en l a s  mezclas de poheros.  

* 

Comparibilizacidn r e a ~ t i v a ' ~ .  Copolimeros de bloque o al azar que  posean  grupos 

funcionales en la cadena principal o en los extremos  son  buenos  candicatos para la 

compatibilización reactiva. Estos copoheros pueden formarse in situ mediante enlaces 

covalentes ó iónicos durante  el mezclado de polímeros funcionalizados. 

La Tabla l .  1 muestra algunas reacciones químicas que pueden llevarse a cabo durante 

la compatibilización. 

Aunque la literatura está llena de modelos del fenómeno de adhesión, ninguno es 

efectivo para predecir el tipo de tratamiento superficial de la fibra natural  requerido para una 

determinadacombinaciónfibra-matrizypoderobtenerunaadhesiónfibra-matrizdeseadapara 

optimizar las  propiedades mecánicas requeridas en el compuesto. La causa de esta carencia 

de  desarrollo teórico recne en la sobresimpl%cación de la composición y naturaleza de la 

interfase fibra-matriz. La atención ha sido enfocada a mecanismos sencillos, los cuales se 
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Tabla 1. Algunos tipos  de  reacciones que suceden  durante la compatibilización de polimeros 

T i p  de reaccion ~ 
Grupo coreactivo 

mina 

Grupo reactivo 

kcido mboxilico midacion 

h i n a  midacion MAn 

lsterificacion Acido carboxilico y 
u4n 

3idroxil 

Carbodiimida kid0  carboxilico 2ormación de  Urea 

Hidróxil lsocianato 

Arnina 

:ormacion  de 
Jrrtano 

Substirucion Hidroxil/haluro 

Ester Amina hino l i s i s  

Transterificacion Ester Hidroxil  fenol 

A m i d a  Ester ~ Intercambio arnida- 
kter 

Anillo epjxico Epjxico 

Acido Piridindamina Enlace ihiw 

lonomero 16nomero 
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supusieron que  eran  los únicos responsables de la adhesión fibra-matriz. Por ejemplo, se ha 

prestado mucha atención al aspecto químico de la superficie de adhesión y se han descuidado 

otros relacionados a cambios que ocurren en las regiones adyacentes  en la  interfase fibra- 

matriz. Ha habido intentos para  explicar la adhesión mediante fberzas químicas, interacciones 

electrostáticas, consideraciones energéticas superficiales, etc;. los cuales  han  sido 

infructuosos. Una revisión de los modelos propuestos, comparados con el aumento de 

evidencia experimental, muestra que una región diferente en estructura y composición cercana 

a la interfase fibra-matriz ha conducido a una re-examinación del papel que juegan los 

. 

aspectos superficiales e interfaciales de adhesión. Elconcepto  de una intedase bidimensional 

entre fibra y matriz ha conducido a la evolución conceptual de una región tridimensional’6. 

Dicha interfase es representada’en forma esquemática en la Figura l. 1, ilustrando algunos de 

los parámetros que posiblemente afecten sus propiedades. Algunos investigadores9. ” han 

trabajado sobre materiales compuestos formados por matrices poliméricas de polietileno de 

baja densidad (PEBD), polietileno  lineal de baja  densidad (PELBD) y polietileno de alta 

densidad (PEAD) ; como agentes de rekerzo se usaron  fibras duras de madera, aserrín y sisal, 

y como agentes de acoplamiento, compuestos de silano. Raj, Kokta, Groleau y Daneauls’ 

reportaron un incremento significativo en la resistencia a la tensión, módulo elástico y la 

elongación a la ruptura usando  como agente de acoplamiento el Tri (Etoxi 2-Metoxi) vinil 

silano (silano A- 172, Union Carbide).  También reportaron un incremento en l a s  propiedades 

mecánicas de poliestireno reforzado con fibras de madera dura injertada con estireno. La 

naturaleza polar de los reherzos celulósicos  facilita la modificación química de la superficie 

del refberzo. 



Factores que afectan: 
Morfologla de la  matriz Medio ambiente 
Impurezas TCrmico, mechico 
Mictocavidades y qufmico 
QuImica de  la  superficie de la fibra 
morfologia de la  fibra 

Figura 1. l .  Interfase entre la fibra y la  matriz  polimérica 

1.2 Matrices polimkricas 

Los plásticos ofiecen ventajas sobre otros materiales, pues proporcionan una buena 

combinacihde propiedades y permiten aplicaciones que no son posibles con  otros materiales; 

además que sus costos  son relativamente bajos; proporcionan un mejor  rendimiento en 

algunas  aplicaciones críticas, tales como medios  ambientes corrosivos, etc.; son ligeros y 

tienen  una  mayor  relación  resistencia a peso; dan una  mejor  apariencia durante mhs tiempo; 

y requieren  menos  mantenimiento. 

1.3 .- Refuerzo 

Los refuerzos son pequefias  inclusiones usadas para modificar caracteristicas 
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estructurales de un  material. Estos se combinan permanentemente con  el m a t e d  aglutinante 

en una escala macroscópica para dar lugar a los materiales compuestos18, y pueden dar al 

material compuesto mejoras en  sus propiedades eléctricas, incrementan la resistencia a la 

tensión, flexión, torsión, a la ruptura, al impacto, etc . Los reherzos más comunes son las 

fibras, las cuales pueden ser: sintéticas como la fibra de vidrio, el rayón, el poliester, etc.; 

minerales como  el asbesto, las  fibras de carbón, el boro,  etc;. y naturales tales como las fibras 

del henequén, el ixtle, el sisal, etc. 

El objetivo del presente trabajo es  crear  una interfase entre el polietileno  de alta 

densidad y la  fibra de henequén utilizando dos procedimientos: Primero se modificará la 

morfología superficial de la fibra y se intentará lograr una mejor impregnación superficial por 

medio de una solución del p o h e r o  usado como matriz; como segundo 'mecanismo, se 

utilizará un agente de acoplamiento de tipo silano. Dicha mejora en el  nivel de adherencia se 

verificará por medio  de procedimientos de micromecánica y los resultados se relacionarán con 

las propiedades efectivas del material compuesto resultante. 
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CAPITULO 2 

MATERIALES Y METODOS  EXPERIMENTALES 

2.1  INTRODUCCION 

El programa experimental de  este estudio está enfocado al estudio del efecto de la 

modificacion del nivel de adherencia entre una matriz polimérica termoplástica y una  fibra natural en 

las propiedades del  material compuesto. Una modificación de la morfología superficial de la fibra se 

combinará con  un procedimiento para mejorar la impregnación de la fibra con la matriz y con el uso 

de un agente  de acoplamiento. .La respuesta mecánica de la interfase fibra-matriz  se evaluará 

utilizando la prueba de fragmentación de una fibra y la de desprendimiento por tensión. Las 

propiedades mecánicas del material compuesto elaborado con fibras cortas de henequén y una matriz . 

termoplástica serán medidas por tensión. 

2.2  MATERIALES 

2.2.1  Polietileno  de Alta Densidad (PEAD) 
x 

El material termoplástico usado hé polietileno de alta densidad (PEAD), (Quantum Chemical 

Corp.). El PEAD es un termoplástico no polar con una densidad de 0.940 - 0.970 g / d ;  es un 

material de muy alta  cristalinidad (85 - 95%) y UM temperatura de fusión de 135°C. De las tres 

propiedades mencionadas anteriormente, la cristalinidad es hdamental y las restantes son 

consecuencia de ella. A su vez, la alta cristalinidad de este tipo de polietileno se debe a que sus 

cadenas tienen muy pocas ramificaciones, por lo que pueden acomodarse facilmente  en la red 

cristaluta, a lo cual contribuye también la flexibilidad de l a s  cadenas''. 

Cabe hacer mención que  entre los principales motivos  por los cuales se seleccionó al PEAD 
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es  que  es un  material abundante y de un costo relativamente bajo.  Asimismo, l a s  propiedades 

mecánicas que  oftece  este polimero comparado con  otros como el polietileno de baja densidad, lo 
- 

hacen  un material conveniente para a ser utilizado como matriz en un compuesto que  tenga 

aplicaciones estructurales2'. En la Tabla I se dan l a s  propiedades mecánicas del polietileno de alta 

densidad2'. 

Tabla I. Propiedades mecánicas del polietileno de alta densidad 

Módulo Elástico (GPa) Resistencia a la Tensión ("a) 

0.66 24.3 

2.2.2 L a  fibra de henequen (agave fourcroydes) 

La fibra empleada como refuerzo h e  fibra de henequén del Estado de Yucatán. En este caso, 

se utilizó ésta porque es un recurso abundante en la región y que presenta buenas  propiedades fkicas 

y mecánicas'2 para ser utilizado como reherzo.  Es importante mencionar que aun cuando la 

disponibilidad de  esta fibra se ha visto reducida en años recientes, existen grandes esfuerzos para 

reactivar su cultivo y alcanzar niveles de producción similares a los que se tenían entonces. La 

composición de la fibra se presenta en la Tabla IIZ3 . Los  tres componentes principales de la fibra de 

henequén son: 

Celulosa. La celulosa es un  polisacárido cuya fórmula condensada es (C,H,,O,), en donde n es el 

grado de polimerización, que normalmente se encuentra entre 700 y 1 100024*25. Esto resulta en un 

peso molecular elevado que oscila entre 1 y 2 millones, en estado nativo, y cuyo valor  disminuye al 

ser extraída, dependiendo de la manera en que es aislada y purificada.  La celulosa (Figura 2.1) está 

constituida por cadenas lineales de moléculas de un monosacárido (glucosa) unidas entre sí por 

enlaces beta 1-4 glucosídicos. Esto quiere decir que si se hidroliza por completo la molécula de 
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celulosa, se obtienen moléculas de glucosa; en la  hidrólisis parcial el producto se denominará 

hidrocelulosa (celobiosa ó celotriosa). Como puede obs&arse, cada unidad  monomérica posee tres 

grupos hidroxilo  disponibles con los cuales la celulosa presenta sus distintas reacciones. 

Hemicelulosas. Son polisacáridos  cuyos monómeros están unidos entre sí generalmente por enlaces 

beta 1-4 glucosidicos como en la celulosa 25, 26. 

Tabla 11. Composición de la fibra de henequén (Agave fourcroydes) 

Fibra Componentes (%) 

Celulosa Extraibles Lignina Hemicelulosa 

-Henequén 4.0 8.0 28.0 59.5 
(Agave fourcroydes) 

Sus principales componentes (monómeros) son: xilosa, arabinosa, manosa y galactosa. Los 

componentes mencionados son más fáciles de escindir por ácidos y de disolver por álcalis que la 

celulosa. Tienen propiedades  adhesivas, por lo general sus monómeros son monosacáridos diferentes 

a la glucosa, como se puede ver  en  la Figura 2.2. 

L 

Figura 2. l .  Celulosa 

J n  



C"OH cH,on 

Figura 2.2. Monómeros  de  hemicelulosas 

Alcohol  c o n i f e r í 1  i c o  
A l  coho1 s i nap í  1 i co 

Figura 2.3.  Unidades  monoméricas  de la lignina 



Lignina. Es un p o h e r o  de alto peso molecular de origen netamente natural, está constituido por 

unidades de  fed-propano (Figura 2.3) y similares interconectados para formar una estructura 
- 

t r i d i m e n s i ~ n a l ~ ~ * ~ ~ .  No existe  una fórmula definida genérica para la  lignina, pues el arreglo y tipo de 

estructuras varían de planta a planta. Están entretejidas y/o combinadas químicamente con 

hemicelulosas u otros componentes diferentes a la lignina, sin embargo, sí puede establecerse que su 

principal  función, a la vez que imparte rigidez es la de adhesivo para aglutinar las fibras celulósicas 

microscópicas que componen la fibra entera. 

Las propiedades geométricas y mecánicas de la  fibra de henequén se  dan en la tabla 111. Es 

conveniente hacer notar que los  valores mostrados representan valores promedio. Se ha determinado 

que estas propiedades cambian a lo largo de la  fibra, sin embargo en  el presente trabajo se utilizó la 

fibra de la porción central que es la que muestra dimensiones y propiedades más uniformest2. 

Tabla 111. Propiedades geométricas y mecánicas  de. la fibra de henequén (Agave fourcroydes) 

Diámetro (pm) Deformación  a  la  ruptura, E (%) Módulo elástico E (GPa) Resistencia  a la  tensión u (Mpa) 

I80 4.0-6.6 12.0 600.0 

2.3 TRATAMIENTOS  SUPERFICIALES A LAS  FIBRAS 

Cabe recordar que uno de los posibles mecanismos de adherencia entre la fibra y la matriz 

puede ser de tipo mecánico. Por lo tanto, una modificación de la morfología superficial de la  fibra 

resultará en un aumento en la superficie de contacto entre ambos materiales y en consecuencia en un 

“amarre” mecánico. Desde este punto de vista, este tipo de adherencia se traduce en un incremento 

en las fuerzas de fiicción en la  interface fibra-mats’. Es necesario verificar que la modificación de 

la superficie de la fibra no resulte en una  variación en las  propiedades mecánicas  deseables en la fibra 
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debido a que se elimina parte  de la  lignina, resultando en una  disminución en su capacidad de refberzo 

en el material compuesto. 

Las fibras naturales pueden sufiir varios niveles de degradación cuando  son expuestas a un 

ambiente  alcalino.  Sin embargo, la  magnitud del ataque, evidenciado por  una pérdida de resistencia 

de las  fibras puede ser tan diferente, desde un decremento rápido de la resistencia a una reducción 

limitada de dicha resistencia, dependiendo del tipo de fibra. 

Las fibras de henequén (Agmefourcroydes) sometidas a una inmersión en una solución de 

NaOH a diferentes concentraciones y durante diversos tiempos de exposición y posteriormente 

lavadas con  agua destilada para eliminar completamente el hidróxido de sodio y secadas a 60°C 

durante 24 h, sufien una disminución de aproximadamente un 20% de su resistencia a la tensión. 

Los mecanismos de degradaciónalcalina de las  fibras naturales han sido discutidos ampliente 

por Gramz8 y en particular a las fibras de sisal. Los  dos mecanismos considerados heron: 

Un efecto de 'erosión', en el cual  el  extremo de la cadena molecular esdesprendido y grupos 

en los extremos son continuamente liberados. Este  es el resultado de la reacción entre los 

grupos reductores y los iones OH de la fibra. El efecto de  degradación de este mecanismo 

es probablemente pequeño, puesto que  su velocidad de  degradación a temperaturas por 

debajo de 75°C es bajo, y su efecto en la larga molécula de celulosa  (con un grado de 

polimerización de 25000) es pequeño. 

Una hidrólisis alcalina, que causa una división de la cadena molecular y el grado de 

polimerización es reducido significativamente.  La  lignina y las  hemicelulosas son 

particularmente sensibles a este efecto de degradacibn. 

Gram 28.29 sugirió que  el mecanismo  principal de degradación de l a s  fibras de sisal sometidas 

al ataque alcalino esta asociado con una la disolución y descomposición de las hemicelulosas y la 
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lignina en la  lamela media y por lo tanto deshaciendo la unión  entre las celdas individuales de las 

fibras de celulosa, resultando esto, en una pérdida de la capacidad de  reherzo  de la fibra. Velpari 30 

también ha hallado efectos similares en estudios realizados con  el  yute  que fue  inmerso en UM 

solución de un extracto  de cemento con un pH de aproximadamente 13, y después de una inmersión 

de treinta días se  notó una disminución de la resistencia de 50 a 12 MPa. 

- 

2.3.1. Preparación de la fibra 

La fibra de henequén hé cortada  en  tramos cortos  de aproximadamente 5 mm de largo y 

también en tramos de aproximadamente 25 ó 30 cm, y se secaron en una estufa a 105°C durante 24 

horas. Se utilizaron hgmentos de la parte central de la fibra, porque es la sección de diámetro más 

uniforme'' en  ésta. Posteriormente, se le sometió a un proceso de blanqueo que consistió en un 

tratamiento con una solución acuosa de  sosa cáustica de acuerdo al siguiente programa: 

1. 

2. 
a 

3. 

4. 

2.3.2 

Lavado con solución acuosa de hidróxido de sodio al 2% durante1 hora con agitación 

constante a temperatura ambiente (25°C aproximádamente). 

Lavado con solución acuosa de hidróxido de sodio al 2% durante 1.5 hora con  agitación 

constante a temperatura ambiente. 

Lavado con  solución acuosa de hidróxido de sodio al 2% durante 1 hora con agitación 

constante a 50°C. 

Lavado con solución acuosa de hidróxido de  sodio al 2% durante 1.5 hora con agitación 

constante a 50°C. 

Propiedades  mecánicas de las fibras tratadas  con una solución de hidróxido de sodio 

El tratamiento ayudó a eliminar parte de la lignina y hemicelulosas presentes en la supetfkie 
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de la fibra y tuvo entonces, como resultado, un aumento en la superficie efectiva de contacto entre 

fibra y matriz (Figura 2.4). En la Figura 2.5 se muestran resultados de experimentos de tensión 

realizados en fibras tratadas con una solución acuosa de NaOH al 2% a diferentes tiempos y 

temperaturas. TambiCn se puede apreciar que un incremento en el tiempo de residencia, resultara 

en una  disminución de la resistencia a la tensión de la fibra. Es conveniente aclarar que  el tratamiento 

seleccionado  en este estudio  fué el de 1 hora a 25"C, que no  disminuye apreciablemente la  resistencia 

a la tensión de las  fibras  utilizadas  para la elaboracibn de los materiales compuestos. 

f;ibra original  Fibra  tratada (a) 

aumento en la superficie 
contacto 

Figura 2.4. Superficie efectiva de contacto entre fibra y matriz: a) Esquema de la superficie & 
la fibra sin trata~niento y tratada con solución acuosa de NaOH al 2%; (b) 
Micrografía de una fibra tratada con solución acuosa de NaOE-I al 2%. 
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Ningún tratamiento 
+ Tratada con  NaOH.  por 1/2 hora 
+L- Tratada con NaOH por 1 hora 

Nota: Estas pruebas se realizaron a 
temperatura ambiente (25OC) 

10 12 14 16 18 20 22 24 26 
Longitud  inicial (mm) 

Figura 2.5. Efecto del  tratamiento  con  solución  de  NaOH a difer- 
resistencia a la tensión  de  la  fibra 
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2.4- MODIFICACION DE LA INTERF'ASE FIBRA-MATRIZ 

2.4.1-  Preimpregnación de la fibra con PEAD. 

Se preparó una solución de  PEAD en xileno al  1% usando un reactor de vidrio, el cual h e  

calentado a 120"C, para permitir que  el  PEAD se disolviera en el solvente con  agitación  constante 

durante 2 horas, luego se le adicionó la fibra y se dejó  que hera impregnada con  el PEAD durante 

3 horas.  Después  del enfiiamiento, se  evaporó  el xileno, y la fibra preimpregnada se secó en una 

estufa a 55°C durante 24 hora para eliminar el xileno que hubiese quedado  sobre las  fibras. La 

cantidad de fibra adicionada a la solución h e  la necesaria para que la impregnación fbera al 10% en 

peso con  respecto a la  fibra. El mismo  procedimiento se usó para preparar soluciones al 2 y 3% en 

peso de PEAD  en xileno; solamente que  en  estas  soluciones se  adicionaron cantidades  de  fibra  de  tal 

manera que la impregnación quedase  al 20 y 30% en  peso  con  respecto a la fibra. 

2.4.2-  Pretratamiento de la fibra con  silano 

Para mejorar la adhesión entre la  fibra y el  PEAD  se usó el  tri  (etoxi-2-metoxi) vinil  silano 

(silano A- 172, Union Carbide Corporation) como agente acoplante. Se utilizaron dos métodos para 

aplicar el  agente  de acoplamiento a la fibra de henequén: El primer método fbé el siguiente: se 

colocaron  25 gramos de fibra de henequén en un reactor  de vidrio al cual  se le adicionaron 150 ml 

de tetracloruro  de carbono, peróxido de dicumilo al 0.5% y silano A- 172 al 1% (con  respecto al peso 

de fibra). La mezcla se reflujó a 70°C con  agitación  constante  durante 3 horas. Después del 

enfriamiento, se evaporó el tetracloruro y se secó la fibra en una estufa a 55°C durante 24 horas' . 
El segundo consistió en  depositar el peróxido y el silano  en la superficie de la fibra usando una 
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solución de metanovagua (10:90) con un pH ajustado a 3.5 con ácido acético a  25°C. La 

concentración de silano fué de 1% y del peróxido de  0.5% con respecto a l  contenido de fibra, y 

posteriormente las fibras keron secadas por 24 horas a 6O0CI7. 

2.4.3 Preparación de la mezcla  con  fibra corta 

La mezcla de PEAD-fibra de henequén fué homogeneizada con un plastógraf'o  Brabender. Se 

seleccionó una concentración para la  mezcla del 20%  en peso de fibra con respecto  a  la  matriz. Cabe 

aclarar que se utilizó una sola concentración puesto que el propósito de este trabajo h e  únicamente 

el de optimizar las  relaciones  interfaciales  fibra-matriz en el compuesto. La temperatura de mezclado 

fue de 180°C y la  velocidad  varió de 10 r.p.m. para la  homogeneización del PEAD a 30 r.p.m para 

la  mezcla con la fibra durante 10 minutos. La mezcla obtenida h e  moldeada a  compresión en una 

prensa de laboratorio Carver a  una temperatura de 180°C y una presión de  5000  Lb/pulg. en láminas 

de 15 x 15 x 0.07 cm. Las condiciones  de  moldeo por compresión se determinaron en base  a prueba 

y error. 

2.5 MEDICION DE LA RESISTENCIA  INTERFACIAL 

2.5.1. Determinación de propiedades mecánicas de tensión del material compuesto 

La elaboración de las probetas  para  realizar  las pruebas de tensión se hicieron con base en  el 

estándar ASTM-638. Estas se llevaron  a  cabo en  un Automatic Hollow Die Punch Code 6050/000 

Compagnia Europea Apparecchi Scientifici Torino, (CEST). Las propiedades mecánicas de los 

compuestos fueron estudiadas usando una máquina de pruebas universales Instron modelo 1125, 

empleando una celda de carga de 500 Kgf. a una velocidad de cabezal de 2 mm/min y une distancia 

entre las mordazas de 7 cm Las probetas heron acondicionadas a 25°C y 65% de humedad  relativa 
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durante 24 horas, y se probaron 8 muestras en  cada serie, de acuerdo a la norma mencionada. Las 

propiedades mecánicas reportadas fueron: la elongación a ruptura, el esherzo rnkhyo y el  módulo 

de Young. Los resultados heron obtenidos directamente en una computadora PC adaptada a la 

máquina de pruebas universales Instron . 

2.5.2 Pruebas con micro-compuestos  de  una sola fibra. 

Los métodos de prueba de una sola fibra ofiecen una forma alterna para cuantificar la 

adhesión fibra-matriz. Aunque se han propuesto varios metódos, la mayoría puede reducirse a tres 

variantes básicas como: (a)  de desprendimiento de la fibra por tensión3'; (b) de fiagrnentación de una 

sola fibra3*; y, (c) de mi~roindentación~' 

Es importante remarcar que las interacciones que  ocurren en la interfase fibra-matriz tienen 

lugar en regiones del orden  de una cuantas capas moleculares.  Dichas regiones constituyen una ZOM 

cuyas propiedades no pueden se determinadas con técnicas analíticas usadas en la actualidad y por 

!o tanto es necesario  utilizar técnicas que de una manera indirecta, através de la  cuantificación de  otro 

parámetro, tal como la falla por cedencia de !a matriz que circunda a la fibra, ó através de !a 

deformación y e! campo de esfuerzos en la matriz. Estos métodos son comunmente denominados 

"técnicas de micromecánica,  debido a que la escala que se estudia se encuentra a un  nivel 

microscópico. 

De estos tres métodos, !os dos primeros heron los aplicados en este trabajo, mismos cuyas 

características se resumen a continuación. 

2.5.2.1. Técnica de desprendimiento por tensión. 

En !as pruebas de desprendimiento por tensión, un extremo de una fibra es embebida en un 
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bloque de la matriz (Figura 2.6). Al extremo libre se le aplica una carga  de tensión que se incrementa 

hasta que l a  fibra es desprendida de la matriz.  El valor de la carga y el desplazamiento son registrados 

continuamente durante la prueba. La  carga m6xima (I;) medida justo antes de la sepruaci6n  de la fibra 

de la matriz está relacionada con el valor promedio de la resistencia interfacial al esfuerzo cortante 

de la fibra-matriz (t) mediante la ecuación 

F=.r;(nd)L 

donde (m€) es la circunferencia de la fibra y L es la longitud de la fibra  embebida en la matriz. 

Debe tenerse cuidado especial en'el manejo y sujeción de la fibra en el momento de aplicación de 

la carga para evitar su ruptura. 

2.5.2.2. Técnica de  fragmentación  de una  sola fibra. 

En  este  caso una sola fibra es embebida en una probeta de tensión fabricada del material de 

la matriz (figura 2.7). Es deseable en  esta prueba que la deformación de ruptura de la matriz sea 

cuando menos tres veces mayor que la de la fibra. Una carga de tensión se aplica a la probeta y un 

mecanismo interfacial de transdión de fuerzas entre fibra y matriz será  el que sirva para inducir una 

fuerza de tensión en la fibra32. El esfberzo axial en la fibra aumenta conforme aumenta la fuerza 

aplicada a la probeta, hasta que se alcanza la resistencia a la tensión (a, ) de la fibra. La  fibra se 

fiacturará en algún punto donde exista algún defecto o punto débil. Al aumentar de nuevo  la carga 

aplicada a la probeta, el  proceso de fi-agmentación continúa hasta el punto en que los fiagmentos de 

fibra resulten tan  cortos de forma que las fuerzas axiales inducidas en la fibra por el mecanismo 

interfacial  no produzcan esfberzos de tensión lo suficientemente altos que alcancen el  esfierzo último 

de ésta. A la longitud final del fiagmento de la fibra se le denomina " longitud crítica ". 
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1;igut-a 2.7. Probeta para prueba  de  fragmentación 



De un análisis de fherzas en un fragmento es posible calcular el equilibrio de herzas  en la 
L 

dirección 

d 2  d 2  
4 4 

Wx'(of+duf)7L- -ufc"-t(nd)dx=o 

donde uf es el esfuerzo normal en la dirección x a una distancia x del extremo de la fibra, F, es la 

fuerza  en la dirección x, da, es el cambio diferencial en el esfuerzo, t es el esheno cortante 

interfacial a una distancia x del extremo de la fibra, d es diámetro de la  fibra (constante) y dx  es la 

longitud del elemento diferencial. 

Simplificando y rearreglando se obtiene la ecuación diferencial que relaciona al cambio del 

esfuerzo normal en la fibra en la dirección x con el esfuerzo cortante interfacial: 

Separando variables e integrando se tiene: 

Comunmente se supone que esencialmente todos los esfuerzos son transferidos de Ia matriz a la  fibra 

por cortante interfacial en la periferia de la fibra y que el esfuerzo normal u0 que  se transmite en los 

extremos de la fibra son despreciables. Asi con  esta suposición se puede escribir: 

u = ! p  
d o  
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Luego si se desea conocer el esfuerzo normal u, en la fibra, debemos conocer el esfuerzo de cortante 

interfacial z como una h c i ó n  de la distancia x.  La ecuación anterior al integrarse sobre x nos da: 

4 
f d  

0 = " m  

Esta ecuación nos indica que el esherzo normal en la fibra  varía linealmente con la distancia al 

extremo de la fibra, pero también sabemos que la distribución de esfberzos debe ser simétrica 

respecto a x=V2. Puesto que se ha supuesto que u,, y uf son iguales a cero  en x=O, y también por 

simetría en x=l, podemos suponer que el esfuerzo normal máximo en la fibra ocurrirá en x=V2. Asi 

se puede escribir 

Es necesario observar que  el esfuerzo máximo en la fibra no puede incrementar indefinidamente al 

incrementar la longitud 1 de la misma. Si suponemos que la  fibra es elástica, el valor del esfuerzo de 

tensión en la  fibra  no puede esceder el esfuerzo máximo en el compuesto. A s í ,  el esherzo máximo 

en la fibra ufmm tiene un  valor  limite marcado por una longitud crítica y por  otra  parte, por su 

resistencia a la tracción. Así, la resistencia interfacial al esfuerzo cortante (7) es  dada por: 

La suposición que está implícita en  esta ecuación es que el campo de  esherzos  en la muestra 

es uniforme y que todos los fiagmentos de la fibra han sido reducidos a su logitud crítica 6 menos. 



Como se muestra en la ecuación anterior, la resistencia al cortante interfacial es fhción de la 

resistencia a tensión de la fibra (uf), de su diámetro, d, y la longitud crítica resultante 4. Puesto que 

dicha resistencia a la tensión es una propiedad característica del  tipo  de fibra utilizado, la relación 

(Ud)  es una combinación paramétrica muy importante. A esta relación con fiecuencia se  le conoce 

como la relación de aspecto crítica. Un histograma de la distribución de dicha relación de aspecto 

crítica, se puede describir mas precisamente por una h c i ó n  de distribución de Weibull de dos 

parámetro~~~.  Un valor promedio de la resistencia interfacial al esfierzo  cortante se calcula en 

función de la distribución estadística de Weibull de los fiagmentos de la  fibra, resultando la expresión: 

donde I? es la función gama, a y p son parámetros de escala y forma obtenidos del análisis estadístico 

de W e i b ~ l l ~ ~ . ~ ~  ,y los otros términos tienen el mismo  significado dado anteriormente. Esta técnica 

también tiene varias  ventajas: Se puede obtener un gran número de datos en cada observación; se 

puede ser observar el proceso de falla interfacial utilizando  luz polarizada transmitida si la matriz es 

transparente; el lugar de falla se identifica y también la réplica de los eventos del proceso de M a  en 

el compuesto. Las probetas utilizadas en ambos métodos de fibra larga mencionados son elaborados 

especialmente. 

2.5.2.3 Elaboración de probetas para el método de desprendiento a tensión y descripción del 

procedimiento experimental. 

En nuestro estudio se prepararon primero láminas de PEAD , colocando "pelets" de PEAD 

en una prensa de laboratorio Carver a una temperatura de 180°C y una presión de 2000 Ib/pul$). Las 
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l áminas  obtenidas heron de 15 x 15 x 0.04 c m  

Se utilizó  un molde elaborado especialmente para pruebas de una sola fibra. Este consiste en 

un marco de aluminio de 10 c m  por lado (interior) y de 15 cm  por lado (exterior). Sobre las caras 

de dos lados opuestos  se le hicieron unas muescas para poder alinear las  fibras. Para mantener  tensas 

las  fibras  se usaron unas láminas delgadas de aluminio,  las cuales hacen presión sobre el marco y las 

fibras  mediante un mecanismo de  tornillo y resorte para controlar la presión ejercida. Se usó una placa 

de aluminio de 10 x 1 O x 3 cm.  que hnciona como macho dentro del marco (Figura 2.8). Las fibras 

se sitúan entre  dos láminas de PEAD y éstas a su vez son situadas entre  dos placas de aluminio. Este 

ensamble armado, se  somete en la prensa Carver a una temperatura de 180°C y a una  presión  tal que 

sirva únicamente para soldar l a s  dos placas de PEAD, para  que l a s  fibras no sean distorsionadas y 

después de 5 minutos  se permite el enfkiamiento. Las probetas se elaboraron dividiendo la placa 

obtenida con las fibras encapsuladas  en el centro longitudinal de la probeta, (Figura 2.9). Las 

probetas se obtuvieron cortando la lámina de tal manera que cada una contuviera una  fibra.en  su parte 

central. Se hizo una perforación de 5 mm. de diámetro a distancias entre 4 y 6 =del extremo donde 

se encuentra la fibra  libre (Figura 2.9). 

Las propiedades mecánicas heron estudiadas usando la máquina universal Instron modelo 

1125, empleando una celda de carga de 50 Kg. y una velocidad de cabezal de 0.5 mrdmin. Las 

probetas heron acondicionadas a 25°C y 65% de humedad relativa durante 24 horas y 18  muestras 

heron sometidas a tensión en cada serie. 

2.5.2.4. Elaboraci6n de probetas de tensi6n para el método de fragmentación y 

descripción del  procedimiento experimental 

L a  elaboración de las muestras para realizar las pruebas de tensión por este método fué similar 
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Figura 2.&~Molde~construido para'la ..Figura 2.9.Representadi9n esauedtica de la 

elaboraci6nde lhmixus probeta utilizada para las pruebs 

de desprendido por tensi6n 

al  de las muestras para el método de desprendimiento. La elaboración de las probetas se hizo con 

base a la norma ASTM-638 en un equipo Automatic Hollow Die Punch code 6050/000 CEAST. 

En  este caso, las  fibras  quedan  embebidas en la parte central de la matriz de la probeta (Figura 2.8). 

El método de fiagmentación de fibras se realizó por medio de una Máquina Universal Instron 

. que se usó para las muestras anteriores, usando una celda de carga de 50 Kg. y una velocidad de 

cabezal de 2.0 mm./min; la distancia entre  las mordazas fue de 7 cm. Las  probetas  fueron 

acondicionadas a 25°C y 65% de humedad relativa durante 24 horas. Se sometieron 8 muestras a 

tensión  en  cada serie. Los resultados fueron calculados a partir de los valores obtenidos  para la 

longitud y el diámetro promedio de cada ftagmento de fibra  embebido en la matriz polimérica. Estos 

valores se obtuvieron usando un microscopio óptico American  Optical, un monitor y una cámara. 

2.5.3.- Pruebas  de tensión a las fibras de henequén 

Debe notarse que la resistencia a la tensión  es un parámetro utilizado en el cálculo de la 
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resistencia interfacial por medio de la prueba de fiagmentación de una sola fibra. 

Las pruebas por tensión se realizaron en 20 fibras utilizando la  Mhquina  Universal Instron 

1 125 . Se usaron mordazas especiales para la sujeción de la fibra en el cabezal de la  máquina, con una 

distancia entre ellas de 7 cm.,  aplicando la herza hasta que  se rompió la fibra. Esta prueba h e  

aplicada a fibras de henequén tratadas  con solución acuosa de hidróxido de sodio al 2% a diferentes 

temperaturas y tiempos. Se midió la resistencia a la tensión, y los resultados heron  obtenidos 

directamente en una computadora PC adaptada a la máquina de pruebas Instron. 

. 2.6 MODO DE R E A C C I ~ N  DE LOS SILANOS ORGANO-FUNCIONALES 

El uso de agentes de acoplamiento de tipo silano con refuerzos fibrosos y rellenos  minerales, 

ha resultado en una mejor adherencia entre dichos reherzos y el p o h e r o  circundante3’* 36. Como 

resultado, las propiedades de las  fibras y de los rellenos que han sido modificadas le  dan al diseñador 

del material compuesto un  mayor control de las propiedades resultantes del mismo.  Los agentes de 

acoplamiento  R‘Si(OR), se caracterizan por  su doble funcionalidad. R‘ representa un grupo 

.. organofücional (tal como un grupo amino, mercaptano, vinilo, epoxy, etc.), y (OR) representa un 

grupo alkoxy hidrolizable unido al átomo de silicio. R’generalmente esta unido al Btomo de silicio 

por una cadena a k i l  corta. 

En  su utilización, los grupos organo-funcionales reacionan con la matriz polimérica. Los 

grupos alkoxy hidrolizan en presencia de la humedad tipicamente hallados en la superficie de los 

rellenos para formar silanoles en presencia de catalizadores ácidos o bases (ver la  Figura 2. loa). La 

velocidad de reacción de la hidrólisis está determinada por: la concentración del agente de 

acoplamiento, el valor del pH, el tipo y cantidad de catalizador, el grupo organohcional y el grupo 

silicofuncional. El enlace del silano a la superficie celulosica de la fibra se debe particularmente a la 
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Figura 2.10- Reacci6n del agente silano con la fibra (a) Ilidrólisis  del silano, (b) reacción de 
condensaci6n 



formación de puentes de hidrógeno y de enlaces químicos estables entre silanoles y grupos (OH) de 

la superficie del sustrato fibroso (ver:  Figura 2.1 Ob). 

Las reacciones 6 interacción del  grupo organofimcional del silano con el grupo fkncional de una 

resina o con un poiimero son enlaces formados que unen al sustrato orgánico (celulosa) a través del 

silano que  actúa como puente entre la  celulosa y el polimero (como se muestra en la  Figura 2.1 

El  grupo organofuncional debe seleccionarse del tal manera que sea afin a la resina o al polimero. 

Cuando la matriz es polietileno se recomienda usar como agentes acoplantes aquellos que contengan 

el grupo en presencia del peróxido el cual es el catalizador de la reacción entre el agente 

acoplante y la matriz polimérica. 

2.7 ANALISIS ESPECTROSCOPICO DE LAS  FIBRAS DE HENEQUEN 

Con el objeto de verificar la presencia de grupos químicos en la superficie de las fibras de 

henequén, se obtuvieron espectros de un análisis por inftarrojo de las  fibras de henequén sometidas 

a los siguientes tratamientos: (a) al natural; (b) tratada  con solución acuosa de hidróxido  de sodio; 

(c)  tratada  con un agente de acoplamiento de tipo silano.' El estudio se llevó a cabo en un 

Espectro fotómetro FTIR 2000 de Perkin Elmer, en modo de transmisión, con microscopio adaptado, 

con un número de barridos de 64 y con una resolución de 8 cm". Las fibras se  extendieron 

haciéndoles pasar un rodillo a lo largo de las  mismas para tener un área mayor de análisis. 

2.8 CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO DE LA 

INTERACCION  ENTRE EL  AGENTE DE ACOPLAMIENTO Y LA MATRIZ 

Para obtener las muestras necesarias para el análisis espectroscópico por Infirmojo con 

Transformada de Fourier (FTIR) se prepararon muestras de mezclas modelo de la matriz de PEN) 



I 

si 
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I 

or -I 

1 '  

I'igura 2. I 1 .  Interacción del silano1 con el polietileno 
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y el agente de acoplamiento utilizando peróxido de dicumilo como catalizador. El procedimiento 

hé el siguiente: 

1. 

2. 

3. 

4. 

5. 

6. 

Se mezcló el PEAD y el agente de acoplamiento en la cámara de mezclado de un  Plasticorder 

Brabender a 180°C por 10 minutos.  La reacción efectuada entre el silano y el polímero se 

catalizó con peróxido de dicumilo. 

El material  obtenido  de la cámara de mezclado h e  laminado a 180°C y una presión de 5000 

lb/plg2 utilizando una prensa Carver de laboratorio modelo C. 

Del laminado obtenido se cortaron muestras de aproximadamente 0.2 gramos y se  disolvieron 

en 100 ml de xileno grado reactivo a una temperatura de  120°C aproximadamente. La muestra 

se dejó enfiar y el polímero precipitó. El polietileno h e  separado del solvente y disuelto  una vez 

más en d e n o  caliente. Posteriormente se formaron petículas con la soiucion para analizarlas 

utilizando el FTIR. 

Previo al análisis por infirarrojo, las  películas heron secadas a 80°C en una estufa al vacío para 

e l i i  a la humedad y al solvente que pudiesen estar presentes en ellas. 

Se utilizó  un FTIR de Nicolet  modelo Protegé 460 coh un número de barridos de 100 y una 

resolución de 2 cm". 

Como referencia se utilizó PEAD sin ningún tratamiento. 

3 3  
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CAPITULO 3 

RESULTADOS Y DISCUSIONEs 

3.1 INTRODUCCION 

Se estudió la interfase de la fibra de henequén-polietileno de alta densidad y se midíó su efecto 

en las propiedades  de tensión del material compuesto. Fueron  explorados distintos grados de 

adherencia entre fibra y matriz por medio de diversos tratamientos  efectuados  a la fibra. Las 

combinaciones utilizadas heron: (a) fibra de henequén sin modificación; (b) modificación  superficial 

mediante un proceso de deslignificación; (c) una preirnpregnación de la fibra con el polietileno; y, (d) 

un tratamiento a la fibra con un  agente de acoplamiento de tipo silano. Las pruebas para determinar 

el  efecto  de los tratamientos de la  fibra en la interfase heron la de fi-agmentación de una  fibra y la de 

desprendimiento por tensión (pull-out). 

3.2 ESPECTROSCOPIA DE LAS FIBRAS DE HENEQUEN DESPUES  DE LOS 

TRATAMIENTOS SUPERFICIALES 

La asignación de bandas de los espectros  de FTIR de la fibra de henequén sin tratamiento 

alguno, tomadas de la Figura 3.1 se presentan a continuación: 

Banda ( cm" 1 Grupo funcional 

3353-3341 Vibración de OH de celulosa. 

2878 Vibración de CN (metilos, metilenos y aromáticos de lignina. No se 

distinguen claramente entre sí debido al ensancharniento de l a s  

bandas). 
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1736 

1639 

1502 

1460- 1250 

1150- 1000 

896 

Vibración de G O  de  ésteres (de ceras y grasas naturales de la  misma 

fibra). 

Vibración de C=C (de lignina). 

Vibración de C=C (de  aromáticos de la lignina). 

- 

Deformación de: -CH,- (deformación tijera), de OH'S primarios, 

secundarios y terciarios. También vibración de C-O de ésteres. 

Vibración de C-O de éteres. 

Deformación fuera del plano de C-H aromáticos. 

Después del tratamiento de la  fibra de henequén con solución de hidróxido de sodio.  el 

espectro  de FTIR de la fibra  exhibe una disminución drástica en la intensidad de la banda 

correspondiente a los carbonilos de ésteres (ver Figura 3.2). Esto significa que la sosa eliminó buena 

parte de las ceras y l a s  grasas de la fibra, principalmente de la superficie que pudo quedar expuesta 

a la solución  de hidróxido. 
< 

El espectro  de la fibra tratada con la solución acuosa de  hidróxido de sodio, y que 

posteriormente se sometió a una reacción contri (metoxi 2-etoxi) v i n i l  silano, exhibe más claramente 

definidas l a s  bandas,  menos  ruido y nuevas bandas: la de 1362 cm" y la de 1225  cm", que 

corresponden  a la vibración  del enlace Si-CH,-, y l a s  que aparecen en la región de  1150-1000 

originadas por la vibración del enlace Si-O (Figura 3.3).  Esto es una indicación clara de que el tri 

(metoxi  2-etoxi) vinil silano reaccionó con la celulosa, probablemente por la reacción de los éteres 

con los grupos (OH) de la celulosa. Otra banda que se incrementó en intensidad es la de 2943 cm", 

correspondiente al grupo CH, debido a que e l  número de  éstos se incrementó al reaccionar el 

CH,=CH- Si (OC,H,-OCH,, )3. 
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Figura 3 .  l .  Espectro infrarrojo de la fibra natural de henequén 
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c. 

3.3 VERIFICACION DE LA INTERACCION ENTRE EL AGENTE DE 

ACOPLAMIENTO Y LA  MATRIZ DE POLIETILENO 

El papel del agente de acoplamiento en materiales compuestos reforzados con fibras  ha sido 

objeto de muchos estudios y discusiones en años recientes”*. Distintas técnicas han  sido utilizadas 

para  investigar las distintas interacciones posibles en la interfase fibra-matriz. Ishida y Koenig3’ 

utilizaron espectroscopía de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR) para estudiar la naturaleza 

de la interfase entre agentes de acoplamiento de tipo silano y la superficie del vidrio a un nivel 

molecular. Andisis espectrosc6pico por resonancia magnética nuclear, cromatografia por  permeación 

de gel (GPC) han sido utilizados para estudiar la naturaleza de la interacción  entre agentes de 

acoplamiento de tipo siloxano en  compuestos de matriz orgánica y fibra de vidrio4’. Sin embargo, 

la mayoría de los estudios realizados han centrado  su atención a la caracterización de la interación 

fisico-química  entre  el agente de acoplamiento y la  fibra. Otros estudios han  utilizado técnicas 

mecánico dinámicas para estudiar la interfase fibra-matriz 4’*42: Sin embargo, evidencias  claras de la 

existencia de una zona circundante de la fibra con características distintas a las de la fibra y la matriz 
+ 

solo han sido detectadas cuando se utilizan capas  de un espesor de varios cientos de Angstrom en 

materiales con una fiacción de volumen del orden del 60-65% de fibra y se genera de esta manera, 

‘.. 

~m volumen considerable de interfase. En tales estudios por DMA se han cuestionado algunos 

resultados  por posibles transiciones falsas atribuibles a problemas de transferencia de calor en el 

montaje experimental más que a cambios reales en la microestructura del material. En este caso se 

presentan resultados de un  análisis por espectroscopía de inifarrojo de las  posibles  interacciones entre 

eí agente  de acoplamiento y la matriz polimérica. 

En la Figura 3.4 se presentan los espectros del PEAD sin tratamiento y del PEAD tratado con 

silano y catalizado con peróxido de dicumilo. En ella se puede apreciar que los espectros son muy 

39 



120 

PEAD sin tratamiento 
100 

80 
h 

'5 '1, 40 
+ 

60 

20 

O /  

- 
2920-2830  cm"  1480  cm" 

720  cm" 

4500 4000 3500 3000 2500 2000 lS00 1000 500 O 
Número de  onda (cm") 

!a) 

120 r 

100 - 

80 - 
h 5 
.d 
a 

6o . 

b 
40 . 

20 . 

PEAD sin tratamiento 

PEAD tratado 
con silano 

I I 

F 

O '  I I I 

2000 1600  1200 800 400 

Número de  onda (cm") 

( 4  
Figura 3.4. (a) Espectros  del PEAD sin tratamiento y tratada con silano y per6xido  de 

dicumilo (b) y ampliaci6n  de la  zona  de 1400-800 cm". 

40 

... . .- 



semejantes y en ambos se observan 3 bandas intensas: la primera a 2950-2830 cm" correspondiente 

al estiramiento del enlace C-H, y las otras a 1480 y 720 cm" comprueban la existencia de enlaces 

C-H del polietileno. También se aprecia una pequeña banda que  aparece a 1 100 cm" 

aproximadamente  en la curva correspondiente al PEAD tratado y que no aparece en el PEAD sin 

tratamiento. Esta banda puede ser asociada al  enlace C-O-C alifiático ó al enlace Si-0-C3'* 42. En 

ambos casos la presencia de  estos enlaces en el polietileno comprueba  que sí existe una reacción entre 

el polimero y el  grupo  organohncional del silano (grupo vinil). Lo  anterior puede asumirse  ya que 

durante la disolución de las muestras con xileno, el silano que no reaccionó f ie  eliminado en virtud 

de que el silano es soluble en éste. 

A continuación se presenta un esquema de la posible reacción entre el silano y el  polímero 

(Figura 3.5): 

.- 
Figura 3.5 Posible enlace entre el polietileno y el silano 

3.4 EFECTO  DE LA PRE-IMPREGNACION EN LAS PROPIEDADES  MECANICAS 

EFECTIVAS DEL MATERIAL  COMPUESTO 

La Figura 3.6a muestra fibras cortas de henequén impregnadas con una solución al 1% de 

HDPE en xileno. Dichas  fibras habían sido sometidas a un tratamiento previo con una solución 
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acuosa  de NaOH al 2.0% durante 1 hr a temperatura ambiente. El volumen usado fué tal que se tuvo 

una solución  al 10.0% en peso de HDPE con respecto al peso de fibra. En las figuras 3.6b y 3 . 6 ~  las 

fibras mostradas heron preimpregnadas con soluciones al 20% y 30% con respecto al peso de fibra. 

Como  puede observarse en la  primera,  la mayor parte de la  fibra quedó sin impregnar. lo cual puede 

deberse  a la  baja concentración de polímero comparada  con la de la fibra. En la Figura 3.6b  se 

muestran las fibras de henequén impregnadas con WDPE al 20% en peso. En este caso se  observa una 

rnayor impregnación con respecto a la anterior. También pueden observarse hojuelas de polimero, 

no solo sobre la superficie de ella.  indicando que hubo una mejor penetración del polímero  en los 

poros  de la  fibra. En la Figura 3.6c, se muestran fibras de henequén impregnadas con HDPE al 30% 

en peso, siempre con respecto al  peso  fibra. Puede notarse  que  en  éstas  el recubrimiento de polimero 

es mayor que en los casos anteriores. 

Se observa también que se forman hojuelas que apenas están sujetas y. aparéntemente? 

adheridas  a partículas de HDPE que sí estan  adheridas  a la superficie de la fibra.  También puede 
c 

observarse  que hay pocas partículas de polimero en la parte interna  de la  fibra. probablemente debido 

a un exceso  de concentración de HDPE sobre la superficie ¿e  las mismas. Debe recordarse que en 

el  proceso normal de mezclado,  la  viscosidad del polimero es bastante alta y los tiempos de mezclado 

no permitirían un "mojado" completo de la fibra. Luego,  este paso  previo de impregnación nos da 

una solución alternativa para aumentar la componente mecánica de la adherencia. 

De las pruebas de tensión efectuadas con l a s  probetas elaboradas del  material compuesto 

obtenido de la  mezcla de HDPE con la  fibra de henequén impregnada, se  notó  que los esfberzos de 

tensión prácticamente son los mismos para el material compuesto elaborado con las fibras 

impregnadas al 20 y 30% respectivamente. En el material obtenido con fibras  impregnadas  al lo%, 

la resistencia füé menor. Por tal motivo, se seleccionó la fibra impregnada al 20% para preparar el 
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material compuesto  que  se estudió en el presente trabajo. 

(a) PEAD al 10% 

(b) PEAD al 20% 



Es evidente que la impregnación con HDPE tiene un límite superior de concentración con 

respecto al peso de la  fibra, puesto que porcentajes mayores de  éste, no mejoran las propiedades 

mecánicas del material compuesto. Dicho límite puede estar determinado por la  habilidad de 18s 

cadenas de polhero para impregnar completamente a la fibra. Es probable que un  peso  molecular 

menor del polietileno resulte en una mejor  impregnación. Sin embargo, la interacción de  este 

recubrimiento con la matriz después del  mezclado resultaría en una mejor dispersión de dichos pesos 

moleculares y, por consiguiente, una variación  desfavorable en las propiedades mecánicas del material 

presente en la interfase fibra-matriz. 

- 

3.5 PRUEBAS DE MICROMECÁNICA  PARA FIBRAS CON DIVERSOS 

TRATAMIENTOS  SUPERFICIALES 

Típicamente, las modificaciones superficiales a las fibras de origen celulósico y su efecto en 

la interfase fibra-matriz se han caracterizado porque únicamente se  estudian l a s  propiedades efectivas 

resultantes del material c o r n p ~ e s t o ~ ” ~ ~ .  El efecto de las propiedades interfaciales se estudian en este 

caso, primero desde un punto de vista  micromecánico. 

En  la Figura 3.7 se muestran resultados de los experimentos de Eagmentación de una sola 

fibra en muestras de materiales microcompuestos, los cuales heron preparados  con fibras sometidas 

previamente a distintos tratamientos superficiales. Los resultados  que se reportan heron 

adimensionalizados dividiendo la longitud L del fiagmento por  el diámetro promedio D de la fibra. 

Luego, para un mismo valor en la tenacidad de la fibra (obtenida después del tratamiento con 

la solución acuosa de NaOH a 25”C), una adherencia más fuerte  entre fibra y matriz transmitir5 más 

cargas a la primera resultando en una relación L/D menor. Las fibras, que  tambitn heron sometidas 

al tratamiento con la soluci6n acuosa de NaOH a 25°C: y luego pre-impregnadas con una solución 
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Figura 3.7 Efecto del tipo de tratamiento sobre la relación L/D de los fiagmentos resultantes 
de fibras (Técnica de Fragmentacibn de una sola Fibra). 
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de PEAD o tratadas con el silano  presentan  valores de L/D menores que aquellas  fibras  al  natural 

o las  que únicamente fueron tratadas  con la solución de hidróxido de  sodio. Por lo tanto, los 

resultados de la figura 3.7 indican que la preimpregnación y el tratamiento con silano mejoran la 

adherencia de la  fibra con la matriz de PEAD. En el primer  caso  se tiene un incremento en la 

adherencia debida a una componente mecánica, y en el segundo sería  una  combinación de una 

componente mecánica y una química. 

En la Figura 3.8 se muestran los resultados de desprendimiento por tensión de una fibra 

(pull-out) para los mismos tratamientos superficiales de las  fibras utilizados en la prueba de 

fiagmentación. En este caso, el parámetro medido es la fierza a la cual se desprende la  fibra de la 

matriz. El resultado que se reporta es el esfierzo  de  corte promedio, calculado al dividir la fberza 

medida entre el área superficial  promedio de la porción de la fibra  embebida en la matriz.  En este 

caso una adherencia mayor  resultará en un esfuerzo cortante más grande que aquel medido  para  una 

adherencia débil. De nuevo, puede observarse que las fibras tratadas con el silano, y también  aquellas 

con la pre-impregnación, requirieron de un esfierzo mayor para ser desprendidas de la matriz 

polimerica. 
4 

Estos resultados pueden explicarse si se toma en cuenta que tanto l a s  fibras  tratadas con el 

silano como las pre-impregnadas  habían sido tratadas previamente con una solución de hidróxido de 

sodio. Este tratamiento de "blanqueo" elimina  una porción de las  hemicelulosas y lignina presentes 

en la superficie de la  fibra. Son  dos los efectos resultantes de dicho tratamiento: el  primero es un 

aumento en la superficie de contacto entre la fibra y la matriz. Asi,  el  tratamiento de 

pre-impregnación en solución permitirá  al  polimero  el penetrar entre las microfibras  que conforman 

a la fibra de henequén.  Kotka' notó resultados semejantes en materiales compuestos elaborados con 

fibras de madera. En este caso, la  interacción entre fibra y matriz es debida únicamente a la 
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Figura 3.8.  Efecto del  tipo  de  tratamiento  sobre  el  esfuerzo cortante (tCcnica  de 
desprendimiento). 
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componente mecánica de la adherencia (fiicción) y no se espera una interacción química. 

Por  otra parte,  es importante tomar en cuenta que los agentes de acoplamiento como el 

organosilano usado aquí, reaccionan  químicamente por ambos extremos. Los grupos etoxi y metoxi 

de un extremo reaccionarán con  los  grupos OH presentes en la superficie de la fibra; y en el otro 

extremo que contiene el  grupo vinil, podría producir una interacción química con la matriz de 

polietileno. Es de esperarse, sin embargo, que la reacción de los grupos etoxi y metoxi con los 

grupos OH de la  fibra ocurran  en puntos aislados, puesto que el tratamiento con  el hidróxido de sodio 

no  elimina a la lignina superficial en su totalidad. Es posible que también ocurra una reacción entre 

los grupos OH de la lignina que no h e  eliminada por el tratamiento  con la solución de hidróxido de 

sodio. Puede observarse en las  figuras 3.7 y 3.8 que el nivel de adherencia entre l a s  fibras naturales 

que heron tratadas  con  el silano, pero que no se sometieron al proceso de blanqueo con la solución 

acuosa de NaOH, no tiene el mismo valor que la adherencia obtenida entre las  fibras que sí heron 

sometidas al blanqueo con la solución de sosa caústica. En  este caso, las fibras de celulosa no están . 

expuestas al contacto  con  el silano y el pohnero, y por lo tanto la única componente de adherencia 

ocurrirá  entre la  lignina y el polímero. Sin embargo, la hgnina es un material que actúa como 

aglomerante de las  fibras de celulosa  pero que posee una rigidez muy  baja y por lo tanto su acción 

de rekerzo es muy pequeña como se ha hecho evidente en los experimentos de fragmentación y de 

desprendido a tensión. 

\ 

Por otra parte, Désarmont et up3 ha reportado de experimentos de desprendimiento de una 

fibra a tensión, que la forma de la curva fuerza-desplazamiento registrada depende tanto de las 

características intrínsecas de la interfase como de la dinámica del experimento. En sus estudios de 

sistemas fibras rígidas y una matriz frágil como carbón-epoxy, vidrio-epoxy y kevlar-epoxy, encontró 

que las curvas se asociaban a la resistencia de la interfase. Por otra parte, Piggot y DaT4 y Li55 
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reportaron que en el  caso  de matrices termoplásticas dúctiles la forma de la curva herza- 

desplazamiento mostraban un comportamiento no-heal. En  este  caso, se presentan resultados  de 

una serie de experimentos en los que se  varió  las propiedades de la matriz de PEAD modificando  las 

propiedades resultantes de la  misma con la inclusión  del peróxido de dicumi10~~. En la figura 3.9 se 

tnuestran resultados de experimentos de desprendimiento por  tensión  para  fibras de henequén con y 
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. .  Fibra  tratada  con  NaOH y silano-matriz  de P E A D  sin  perdxido - Fibra  tratada  con  NaOH y silano-matriz  de PEAD con  per6xido 
- Fibra  sin  ningún  tratamiento-matriz  de P E A D  
-__ - Fibra  tratada con NaOH,   p re impregnada  con PEAD-matr i z   de   PEAD 

Figura 3.9 Curvas de esfberzo  cortante interfacial contra desplaza.miento/Iongitud embebida para 
distintas condiciones interfaciales y propiedades de la matriz de PEAD. 
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sin tratamiento superficial con el silano y la matriz de PEAD con y sin el peróxido de dicumilo. Es 

. notorio  que  en el caso de la fibra sin ningún trkmiento superficial la curva esfkerzo cortante 

interfacial como función del desplazamiento observado se comporta  de manera  lineal.  También es 

notorio  que al ocurrir el desprendimiento de la fibra de la matriz, el valor de la herza no disminuye 

súbitamente. Esto es indicatorio de que existe algún mecanismo, posiblemente de fiiccion que impide 

la separación brusca de la fibra.  Asimismo, es notorio que la porción inicial de la curva es bastante 

lineal. En el caso de la  fibra que ha sido tratada  con el hidróxido de sodio e impregnada con el agente 

de acoplamiento tipo silano pero que la matriz, como en  el caso anterior no contienen al agente de 

entrecruzamiento, el peróxido de dicumilo, se observa un ligero incremento en el  nivel de adherencia. 

También se puede apreciar que la curva no disminuye de inmediato, sino que se generan esfberzos 

itkcionales entre la fibra y la matriz y por lo tanto va  disminuyendo también en  forma  lenta. Cabe 

señalar que la  única  diferencia entre estos  dos  casos,  es  el tratamiento superficial realizado en la fibra. 

Luego, sin  la presencia del  peróxido  no se promueve la interacción entre el polietileno y el agente de 

acoplamiento. 

Cuando se incorpora el peróxido a la reacción, la  fke&a requerida para  desprender a la fibra 

de la matriz incrementa notoriamente. Asimismo, la forma de la curva se hace más lineal y cuando 

se  produce  el desprendimiento, la  falla ocurre súbitamente, pero que el desprendimiento se dá  con 

una componente  de falla  fiicciona15’. En  este  caso,  se puede argumentar que las propiedades 

interfaciales han variado y por lo tanto su resistencia a esherzos  de cortante también aumenta. Un 

último caso es observado para fibras que no contienen al agente de acoplamiento y que únicamente 

fueron  tratadas  con la solución acuosa y preimpregnadas con la matriz en forma de solución. Nótese 

que  en este  caso, la resistencia interfacial estará constituida por una componente de tipo mecánico 

y la curva se comporta como un sistema con matriz &ágil.  Sin embargo, los valores de resistencia 
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al cortante  de la interfase  fibra-matriz  dependen  en  gran  medida  de  las propiedades de la matriz y de 

la interfase. 

3.6 EFECTO DE LAS  INTERACCIONES  INTERFACIALES  EN LAS PROPIEDADES 

EFECTIVAS DEL MATERIAL  COMPUESTO 

En la Figura 3.10  se muestran valores del módulo de elasticidad de los materiales compuestos 

elaborados con fibras cortas sometidas a los distintos tratamientos antes mencionados y una matriz 

de polietileno. Todos  estos materiales heron elaborados con un contenido de fibra del 20% respecto 

al peso total de la  mezcla  formada  por el PEAD y la fibra de henequén. El incremento de rigidez del 

material es  el esperado, y no existe una gran diferencia entre los  módulos  elásticos obtenidos para los 

distintos tratamientos. Este comportamiento es el esperado, puesto que  se ha demostrado que las 

condiciones superficiales de la  fibra y su efecto en la rigidez es in~ignificante~~. Sin embargo.  los 

valores obtenidos para la resistencia  a la tensión sí reflejan el efecto de la adherencia  interfacial,  como 
I 

se muestra en la  Figura  3. 1 l. El tratamiento de la  fibra al natural con el silano produce un aumento 

en la resistencia de aproximadamente  un 6% con respecto a la  fibra natural. La  modificación de la 

superficie de la fibra  con la solución de  sosa y la pre-impregnación de la fibra con la matriz  polimérica 

con un 10% de la  misma resulta en un aumento similar  a la resistencia con respecto a la  fibra al 

natural. Una concentración del 20% en la solución utilizada  para  pre-impregnar  a la fibra provoca 

un aumento de un 40% de la resistencia del compuesto. Este comportamiento se  observó también 

en los experimentos de micromecánica (Figuras 3.7 y 3.8) y se puede  atribuir a una  mejor  penetración 

de las cadenas poliméricas en las microcavidades de la superficie de la fibra  debido  al tratamiento con 

la solución de  sosa caústica. Esto resulta en un aumento de la adherencia de tipo mecrinico entre fibra 
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El tratamiento de la fibra con un agente de acoplamiento de  tipo  silano, aunado a la 

modificación superficial previa con la solución de hidróxido de sodio resulta en un incremento del 

32% aproximadamente respecto  a los valores obtenidos con los otros tratamientos. Por otro lado, 

como se indicó en el análisis espectroscópico por IR, el silano permanece en la superficie de la fibra 

y se espera que  ésto también produzca alguna interacción de tipo químico con la matriz y, en 

consecuencia, se logre un aumento en las propiedades mecánicas del material compuesto. De estos 

resultados, es  aparente  que la resistencia a la tensión depende  de  dos factores diferentes: (1) la 

resistencia a la tensión es directamente proporcional a la resistencia interfacial (z). Esto implica que 

la mejora en la adhesión promovida por los distintos tratamientos repercuten directamente en‘ dicha 

resistencia a la tensión; (2) además de la resistencia interfacial, la relación  entre la longitud de la fibra 

y el diámetro efectivo también impactan en dicha resistencia a la tensión. 

Debe observarse sin embargo que el incremento en la resistencia del material  debido a la 

mejora interfacial por la reacción química entre el agente de acoplamiento y el polímero  no es 

considerable con respecto a la mejora obtenida por la modificación superficial de la  fibra por el lavado 

con la solución de  sosa caústica y la preimpregnación con el PEAD. Como se observó en las figuras 

3.7 y 3.8, las pruebas de micromecánica muestran  que existen diferencias entre los  niveles de 

adherencia entre la fibra y la matriz debido a los distintos tratamientos superficiales de la fibra. Sin 

embargo, los aumentos observados en las propiedades de resistencia en el  material compuesto no son 

tan drásticos (Figura 3.1 1). Esta diferencia puede atribuirse a que dichas pruebas de micromecánica 

se realizaron con fibras largas, y el material compuesto h e  elaborado con fibras cortas. Es sabido 

que el factor de concentración de  esherzos en los extremos de las fibras cortas reducen la capacidad 

de refuerzo de é ~ t a s ’ ~ - ~ *  y por lo tanto la resistencia que  se obtiene con un material compuesto 

elaborado con dichas fibras cortas es menor  que el esperado en una fibra  larga. Asimismo, existen un 



efecto marginal  en la relación de aspecto de las fibras debido a las operaciones de procesado que 

puede producir ruptura de las fibras y, en  consecuencia.  disminuir la longitud de las fibras a una. 

dimensión menor de la recomendada por las pruebas de micromecánica. 

Un comportamiento similar h e  observado en la s  pruebas  de deformación hasta la ruptura 

efectuadas con el material compuesto. Como se observa en la Figura 3.12, todos los tratamientos 

superficiales efectuados son mejores con respecto a la fibra al natural, siendo la  fibra con el 

tratamiento de hidróxido de sodio y con el silano la que resultó en un  mejor comportamiento a la 

deformación. 
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CAPITULO 4 

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

En  este  trabajo se ha modificado la superficie de la fibra de henequén con  el objeto de mejorar 

la adherencia a una matriz termoplástica de polietileno de  alta densidad. La modificación  de la 

superficie de la fibra se realizó  por  medio de la  eliminación de lignina y hemicelulosas presentes en 

la superficie y su efecto en las propiedades mecánicas de los materiales se evaluó a partir  de  la 

cuantificación de la resistencia  interfacial entre la  fibra y la matriz  mediante métodos micromecánicos. 

Este tratamiento tuvo  como resultado la exposición de las  microfibras de  celulosa y a la  vez 

incrementó  la superficie de  contacto  con la matriz termoplástica. El tratamiento que  resultó en 

mejores propiedades de los materiales compuestos fié el  de una exposición a una solución acuosa 

de  sosa al 2% por 1 hr. a 25°C. El segundo tratamiento importante h e  el  de una  pre-impregnación 

de la  fibra con una solución de HDPE-xileno  para que el  polímero penetrara en las  microcavidades 

de la fibra y resultase  una  mejor interacción mecánica entre la  fibra y la  matriz. El tercer tratamiento 

se realizó por medio de un agente  de acoplamiento de tipo silano. Este compuesto posee una 
4 

estructura química que le permite  interactuar con la  fibra y la matriz al  mismo tiempo, resultando en 

una  mejor adherencia. En  este último caso, el tratamiento se le  aplicó a la fibra tanto en forma natural 

como la tratada  con la solución de hidróxido de  sodio. 

De  las fotomicrografias de las  fibras tratadas con la solución de sosa se observa que los 

cambios  morfológicos  de la fibra, resultan en  un  incremento  en la adherencia entre la fibra y la matriz. 

Sin embargo,  dicha adherencia se mejora por la pre-impregnación de la fibra con la  matriz de PEAD 

antes  de fabricar  el material compuesto. El tratamiento con  el agente de acoplamiento  incrementó 

mas aún el  nivel de adherencia entre la  fibra y la matriz pero no a un  nivel  mucho myor  que  el 
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obtenido por la pre-impregnación. Esto puede atribuirse al hecho de  que el tratamiento  con el 

hidróxido de sodio no elimina totalmente las  ligninas y hemicelulosas presentes  en la fibra y por lo 

tanto la exposición de la celulosa al silano es l i i tada.  El agente de acoplamiento h e  aplicado a la 

fibra utilizando dos  métodos utilizados por otros investigadores en  trabajos sirnilares con fibras de 

madera. El primero consistió en  tratar al silano en un medio de  tetracloruro  de carbono y segundo 

por medio acuoso en presencia de un alcohol, efectuándose en ambos casos una  hidrólisis. No se 

notó una diferencia  entre los niveles de adherencia entre ambos métodos, pero los resultados  de 

estudios de espectroscopía por medio de FTIR, indican que el grupo silano si  permaneció  en la 

superficie de la  fibra. El segundo método de aplicación del silano por medio acuoso es mucho  mas 

conveniente y fácil puesto  que  se realiza a  temperatura ambiente, y los solventes utilizados son menos 

tóxicos  que el tetracloruro  de  carbono. 

De  mezclas realizadas entre  el polietileno de alta  densidad y el  agente de acoplamiento de tipo 

silano, se realizaron estudios  de  espectroscopía  de infrarrojo con transformada de  Fourier. Dichas 

mezclas heron disueltas en xileno, que es un solvente tanto  del PEAD y del silano. Cualquier 

cantidad de polietileno que  pudo reaccionar con el silanb  no  fire disuelto y este se precipitó al 

evaporar el solvente. Los espectros  de infrarrojo confirman que existe una interacción química entre 

el silano y el polietileno pues se  notó una pequeña banda que corresponde a enlaces de tipo Si-O-C, 

característico del órganosilano. Esto  da una evidencia de  que si es posible  una reacción entre la 

matriz poliolefInica y el  agente  de acoplamiento tipo silano. Adicionalmente, de experimentos de 

desprendimiento de una  fibra a tensión (pull-out),  se hace notorio  que la presencia del peróxido 

promueve la reacción entre el grupo vinil del agente  de acoplamiento con los grupos etilo del 

polietileno. Por la diferencia en la  forma de la curva  de  esherzo-deformación  de  estos experimentos, 

es evidente que l a s  propiedades mecánicas de la matriz cambian posiblemente atribuibles a un posible 
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entrecruzamiento de la misma y el incremento en la resistencia interfacial al cortante a la reacción 

entre el silano y la  matriz. 

También en los materiales compuestos  de fibra corta  de henequen-PEAD se observó un  nivel 

de adherencia mayor cuando se utilizó el  agente  de acoplamiento organosilano. Debe notarse que 

el  incremento en las propiedades mecánicas a la tensión del material no heron proporcionales a los 

incrementos en el  nivel de adherencia observados en las pruebas micromecánicas. Esto se puede 

atribuir al hecho de  que cuando se utiliza  una  fibra corta  en un material compuesto existen 

concentraciones de  esfuerzos  que disminuyen  la capacidad de refuerzo de la  fibra.  Dicha  disminución 

ocurre por desprendimientos interfaciales en los extremos  de la fibra y en consecuencia una 

disminución de la superficie de transferencia de  cargas  entre fibra y matriz. 

En general se puede concluir que sí es posible mejorar las  propiedades del material compuesto 

resultante entre  una  matriz termoplástica y la  fibra natural, por medio de un control  de las 

interacciones interfaciales fibra matriz; ya sea  por el uso de un organosilano o por pre-impregnación 

con la matriz para modificar la superficie de la  fibra tratada  con solución de hidróxido de sodio. 

Entre las recomendaciones pertinentes  se sugiere explorar diversos agentes  de acoplamiento 

y otros  métodos  de aplicación de  éstos. Asimismo, se recomienda r e a l i i  un estudio mas minucioso 

de la superficie de la fibra para determinar grupos quimicos presentes en ella y, de  esta manera, poder 

optimizar el  nivel de adherencia por medio de una selección más detallada del agente  de 

acoplamiento. 
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