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Abstract—  This work evaluated the influence of the
concentration of NaOH (100, 200 and 300 g/L NaOH) in the
mercerization process at 25 °C for 1 h, and of the percentage
(15, 20 and 25% m/m) of Mauritia flexuosa fibers on impact
resistance in a polyester matrix composite. The polyester
matrix composite was obtained by the compression molding
process, at a constant pressure of 24 MPa. The obtained
plates had a dimension of 130 mm long x 80 mm wide x 3.4
mm thick. Specimens for the impact assay were extracted
firom the obtained plates under the EN ISO 179-1 standard.
Likewise, the fiber-reinforced composites without treatment
were also evaluated, all the fibers were characterized before
and after the NaOH treatment by means of the chemical
characterization of the fiber, absorption percentage,
scanning electron microscopy (SEM) and Fourier transform
infrared spectroscopy ( FT-IR). The results showed that with
a higher concentration of NaOH, a decrease in extractives,
lignin and hemicellulose was obtained, while the cellulose
content increased. Additionally, it was shown that the higher
the NaOH concentration, the hydrophilic character of the
fiber decreases. On the other hand, by means of FT-IR, it
was identified that the functional groups related to the fiber
composition vary before and after mercerization. While the
scanning electron microscopy (SEM) showed morphological
changes of the fiber where impurities, waxes and fats were
observed for the untreated fiber and a rougher surface and
firee of impurities for the treated fibers.
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The highest impact resistance value was obtained by 25% fiber
reinforced composites without treatment with an average value of
39.62 kJ/m2, a value that represents an increase of 298.34% with
respect to the impact resistance of the polyester matrix. without
reinforcement. The results concluded that the weight percentage of
fiber increases impact resistance while chemical treatment
increases fiber-matrix adhesion and influences the failure
mechanism of polyester matrix compounds, however, decreases
impact resistance. Thus, the compounds reinforced with 25% fiber
and treated with 100, 200 and 300 g/L of NaOH reported average
values of impact resistance of 23.02 kJ/m2, 28.01 kJ/m2 and 20.48
kJ/m2 respectively.

Keywords— fiber Mauritia flexuosa mercerization polyester matrix
reinforced composites.
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Compuestos de poliéster reforzados con fibra de Mauritia
flexuosa tratada con alcali: Energia de impacto,
composicion quimica y topografia superficial.
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Resumen - El presente trabajo evalud la influencia de la
concentracion de NaOH (100, 200 y 300 g/L de NaOH) del proceso
de mercerizacion a 25 °C por 1 h, y del porcentaje en peso (15, 20
y 25%) de fibras de Mauritia flexuosa sobre la resistencia al
impacto en un compuesto de matriz poliéster. Los compuestos de
matriz poliéster fueron obtenidos por el proceso de moldeo por
compresion, a una presion constante de 24 MPa. Las placas
obtenidas tuvieron una dimension de 130 mm de largo x 80 mm de
ancho x 3.4 mm de espesor. De las placas obtenidas se extrajeron
probetas para el ensayo de impacto bajo la norma EN 1SO 179-1.
Asi mismo fueron evaluados los compuestos reforzados con fibra
sin tratamiento, todas las fibras fueron caracterizadas antes y
después del tratamiento mediante la caracterizacion quimica de la
fibra, porcentaje de absorcion, microscopia electrénica de barrido
(SEM) y espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FT-IR), a fin de determinar de forma indirecta la modificacion
de los compuestos quimicos de las fibras vegetales. Los resultados
mostraron que a mayor concentracion de NaOH se obtuvo una
disminucién de extractivos, lignina y hemicelulosa (estos dos
ultimos de mayor interés desde el punto de vista de propiedades
mecanicas de las fibras) mientras que el contenido de celulosa
aumentd. Adicionalmente, se evidenci6 que a mayor
concentracion de NaOH el carécter hidrofilico de la fibra
disminuye. Por otro lado, mediante FT-IR, se identific6 que los
grupos funcionales relacionados a la composicién de la fibra
varian antes y después de la mercerizacion. Mientras que la
microscopia electronica de barrido (SEM) mostr6 cambios
morfoldgicos de la fibra en donde se observé impurezas, ceras y
grasas para la fibra sin tratamiento y una superficie mas rugosa y
libre de impurezas para las fibras tratadas. EI mayor valor de
resistencia al impacto fue el obtenido por los compuestos
reforzados con 25% de fibra sin tratamiento con un valor
promedio de 39.62 kJ/m?, valor que representa un aumento del
298.34% con respecto a la resistencia al impacto de la matriz
poliéster sin refuerzo. Los resultados concluyeron que el
porcentaje en peso de fibra incrementa la resistencia al impacto
mientras que el tratamiento quimico incrementa la adhesion de
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fibra-matriz e influye en el mecanismo de falla de los compuestos
de matriz poliéster, sin embargo, disminuye la resistencia al
impacto. Siendo asi que los compuestos reforzados con 25% de
fibra y tratados con 100, 200 y 300 g/L de NaOH reportaron
valores promedios de resistencia al impacto de 23.02 kJ/m?, 28.01
kJ/m? y 20.48 kJ/m? respectivamente. La evaluacién medio
ambiental rebasa los limites de la presente investigacion.

Palabras clave: fibra, Mauritia flexuosa, mercerizacion, matriz
poliéster, compuestos reforzados

I. INTRODUCCION

Actualmente la preocupacion ambiental debido al elevado
uso de materiales poliméricos sintéticos ha generado un
interés creciente en el uso de fibras naturales como materiales
de refuerzo para compuestos poliméricos alternativos. Las
fibras naturales son los componentes mas importantes de
diversas aplicaciones industriales, como los textiles, la
fabricacion de papel, el embalaje y los materiales de
construccién. En las maltiples industrias, las fibras que se
emplearon en primer lugar fueron las que la propia naturaleza
ofrecia. Sin embargo, aunque existen méas de 500 fibras
naturales, muy pocas son las que pueden utilizarse
industrialmente, pues no todas las materias se pueden hilar,
ni todas las fibras organicas son aprovechables para
convertirlos en tejidos. Dado que las fibras naturales son
materiales renovables y biodegradables, los productos
fabricados con dichos materiales también son amigables con
el medio ambiente [1].

Las fibras naturales tienen muchas ventajas deseables
sobre las fibras sintéticas, por ejemplo buenas propiedades
acustica, aislamiento térmico, baja densidad, bajo costo y alta
resistencia a la flexion, ademds de ser no toxicas y
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ambientalmente amigables [2]. Las fibras naturales estan
compuestas de celulosa, hemicelulosa, lignina, pectinas,
ceras y sustancias solubles en agua. Sin embargo, el
inconveniente mas serio de estas fibras naturales es su
naturaleza hidrofilica causando una débil union interfacial
entre la fibra y la matriz de los compuestos de matriz plastica.
Ademas, diversas impurezas fisicas y la presencia de grupos
hidroxilo en la superficie de la fibra crean dificultades para
ser utilizados como materiales de refuerzo. Sin embargo, el
rendimiento mecanico de un material compuesto depende de
multiples factores, entre ellos, la orientacion, tamafio,
procedencia, morfologia y la naturaleza propia de las fibras,
sin dejar de lado las de la matriz, ademas la forma de union
entre las fibras y la matriz también juega un papel muy
importante. [3]

La palma de aguaje (Mauritia flexuosa), presenta una
amplia distribucion desde la cuenca amazonica hasta la isla
de Trinidad (Trinidad y Tobago), llegando a ocupar més de 5
mil hectareas de la amazonia peruana. Es por ello que es uno
de los productos mas aprovechados por el poblador, el fruto
como fuente de alimento, las fibras para la fabricacién textil,
las hojas para interiores de vivienda y la madera como fuente
de energia. Sin embargo, esta materia prima en materiales de
ingenieria no se ha explorado adecuadamente ya que dichas
fibras poseen propiedades atractivas para su uso como
refuerzo en materiales compuestos [4]. En este contexto,
pocos estudios se han venido realizando en cuanto a
caracterizacion y el uso de fibras de Mauritia flexuosa. Por
ejemplo, da Silva Santos, et al. [5] demostraron que los
materiales compuestos (prensado a 6.0 Ton por 1.5 h a 150
°C) a base resina de cardanol-formaldehido reforzados con
fibra Mauritia flexuosa tratadas con NaOH mostraron los
mejores resultados de adherencia entre fibra y matriz
mediante microscopia electrénica por barrido (SEM). La
microscopia mostr6 que el proceso de mercerizacién indujo
rugosidad en la superficie de la fibra, esto es debido a la
eliminacién de compuestos de baja masa molar, dejando
cavidades en la superficie. Mientras [6] estudiaron la
composicion quimica (cantidad de lignina y extractivos),
contenido de humedad, espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier FTIR, por TGA se determiné alto
contenido de humedad y estabilidad térmica que se alcanza
alrededor de los 200 °C, difraccion de rayos X (estructura de
celulosa I con un indice de cristalinidad de 44.6% y 51.9%,),
ensayos mecanicos y estudios morfoldgicos.

Por otro lado, Algunos estudios han evaluado la
aplicacion de tratamientos en fibras para que, mediante
modificaciones en la estructura y composicion, se mejore su
aplicacion y propiedades. En este sentido, se han aplicado
tratamientos con &lcali en diferentes concentraciones
(mayormente 5-15%) en fibra de agave (Mylsamy and
Rajendran [7], fibra de la fruta Borassus [8] [9], fibra de
Figue [10], fibra de Saharan aloe vera [11], fibra de Abaca
[12], fibra de la hoja de palma de Areca [13], tratamientos

con peroxido de benzoilo, alcali, permanganato de potasio y
acido estearico en fibra de Sansevieria cilindrica [14]. En
general, en los estudios previamente mencionados, utilizando
ensayos mecanicos y técnicas como microscopia electrénica
de barrido (SEM), caracterizacion térmica por TGA, FTIR,
entre otros, se demostré que las fibras tratadas desempefian
un papel importante en el aumento de la resistencia a la
flexién y la resistencia al impacto de los materiales
compuestos elaborados con las fibras naturales. Ademas, fue
demostrado que con los tratamientos ocurre la eliminacién de
hemicelulosas, lignina y otras impurezas superficiales de la
superficie de la fibra, lo que promovié mejores propiedades
mecanicas. Por otro lado, Athijayamani, et al. [15]
demostraron que las propiedades mecanicas tales como
resistencia a la traccion, flexion e impacto del compuesto
hibrido pueden variar en funcién de la humedad. Al respecto,
los tratamiento realizados en fibras disminuyen la tendencia
de absorcion de agua [14] [12], obteniendo mejores
propiedades.

En este trabajo de investigacion se pretende mejorar la
resistencia al impacto del compuesto de matriz polimérica de
poliéster, para lo cual se propone el empleo de la fibra de
aguaje (Mauritia flexuosa) con tratamiento superficial y la
incorporacion en porcentaje en peso, como refuerzo, para
producir un material compuesto tenaz, resistente y de bajo
peso.

Il. MATERIALES Y METODOS

A. Disefio de Investigacion.

Se aplicé el disefio experimental tipo bifactorial con tres
niveles. Las variables en estudio y sus niveles se muestran en
la Tabla 1, resultando un total de 9 tratamientos con 3
repeticiones cada uno. Adicionalmente se realizaron ensayos
Control en un total de 3 probetas para resina poliéster y 3
probetas reforzadas con Mauritia Flexuosa al 15%, 20% y
25% de fibra sin tratamiento, todo ello hace un total de 39
ensayos de impacto.

TABLA 1. NIVELES DE VARIABLES DE ESTUDIO.

VARIABLES INDEPENDIENTE | NIVELES DE ESTUDIO
A. Concentracion de NaOH 100, 200, 300 g/L
15%, 20%, 25%

B. Porcentaje en peso de fibra

B. Procedimiento Experimental.

a) Proceso de obtencion de fibra de cogollo de aguaje
(Mauritia flexuosa)

Los cogollos de aguaje fueron recolectados en la
provincia de Moyobamba, departamento de San Martin, Peru.
Utilizando navajas, los cogollos fueron cortados en laminas
longitudinalmente de manera que se mantenga la integridad
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de las fibras. Posteriormente las fibras extraidas se dejaron
secar a temperatura de ambiente por tres dias.

Una vez seco, se cortaron las fibras en tamafios de 8-8.5
cmy se la separ6 en fracciones de 160 g. Posteriormente se
realizaron dos etapas de limpieza. Para la primera limpieza,
se sumergio6 la fibra en agua destilada por un tiempo de 15
min a una temperatura de 60 °C. Para la segunda limpieza, se
prepar6 una solucion alcohodlica 1:1 (agua:alcohol). La
solucidn se calentd hasta alcanzar una temperatura entre 60 a
80 °C, posteriormente se sumergi6 la fibra y se mantuvo
durante 30 minutos, manteniendo la temperatura en el rango
mencionado.

b)  Mercerizacion de fibras

Para la mercerizacién se prepar6 las soluciones de
hidréxido de sodio y agua destilada (100, 200y 300 g/L). Una
vez preparadas las soluciones, se afiadié las fibras en las
soluciones de hidréxido de sodio respectivas, por un tiempo
de 1 hora a temperatura de ambiente. Posteriormente, para
remover el exceso de hidroxido de sodio, las fibras fueron
sumergidas en una solucién de 5% V/V de &cido acético para
neutralizar asi la fibra. Finalmente se lavé la fibra con agua
destilada y se secaron en una estufa a 60 °C durante 8 horas.

c) Microscopia Electrénica de Barrido (SEM).

Las fibras deshidratadas fueron previamente recubiertas
con una fina capa de oro por deposicién de plasma. Luego, la
morfologia de las fibras se observd en un microscopio
electrénico de barrido (FEI, Quanta 650, USA) operado a un
voltaje de aceleracion de 30 kV con magnificaciones de 200X
a 1600X.

d) Caracterizacion quimica de la fibra

Las fibras tratadas y no tratadas (mercerizacion) fueron
evaluadas en funcién de su composicion quimica, y
capacidad de absorcién de agua. En este sentido la secuencia
fue:

d.1 Determinacion de Humedad.

La humedad de la fibra se determiné segun el “Standard
Method for Determination of Total Solids in Biomass” de
Ehrman [16]. Para ello las muestras (2g.) fueron
deshidratadas a 105°C, utilizando una estufa (MEMMERT,
Alemania) hasta peso constante.

d.2 Determinacion de Extractivos.

Para este procedimiento se utiliz6 el “Standard Method
for the Determination of Extractives in Biomass” de Tina
Ehrman (1994). Primero se pes6 2 gramos de cada muestra
(Sin tratar, 100, 200 y 300g/L de NaOH), se armaron
pequefios paquetes de fibras, utilizando papel filtro. Luego se
utilizd el equipo Soxhlet utilizando como solvente de
extraccion etanol al 96%. Durante el proceso se realiz6 el

control contante de la temperatura, la velocidad de reflujo y
la velocidad de calentamiento para obtener de cuatro a cinco
intercambios de solvente (sifonada) por hora. Este
procedimiento se realiz6 por 24 horas. Posterior a ello el
solvente se elimind, para finalmente secar las fibras en estufa
(105°C) y desecador, hasta peso constante.

d.3 Determinacion de Holocelulosa.

Se pes6 1g de la muestra seca libre de extractos, se agrego
80 mL de agua caliente, 0.5 mL de &cido acético glacial
(CH3;COOH) y se agit6. Después se afiadié 1 g de clorito de
sodio (NaClO2), se realiz6 una agitacion lenta, se tapo y se
coloco a bafio maria hasta 70 °C. Después de 1 h, se agregd
0.5 mL de &cido acético y 1 g de clorito de sodio, se agit6
nuevamente. Estas proporciones se agregaron x 3 veces hasta
que la muestra tomd un color blanquecino. La muestra se dejé
reaccionar durante 24 horas. Al concluir el tiempo, se filtro la
muestra y se lavé con alcohol de 96%. Luego se dejo secar a
45 °C.

d.4 Determinacion de Celulosa.

Para este procedimiento se utiliz6 el Standard Method for
Determination of Alpha-, beta- and gamma-cellulose in pulp
(Reaffirmation of T 203 cm-99). Para ello se pes6 0.3 g de
muestra blanqueada (obtenida en el proceso anterior), se
agreg6 15 mL de NaOH al 17.5%, se dispersé completamente
la pulpa usando un dispensador de pulpa, luego se agregé 5
mL de NaOH al 17.5%, se agit6 y se colocd en bafio maria a
25 °C. Después de 30 min, se afiadio 20 mL de agua
destilada, se agitd y se dejé reposar por 30 min. Finalmente,
se agito la suspension y se filtro, los primeros 4 mL de filtrado
fueron descartados conservando el resto del filtrado.

d.5 Alfa Celulosa

Se utiliz6 0.25 mL del filtrado de pulpa (obtenido
anteriormente), se agregé 1 mL de K>Cr,07a 0.5 N, se agregd
5 mL de HzSO, cc agitando lentamente. Se dejo reposar
durante 15 min, luego se agregd 2.25 mL de agua destilada y
se dejé enfriar a temperatura ambiente. Posteriormente, se
agregd 4 gotas de ferroina (indicador) y se titulé con acido
sulfarico ferrosos 0.1 N (previamente valorado) hasta
conseguir un viraje de color verdoso a rojizo, obteniendo el
volumen de gasto.

Para los célculos se realizd una valoracién en blanco,
sustituyendo el filtrado de pulpa con 1.25 mL de NaOH y
1.25 mL de agua destilada.

d.6 Beta y Gamma Celulosa (Hemicelulosa)

Se midié el filtrado de pulpa en una probeta de 50 mL, se
adiciond 9 mL de 4cido sulfarico H.SO4 3N, se mezclo, se
coloc6 en bafio maria (70-90 °C) hasta coagular, luego se dejé
reposar y se centrifugd por un tiempo de 10 minutos a 40 rpm.
Posteriormente se tomd 0.5 mL del sobrenadante y se agreg6
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1 mL de K;Cr,07 al 0.5 N y 9 mL de acido sulfurico
concentrado. Luego se dejé reposar durante 15 min, se agrego
2.25 mL de agua destilada y se dejo enfriar a temperatura
ambiente. Posteriormente, se agregdé 4 gotas de ferroina
(indicador) y se titulé con &cido sulfarico ferrosos 0.1 N
(previamente valorado) hasta conseguir un viraje de color
verdoso a rojizo, obteniendo el volumen de gasto.

Para los céalculos se realizé una prueba en blanco
sustituyendo la solucion con 1.25 mL de hidrdxido de sodio
(NaOH) 17.5%, 1.25 mL de agua destilada y 2.5 mL de &cido
sulfarico 3N.

d.7 Determinacion de Lignina.

Para este procedimiento se utilizo el Standard Method for
Determination of Acid-Insoluble Lignin in Biomass de David
Templeton and Ehrman [17].

d.8 Lignina Klason (Acido sulfurico al 72%)

Se pesd 5 g de muestra sin extractivos y se colocaron en
tubos de vidrio. Luego, se agregd H,SO4 al 72% (por cada
100 mg se adicioné 1 mL de éacido sulfurico). Después los
tubos se Ilevaron a bafio maria a temperatura 30°C agitando
frecuentemente hasta su total solucién. Después de una hora,
se diluy6 la muestra 84 mL de agua destilada. Luego paso a
la autoclave a 120 ° C por 60 minutos. La dispersion se filtro
(al vacio), este filtrado se usé en lignina soluble y el residuo
s6lido se lavo con agua caliente para remover todo el acido,
el residuo fue utilizado en Lignina insoluble.

d.9 Lignina Soluble

Se prepar6 la muestra denominada blanco, colocando en
un tubo con tapa 10mL de &cido sulfurico al 72% y 10mL de
agua destilada agitando la solucién. La muestra se llevd a
evaluacion con el espectrofotometro.

d.10 Lignina Insoluble

El residuo sélido mencionado en esta seccion, se seco a
105°C por 2 horas, se llevé a peso constante. Posteriormente,
se calcind la muestra en una mufla a 575 °C, hasta obtener
peso constante.

d.11 Determinacion del % de absorcion de agua.

Para el ensayo de absorcién de lagua de las fibras se
realizé bajo la norma ASTM D570. Para esto se tomé la masa
inicial de las fibras sin y con tratamiento (mi), luego se
sumergid en agua y se anotd las masas (mf) en intervalos de
tiempo (1, 2, 3, 4, 5,6 y 24 horas), el ensayo se realiz6 a
temperatura ambiente. El porcentaje de absorcién de agua se
calculé mediante la siguiente formula.

% Absorcion de agua = % x 100 (1)

i

e) Espectroscopia de trasmision infrarroja  por
transformada de Fourier (FTIR)

Para el ensayo de espectroscopia de trasmision infrarroja
por transformada de Fourier (FTIR) se llevo acabo utilizando
un espectrofotometro modelo IR  Spectrum Two
(PerkinElmer, USA). Luego de una limpieza y calibracién
previa, el ensayo de FTIR se realizé a 0.5 g de Fibra de
Mauritia Flexuosa sin tratamiento, y con tratamiento de 100
g/L y 300 g/L de NaOH colocadas sobre la punta de diamante
la cual es ajustada con el tornillo de ajuste. Luego se procedid
a realizar el barrido correspondiente, el software del equipo
realizo la grafica (% Transmitancia vs nimero de onda (cm

1)

f) Conformado de placas del compuesto de resina poliéster
y fibras de Mauritia flexuosa

Para determinar las proporciones de mezcla para el curado
de la resina poliéster, se realizd la preparacion a diferentes
dosificaciones de solvente, acelerante y endurecedor, tipicos
de esta resina, teniendo como criterio de eleccidn, la energia
de impacto (Charpy). Asi se determind que por cada kg de
resina poliéster Anypol 100, se utilizarian 350 g de
mondmero de 10 g de octoato de cobalto al 6%estireno y 25
cc de perdxido de M.E.K.

Una vez definidas la dosificacién de la resina poliéster, se
prepard un molde de acero, con medidas de 130 mm (largo)
x 80 mm (ancho) x 3.4 mm (espesor), en el cual se realizo el
conformado de placas de resina reforzada con fibra Mauritia
Flexuosa (15%, 20% y 25% peso) sin tratamiento y tratadas
previamente con 100, 200 y 300 g/L de NaOH. Las masas
utilizadas se calcularon considerando el volumen del molde
y densidades de los materiales, luego se verifico por masas de
matriz y fibras los porcentajes peso utilizados, existiendo una
variacion entre estos datos menores al 4.2%

Después de habilitado el molde (limpio y encerado), se
coloco una pequefia cantidad de la mezcla de resina en el
molde para luego colocar la fibra Mauritia Flexuosa de
manera ordenada, se vertio la resina sobrante y por Gltimo se
tap6 el molde de manera cuidadosa para no desordenar la
fibra.

g) Moldeo por compresion.

Para el moldeo por compresién se utiliz6 un equipo de
compresion (TecnoTest, Italia). La presion utilizada fue de 24
MPa. El molde se mantuvo en el equipo por 12 horas, pasado
ese tiempo se procedio a retirar la placa del molde y se deja
curar por 72 horas mas. Todo el proceso se realiz0 a
temperatura ambiente

h)  Preparacion de probetas para ensayo de impacto segin
norma EN 1SO 179-01.
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Se procedi6 a cortar las placas (elaboradas en el proceso
de compresién) para obtener las probetas de impacto (Figura
1) con dimensiones segln la norma EN 1SO 179-1. En el caso
de solo resina poliéster se considerd la norma para plasticos
no reforzados, mientras que las probetas conteniendo la fibra
fueron elaboradas de acuerdo con la norma para plasticos
reforzados (Tabla 2).

TABLA 2: DIMENSIONES DE PROBETAS PARA ENSAYO TIPO
CHARPY A PLASTICOS REFORZADOS Y NO REFORZADOS (Norma
ISO 179 — O1)[18].

Largo Ancho Espesor (mm) Span
Muestra (mm) (mm) h P (mm)

| b L
Plasticos
no 80+0.20 10+0.20 4+0.20 62 +0.20
reforzados
Plasticos
reforzados | 25h 10015 3 20h

Fig. 1. Probetas de impacto obtenidas segiin la norma EN SO 179-01 para
pléasticos reforzados.

i)  Ensayo de impacto Charpy

Las probetas ya preparadas se ensayaron en una
maquina de ensayo tipo Charpy (TERCO, Suecia.) con una
carga maxima de 15 Joules (1J= 1Nm) y escala de 0.1 J. Las
probetas fueron puestas en la porta probetas para luego ser

n‘.’-ﬁﬂ —

n -
|

impactadas por el péndulo de impacto. Los datos fueron
registrados. La resistencia al impacto Charpy, a.y, (2) en
(kJ/m?), se define como la energia de impacto en la rotura
respecto al area de la seccién transversal inicial de la
superficie impactada. Dénde: h: espesor de la probeta (mm);
b: ancho de la probeta (mm); E.: energia absorbida en la
rotura (J) [19].

ey = i—gx103 2

j)  Anélisis estadistico

Se realizd el analisis de varianza y prueba “F” y se
determind la influencia de cada una de las variables en
estudio a un disefio experimental bifactorial. EIl analisis de
varianza (ANAVA) se efectud a un nivel de confianza del
95%.

I1l. RESULTADOS Y DISCUSION

A. Microscopia electrdnica de barrido (SEM)

La Figura 2 muestras imagenes SEM en donde se indica
los cambios morfoldgicos que presenta la fibra Maurita
flexuosa de las fibras sin tratamiento (a), y tratadas a una
concentracion de 100 (b) y 300 (¢) g/L de NaOH. La fibra sin
tratamiento mostré una superficie lisa con presencia de
impurezas (i), ceras y grasas (c,g) (ver detalles en flechas).
Segln Sinha, et al. [12] informa que debido a los residuos
cerosos, la humectabilidad superficial de las fibras vegetales,
en matriz polimérica, se reduce, dando por resultado la
disminucion de adherencia entre ellos, ademas presentar baja
rugosidad superficial. Por otro lado, en las fibras tratadas con
NaOH se observan cambios en la superficie de las mismas,
respecto a las no tratadas.

ETD 30.00 KV 1600 x m M % CAM PUCP

Fig. 2: Imagen SEM de fibra Mauritia Flexuosa, magnificacion de 1600X. a) Sin tratamiento; b) tratada con 100 g/L de NaOH; c) tratada con 300 g/L de NaOH.

Las fibras tratadas mostraron superficies de mayor rugosidad,
incremento de cavidades (cv) y menor cantidad de impurezas.
Estos cambios sugieren ser la consecuencia del tratamiento

con NaOH, las cuales se cuantificaron y se muestran en la
Tabla 3. Seguin da Silva Santos, et al. [5] la alta rugosidad en
la superficie de las fibras tratadas alcalinamente,
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proporcionan un mayor numero de puntos de anclaje
generando asi una mayor adherencia a la matriz polimérica.
Por lo tanto, la modificacion en la topografia superficial de la
fibra mediante los tratamientos con NaOH puede influir en
las propiedades mecanicas tanto de la fibra, como en la del
compuesto que los utiliza como refuerzo.

B. .Caracterizacién quimica de fibra Mauritia flexuosa

TABLA 3. DATOS SOBRE LA CARACTERIZACION QUIMICA
DE LA FIBRA Mauritia flexuosa.

Muestras Humedad | Extractivo | Lignina | Celulosa | Hemicelulosa
(%) (%) (%) (%) (%)
ST 10.44% 7.29% | 29.14% | 38.81% 24.09
Mz -100 | 8.71% 413% | 27.43% | 49.40% 17.91
Mz -200 | 8.50% 4.11% 27.06% | 49.51% 18.24
Mz -300 | 8.19% 4.03% 26.82% | 50.48% 17.59

La Tabla 3, muestra el contenido de los porcentajes de
celulosa, hemicelulosa, lignina, extractivos y humedad de las
fibras sin tratamiento (ST), y tratadas a una concentraciones
de 100 (Mz-100), 200 (Mz-200) y 300 (Mz-300) g/L de
NaOH. Se observé que, al incrmentar la concentracion de
NaOH, el contenido de humedad, extractivo, lignina y
hemicelulosa se reducen, mientras el contenido de celulosa
muestra una tendencia creciente de 38.82% a 50.48%; ello
debido a la disminucion de lignina y hemicelulosa, lo que
ocasiona cambios topograficos en la superficie de la fibra,
como fue evidenciado en las imagenes SEM (ver Fig. 2).
Segln Junior, et al. [6] ha reportado valores similares de
lignina, extractivos y contenido de humedad. Balaji and
Nagarajan [11] concluye que el contenido de lignina de la
fibra no varia significativamente después del tratamiento
alcalino de las fibras, mientras que el contenido de a-celulosa
aument6 hasta un 7.2% este aumento puede proporcionar
mejores propiedades mecénicas a la fibra, ya que forma una
estructura microcristalina con regiones cristalinas de alto
orden y regiones amorfas de bajo orden. En el presente
estudio, las modificaciones quimicas disminuyeron el
contenido de hemicelulosa. Por lo que, al disminuir la
hemicelulosa, la cual funciona como anclaje entre la lignina
(matriz) y celulosa (refuerzo) [14], la celulosa quedo
expuesta aumentando su presencia a cuantificar (Tabla 3).
Por otro lado, la disminucién del contenido de humedad de
las fibras tratadas con NaOH podria indicar que su caracter
hidrofilico disminuyo, por lo que el porcentaje de absorcion
de agua fue evaluado.

C. Porcentaje de absorcién de agua

La Figura 3 muestra la capacidad de absorcion de agua de
las fibras Mauritia Flexuosa con y sin tratamiento. La fibra
sin tratamiento mostr6 mayor % de absorcion de agua,
respecto a la fibra tratada lo que confirma la disminucion del
caracter hidrofilico de la fibra, el menor porcentajes de
absorcion de agua se muestra para las fibras tratadas a una

concentracion de 300 g/L de NaOH. También se observa que
en todas las fibras con y sin tratamiento el porcentaje de
absorcién es mayor durante las primeras horas, luego esta
capacidad, disminuye; segun Mwaikambo and Ansell [20]
mencionan que existe un grado de saturacion de la fibra, es
decir que luego de cierto tiempo la fibra ya no podra seguir
absorbiendo agua lo que se llama punto de saturacion, el cual
segun la Figura 3, se daria aproximadamente a las 6 h.

D. Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier
(FT-IR)

En la Figura 4, se muestra el espectro FT-IR de las fibras
sin tratamiento y con tratamiento de mercerizado a
concentraciones de 100 y 300 g/L de NaOH. En el espectro
de fibra sin tratamiento, la a-celulosa se encuentra
representada un nidmero de onda de 3336 cm™ siendo
asociada a la vibracion de estiramiento de los grupos
hidroxilos enlazados con hidrogeno (OH). Por lo tanto, en
muestras no tratadas, una vibracion de estiramiento baja
indica un menor porcentaje de celulosa. Por otro lado, los
picos 2916 cm™? y 2848 cm™ se asocian a la vibracion de
estiramiento del grupo funcional de los alcanos (C-H) que
representan las moléculas de P-celulosa y vy-celulosa
respectivamente. EI nimero de onda de 1733 cm™ representa
a la hemicelulosa siendo asocian a la vibracion de
estiramiento de los grupos funcionales de los carbonilos
(C=0). El pico que se encuentra en un nimero de onda de
1605 cm? representa la presencia de absorcién de agua
confirmando la naturaleza hidrofilica de la fibra, esta
naturaleza hidrofilica de la fibra se puede comprobar con el
ensayo de absorcidn de agua que se realizo a las fibras con y
sin tratamiento (ver Figura 3).
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Fig.3. Porcentaje de absorcion de agua de la fibra Mauritia Flexuosa con y
sin tratamiento.

El pico en el nimero de onda de 1462 cm™ asociada a la
vibracién de estiramiento del grupo funcional de aromaticos
representa la molécula de lignina, estos nimeros de ondas
tienen relacién con los nimeros de onda representados por
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Smith [21]. Segun Balaji and Nagarajan [11], la presencia de
celulosa, hemicelulosa y lignina en su analisis FT-IR en un
rango de 4000 a 500 cm%, encontrados en la fibra de Saharan
sin tratamiento en una nimero de onda de 3340 cm, 1750
cm?, 1525 cm™ respectivamente, también se reporta la
presencia de absorcién de agua en un pico de 1600 cm™
nameros de onda. Asi los picos con nimeros de onda
correspondientes a la presencia de hemicelulosa y lignina al
presentar una vibracion de estiramiento alta indican un mayor
porcentaje de estas moléculas en la fibra, guardando esto
relacién con la caracterizacion quimica (Ver Tabla 3).

En cuanto al espectro FT-IR de las fibras tratadas a una
concentracién de 100 y 300 g/L de NaOH, se puede observar
que la intensidad de los picos correspondientes a
hemicelulosas (1733 cm™) y lignina (1462 cm™*) disminuye,
mientras que el pico correspondiente a glucosa (3336 cm™)
aumentd. Resultados similares fueron reportados por Balaji
and Nagarajan [11] después del tratamiento con Alcali.
Mientras que el pico encontrado con un numero de onda de
1605 cm? en la fibra Mauritia Flexuosa que representa la
presencia de absorcion de agua, dicho pico se encuentra en
las fibras tratadas con una menor intensidad ya que disminuye
el cardcter hidrofilico de la fibra.

E. Resistencia al impacto

Los resultados de resistencia al impacto promedio
obtenidos de los compuestos de matriz poliéster reforzado
con fibra a diferentes porcentajes en peso de fibra (15, 20 y
25%) y concentraciones de NaOH (100, 200 y 300 g/L),
ademas de los compuestos reforzados con fibra sin
tratamiento alcalino a los diferentes porcentajes en peso de
fibra, se muestran en la Tabla 4.

En la Figura 5, se observa el efecto del incremento del
porcentaje de la fibra con y sin tratamiento con NaOH, sobre
la energia de absorcion de impacto (Charpy), de los
materiales compuestos de matriz poliéster, los valores de
promedio muestran la relacion directa entre el porcentaje en
peso de fibra (con y sin tratamiento) y la energia de impacto,
obteniendo los mayores valores a 25% en peso de fibras, en
todos los casos; los valores de energia de impacto que se
consiguieron al incorporar la fibra sin tratamiento en la matriz
poliéster, fueron de 23.14 kJ/m?, 27.00 kJ/m? y 39.62 kJ/m?
para los porcentaje en peso de fibra de 15%, 20% y 25%
respectivamente, esto representa un aumento del 174.25%,
203.31% y 298.34% con respecto a la energia de impacto
promedio de la resina poliéster sin refuerzo (linea
discontinua, ver Fig. 5); siendo este valor promedio de 13.28
KJ/m?, para la dosificacion de mezcla mencionado. Segln
Candido, et al. [22], Yang, et al. [23], el incremento del
porcentaje en peso de fibra, aumenta la resistencia al impacto
debido a que la fibra absorbe la energia del impacto,
interfiriendo en la propagacién de grietas de la matriz;
durante el impacto, se promueve el desprendimiento de fibra
y la propagacién de las grietas a lo largo de la interfaz fibra-

matriz, ello estaria asociado al proceso de falla por
delaminacién que presenta la fibra sin tratamiento (Ver Fig.
6). Segin Martinez, et al. [24] cuando existe dafio
interlaminar en los compuestos la resistencia al impacto es

mayor.
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Fig. 4. Espectros FT-IR de fibra sin tratamiento y la fibra tratada a una
concentracion de 100 y 300 g/L de NaOH.

TABLA 4. DATOS PROMEDIOS DE RESISTENCIA AL IMPACTO DE
LA RESINA POLIESTER, LOS COMPUESTOS SIN MODIFICACION
QUIMICA Y DE LOS COMPUESTOS CON MODIFICACION
QUIMICA SEGUN LA NORMA EN SO 179-1.

s o
ST 15% 23.14 +4.42
ST 20% 27.00+0.71
ST 25% 39.62+0.15
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F 15% - MZ 100 g/L de NaOH 1451 +1.68
F 20% - MZ 100 g/L de NaOH 19.48 +2.04
F 25% - MZ 100 g/L de NaOH 23.02 + 1.67
F 15% - MZ 200 g/L de NaOH 19.95+1.70
F 20% - MZ 200 g/L de NaOH 25.97£0.16
F 25% - MZ 200 g/L de NaOH 28.01+1.04
F 15% - MZ 300 g/L de NaOH 13.38+1.95
F 20% - MZ 300 g/L de NaOH 1750+ 1.73
F 25% - MZ 300 g/L de NaOH 20.48 +1.81

ST: sin tratamiento; MZ: mercerizado; F: %fibra.

I:l Fibra MF sin tratamiento
40| I Fibra MF 100 g/l NaOH
I ~ibra MF 200 g/t NaOH

35| [ Fibra MF 300 g/l NaOH

RP = Resina Poliester sin refuerzo
[=]
=1
~
o

30 -

25

15

Energia de impacto (KJ/m?)

10 -

15%F 20%F 25%F

% peso de fibras
Fig.5. Resistencia al Impacto Vs % Peso de fibra Mauritia Flexuosa
para las fibras sin tratamiento y con tratamiento de NaOH (100, 200 y 300
giL)

Por el contrario, en los compuestos de resina poliéster con
fibra tratadas con NaOH, la energia al impacto es menor que
en los casos similares con fibras sin tratamiento. Sin
embargo, comparando entre los datos de los compuestos con
fibras tratadas, se aprecia incremento de la energia de
impacto, conforme la concentracién de NaOH pasa de 100
g/L a 200 g/L. En laFigura 6 se indica los tipos de dafios tanto
a la fibra como a la matriz, segin Martinez, et al. [24], los
mecanismos de dafio se dan, en la matriz, de tipo interlaminar
(interface) y en las fibras. En la misma figura, se puede
apreciar que el compuesto reforzado con 25% en peso de fibra
tratada con 200 g/L de NaOH presenta una mayor
delaminacién comparado con los tratamientos a (100 y 300)
g/L de NaOH. Segun Rodriguez, et al. [25], la disminucion
de la resistencia al impacto promedio de los compuestos
reforzados con fibra tratada puede deberse a una disminucion
de la elasticidad tipica necesaria en las fibras vegetales, pues
ellas cumplen su funcién de carga y de transporte, esta
disminucion, generaria incremento de rigidez con pérdida de
elasticidad y por ende menor capacidad de deformacién ante
el impacto (Ver Fig. 6). Por otro lado, Li, et al. [26], afirma
que si la concentracion de alcali es elevada, el resultado en
fibras, puede ser el debilitamiento o dafio a las fibras y
consecuentemente una disminucion en las propiedades de las
mismas, ya que los tratamientos con NaOH o mercerizacion
son tratamientos de degradacion controlada de fibras, estos es

generan la modificacion de la composicion quimica inicial de
fibra (Ver Tabla 3). Para el caso de 300 g/L de NaOH, que
se utilizé, si bien el grado de adherencia se evidencia mayor
(Ver Fig. 6), el modo de dafio no permitié delaminacion, lo
que se tradujo en los bajos valores de absorcién de energia de
impacto repostados en nuestro caso; segin Mallick [27] a
altos niveles de adhesién, el modo de falla es quebradizo

p—
al

Falladefibra-matri3
Delaminacion

: d g 7

Rotura y delaminacion muitiple

Alta adhesion fibra-matriz’

Fig.6. Fotos de la zona de fractura con un aumento de 10x de probetas de
impacto con 25% de fibra. Sin tratamiento (a). MZ 100 g/L de NaOH (b).
MZ 200 g/L de NaOH (c). MZ 300 g/L de NaOH (d).

V. CONCLUSIONES

En la fibra obtenida de Mauritia fexuosa se cuantifico el
porcentaje de extractivos, lignina, hemicelulosa y celulosa
antes y después del mercerizado donde a mayor
concentracion de NaOH se obtuvo una disminucion del para
extractivos, lignina y hemicelulosa respectivamente mientras
el contenido de celulosa aumenté. Adicionalmente, se
evidencid que a mayor concentracion de NaOH el caracter
hidrofilico de la fibra disminuye. Por otro lado, mediante FT-
IR, se identifico los grupos funcionales presentes en la fibra
antes y después de la mercerizacion. Mientras, mediante
microscopia electronica de barrido (SEM), se observo los
cambios topogréaficos de la superficie de fibras, de esta
observacion se determing la disminucion de impurezas, ceras
y grasas ademas del incremento de la rugosidad de las fibras
tratadas con NaOH, en las concentraciones de (100, 200 y
300) g/L. El incremento del porcentaje en peso de fibra
Mauritia Flexuosa influyd sobre los valores de energia de
impacto determinados, asi los valores mayores se obtuvieron
con porcentajes en peso del 25%, siendo de estos, los
compuestos con fibras no tratadas los que alcanzaron el
maximo valor promedio de 39.62 KJ/m?. Por otro lado, para
el caso de los compuestos con fibras tratadas a diferentes
concentraciones de NaOH, el incremento de este, disminuy6
la energia de impacto a comparacion con los compuestos con
fibras no tratadas en todos los porcentajes en peso evaluados,
sin embargo el mejor valor en estos casos fue a la
concentracion de 200 g/L de NaOH. Finalmente tanto el
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porcentaje en peso de fibras, como el tratamiento permitieron
diferencias en los modos de dafio de los compuestos
ensayados; observando modos de fractura (dafio matriz, tipo
interlaminar y dafios en fibra) de estos casos, el caso de fallo
tipo interlaminar reporto estar asociado a los valores mayores
de absorcidn de energia impacto.
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