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Resumen

En la presente investigacion se determinaron las propiedades mecanicas a traccion del material biocompuesto de
polipropileno (PP) isotactico reforzado con haces de fibras cortas de bambu orientadas al azar. Se prepararon muestras
del material con diferentes contenidos de refuerzo (20, 30 y 40%), empleando como agente de acople el polipropileno
con injertos de moléculas de anhidrido maleico (MAPP). Un grupo de estas muestras fueron sometidas a un tratamiento
de envejecimiento térmico acelerado para evaluar el efecto de dicho tratamiento sobre las propiedades a tension del
biocompuesto. Se realizaron ensayos de traccion a diferentes velocidades de deformacion (10 y 50 mm/min) y se
obtuvo un aumento de la resistencia a la traccion (de 29 a 45 MPa) y del médulo de elasticidad (de 1 a 3 GPa) del PP
con el contenido de fibras. Para diferentes velocidades de estiramiento, se obtuvo una mejor resistencia a altas
velocidades. El envejecimiento térmico durante 24 horas a 100 °C aumento la resistencia del PP puro. Para los
biocompuestos, se obtuvo una baja resistencia en las muestras envejecidas en mayor tiempo (98 °C, 10 dias). A través
de la microscopia electrénica de barrido se realiz6 una caracterizacion microestructural que permitié explicar el
mejoramiento de la resistencia del PP reforzado con fibras, y en algunos casos, la pérdida de resistencia debido al
tratamiento térmico.

Palabras clave: bambu; biocompuesto; fibras; polipropileno; traccidn; elasticidad; envejecimiento térmico; velocidad
de deformacion.

Abstract

In the present investigation, the tensile mechanical properties of the isotactic polypropylene (PP) biocomposite material
reinforced with randomly oriented short bamboo fiber bundles were determined. Samples of the material with different
reinforcement contents (20, 30 and 40%) were prepared, using polypropylene with grafts of maleic anhydride

molecules (MAPP) as coupling agent. A group of these samples were subjected to an accelerated thermal aging
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treatment to evaluate the effect of said treatment on the tensile properties of the biocomposite. Tensile tests were carried
out at different deformation rates (10 and 50 mm/min) and an increase in tensile strength (29 to 45 MPa) and elastic
modulus (1 to 3 GPa) of the PP with the fiber content was obtained. For different stretching speeds, better resistance
at high speeds was obtained. Thermal aging for 24 hours at 100 °C increased the resistance of pure PP. For the
biocomposites, a low resistance was obtained in the samples aged in greater time (98 °C, 10 days). Through scanning
electron microscopy, a microstructural characterization was carried out that allowed explaining the improvement of
the resistance of the fiber reinforced PP, and in some cases, the loss of resistance due to heat treatment.

Keywords: bamboo; biocomposite; fibers; polypropylene; traction; elasticity; thermal aging; deformation speed.

1. Introduccioén

El uso de materiales reforzados con fibras naturales surge
de la necesidad de crear materiales de alta resistencia a
un bajo costo de produccion y que sean “amigables” con
el medio ambiente (Bio-compuestos). El término
biocompuesto se refiere a todo material formado por una
matriz (resina) y un reforzamiento de fibras naturales
(usualmente derivadas de plantas o celulosa). Los
biocompuestos, en algunos casos gracias a mejoras
tecnoldgicas que les brindan propiedades especificas,
pueden llegar a soportar altas cargas estructurales,
haciendolos utiles en muchas areas donde se requiera
altas resistencias mecanicas [1].

Las fibras naturales tienen un bajo costo, una baja
densidad, facilidad de separacion, son biodegradables y
no presentan efectos abrasivos, como si sucede con las
fibras de vidrio, pero presentan el inconveniente de
incorporar cierta cantidad de agua y por tanto resultan
incompatibles en algunos polimeros hidrofdbicos [2].

Algunas de las fibras naturales que se utilizan como
elementos de refuerzo de polimeros, en mayor o menor
acierto, son: el yute, cafamo, sisal, platano, algodon,
lino, palma, fique, formio, kenaf, abaca, coco y bamb
[3], siendo este dltimo objeto de la presente
investigacion.

El bambu es uno de los cultivos agricolas que pueden ser
explotados para el disefio y desarrollo de compuestos
poliméricos. Esta fibra se caracteriza por su alto
contenido de celulosa, hemicelulosa y lignina. El bambu
posee una elevada tasa de crecimiento y buenas
propiedades mecénicas que no han sido masivamente
explotadas [2]. Su variacion estructural, propiedades
mecénicas, facilidad de extraccion de fibras y
modificacion quimica, asi como sus propiedades
térmicas, la han hecho una fibra versatil para su uso en la
industria de compuestos.

A diferencia de la madera, el bambu no tiene anillos en
su culmo; se compone principalmente de epidermis,
corteza, tejido de tierra y laguna. Los haces vasculares
que estan formados por fibras de parénquima, vasos y

floema estdn ampliamente incrustados en tejidos
parenquimatosos [4] (Figura 1). El culmo consiste en
aproximadamente 52% de células de parénquima, 40%
de fibras y 8% de tejido conductor. Los haces vasculares
estan ampliamente distribuidos desde la periferia hacia la
seccion interna del culmo; sin embargo, su
concentracion, tamafio y la forma varia. Los haces de
fibra son mas pequefios y més densos cuando estan méas
cerca de la periferia en comparacién con la seccion
interna del culmo. Las fibras fuertemente lignificadas son
principalmente  responsables de las propiedades
mecanicas de las fibras de bambu. La estructura y la
anatomia del culmo de bambu tienen un gran impacto en
sus propiedades fisicas y en sus usos.
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Figura 1. Seccidn transversal del culmo de bambd [5].

La fibra de bambu consiste en una estructura de pared
celular multicapa o "polilaminada" (Figura 2). La
laminacion consiste en capas alternas anchas y estrechas
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con diferente orientacion fibrilar. En las capas gruesas,
las fibras estan orientadas en un ligero angulo con
respecto al eje de fibra, mientras que en las delgadas
generalmente muestran una orientacion mas transversal.
Esta estructura de la pared celular es muy importante
porque determina las propiedades mecanicas de las fibras
[6]. Se ha demostrado que las caracteristicas de la fibra
como el diametro, el grosor de la pared celular y el
nimero de capas de la pared celular varian segin su
ubicacion en el culmo y dentro de los haces vasculares,
asi como también segtn la madurez del culmo [7].
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Figura 2. Estructura polilamelar de una fibra de bambu
de paredes gruesas (ML = laminilla media, P = pared
primaria, S = pared secundaria) [8].

En la fabricacién de materiales plasticos reforzados con
fibras naturales, se han empleado polimeros tanto
termoplasticos como termoestables, aunque los mas
ampliamente utilizados han sido los primeros y mas en
concreto las poliolefinas como el polipropileno (PP) y los
polietilenos de alta y baja densidad (PEAD y PEBD). La
utilizacion de poliolefinas aporta excelentes propiedades
plasticas al compuesto y las fibras naturales aportan la
mayor rigidez [3]. Esto indica entonces que la presencia
de las fibras naturales en una matriz de PP debe causar
un efecto importante sobre la resistencia mecénica de este
polimero.

El comportamiento mecéanico de los compuestos
polimero-fibra esta ampliamente determinado por la
condicion de refuerzo en estos materiales debida a la
resistencia de las fibras (caracterizada por su dureza) y la
relacion de forma de las mismas, a la compatibilidad con
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la matriz lo que supone una transmision de esfuerzos
adecuada y a la cantidad de fibra en el compuesto final,
que viene condicionada en gran medida por la orientacion
y ordenamiento de las fibras en la matriz [3], [9], [10].

Otro de los factores que afectan las propiedades
mecéanicas de un material compuesto polimero-fibra, es
su calentamiento continuo a temperaturas alrededor de su
temperatura maxima de servicio [11].

Los compuestos de polipropileno (PP)-bambl poseen
propiedades de resistencia a la traccién y flexion
considerablemente altas. Esta propiedad caracteristica
los hace adecuados para reemplazar la fibra de vidrio que
es muy utilizada en la actualidad en la industria
automotriz [12].

En virtud de lo antes expuesto, el presente trabajo
pretende analizar el comportamiento mecénico del
compuesto de polipropileno homopolimero isotactico
reforzado con haces de fibras cortas de bambu orientadas
al azar, analizando especificamente el efecto del
contenido de fibra y la velocidad de deformacién del
compuesto sobre sus propiedades a tensién y su
microestructura. Adicionalmente, también se evaluard el
envejecimiento  térmico acelerado como factor
condicionante de las propiedades a tensién de dichos
compuestos. Con esta investigacion, se pretende dar un
aporte a los estudios que se han venido desarrollando en
los Gltimos afios sobre las propiedades mecénicas en
traccion del polipropileno reforzado con fibras de bambu.
Estos estudios permitirdn evaluar la posibilidad de
utilizar este biomaterial para la fabricacion de piezas de
autopartes en la industria automotriz.

2. Metodologia

Para esta investigacién las muestras utilizadas
consistieron en un material biocompuesto cuya matriz
fue de polipropileno homopolimero isotactico, la cual fue
reforzada con haces de fibras cortas de bambu orientadas
al azar. Estas muestras fueron proporcionadas por el
Grupo de Investigacion en Nuevos Materiales y Procesos
de Transformacion, GiMaT-CIDIl de la Universidad
Politécnica Salesiana (UPS) de Ecuador.

2.1. Materiales
2.1.1. Matriz
Polipropileno isotactico (iPP) homopolimero fue

utilizado como matriz polimérica, cuyas caracteristicas
técnicas se muestran a continuacion en la Tabla 1.
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Tabla 1. Propiedades del iPP homopolimero?

Propiedad Norma Unidades | Valor
Densidad 1SO 1183 g/cm?® 0,905
mgF)' (230°C/216 ISO1133 | g/l0min | 12
Esfuerzo a la fluencia 1SO 527-2 MPa 32
Deformacion a la 1SO 527-2 % 10
fluencia
Médulo de elasticidad 1ISO 527-2 MPa 1550
Médulo de flexion 1SO 178 MPa 1450
Resistencia al impacto 2
120d 2 23°C 1SO 180 kJ/m 35
Resistencia al impacto 2
Charpy a 23°C 1SO 179 kd/m 45
Dureza Rockwell — 1SO 2039-2 ) 95
Escala R
Temperatura de fusion 1SO 3146 °C 165
Temperatura de
ablandamiento Vicat 1SO 306 ) )
50N-50°C por hora - °C 87
10N-50°C por hora - °C 152
Temperatura de
deflexion en caliente 1SO 752 ) )
1,80 MPa-120°C por i oc 55
hora
0,45 MPa-120°C por o
hora - C 100

(a): Valores suministrados por el Grupo de Investigacion de
Nuevos Materiales y Procesos de Transformacion, GiMaT-
CIDII de la Universidad Politécnica Salesiana (UPS),
Ecuador.

2.1.2. Refuerzo

Haces de fibras cortas de bambu provenientes de Bucay,
Ecuador, con una distribucién de longitudes de 1,0 + 0,5
mm, una distribucion de didmetros de 0,4 + 0,2 mm,
obtenidas mediante el método “steam explosion”
(explosion de vapor) y con una temperatura de inicio de
degradacién de 200 °C, fueron utilizadas como refuerzo
para el compuesto. Los porcentajes de refuerzo utilizados
fueron: 20, 30 y 40% w/w.

2.1.3. Agente de acople

Polipropileno con injerto de anhidrido maleico (MAPP)
fue empleado como agente de acople entre la fibra y la
matriz de polipropileno. Se utiliz6 MAPP con un peso
molecular promedio en peso, Mw ~9100 por GPC, un
peso molecular promedio en nimero, Mn ~3900 por
GPC, y con 8% de anhidrido maleico.

2.2. Procesamiento del compuesto

La preparacién de los compuestos se realizd en dos
etapas: la primera, consistié en la obtencidn de pellets del
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material compuesto, mediante una extrusora mono
husillo Dr. Collin E-20T. Los compuestos de
polipropileno (PP) reforzado con fibras de bambu (FB)
se prepararon con la siguiente composicion: PP con 20%
w/w de FB (PP/20F), PP con 30% w/w de FB (PP/30F),
y PP con 40% w/w de FB (PP/40F). En la segunda etapa,
con cada material, se inyectaron probetas normalizadas
ISO tipo 1B 527 (ASTM D-638) empleando una méquina
inyectora Dr. BOY E35.

2.3. Envejecimiento térmico acelerado

Una vez elaboradas las probetas de PP puro y de los
compuestos PP/FB empleando MAPP como agente de
acople, un grupo de dichas probetas fue sometido a un
proceso de envejecimiento térmico acelerado mediante
un calentamiento continuo a las temperaturas de 100 y
98°C, durante 1 y 10 dias, respectivamente; empleando
un horno de conveccion marca BLUE M, modelo SW-
11TA-1. En la Tabla 2 se indican la temperatura y el
tiempo de envejecimiento para cada tipo de muestra.

Tabla 2. Condiciones de envejecimiento térmico
acelerado para las diferentes muestras

Temperatura Tiempo
Muestras (°C) (dias)
PP 100 1
PP/30F 100 1
PP/40F 100 1
PP/20F 98 10

2.4. Ensayos de traccién

Las propiedades mecanicas en tension se midieron para
las probetas de PP homopolimero y PP/FB (no
envejecidas y envejecidas), empleando una maquina de
ensayos universales Lloyd Instrument, modelo EZ20 y
con longitud entre las mordazas de 115 mm. Un grupo de
probetas sin tratamiento térmico de envejecimiento
fueron ensayadas a dos velocidades de deformacién: 10
mm/min y 50 mm/min. Otro grupo de probetas con
tratamiento térmico se ensayaron a la velocidad de
deformacion de 50 mm/min. Los ensayos se realizaron
bajo la norma ISO 527-4 en donde se obtuvieron los
valores de mddulo de elasticidad, esfuerzo a la fluencia,
deformacion a la fluencia, esfuerzo a la ruptura y
deformacion a la ruptura para todos los compuestos
PP/FB y el PP homopolimero.

2.5. Microscopia electrénica de barrido
Después de realizar los ensayos de traccion, se

obtuvieron iméagenes de alta resolucion de las superficies
de fractura de todas las muestras, con y sin
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envejecimiento térmico, utilizando un Microscopio
Electrénico de Barrido marca FEI, modelo QUANTA
FEG 250 con detector de electrones secundarios. Las
superficies a visualizar fueron previamente metalizadas
aplicando un recubrimiento de oro (Au) empleando un
equipo metalizador por bombardeo i6nico “ion sputter”.

3. Resultados
3.1. Propiedades mecéanicas
3.1.1. Resistencia a la traccion y modulo de elasticidad

Uno de los resultados obtenido en este trabajo, se trata
del efecto que tiene la presencia de la fibra de bambd en
el PP sobre sus propiedades en traccién. La Figura 3
muestra de manera grafica estos resultados. A partir de
estas curvas de esfuerzo vs. deformacion, se puede
apreciar que la presencia de la fibra en el PP aumenta
considerablemente su resistencia a la traccién y su
modulo de elasticidad. Con un contenido de fibra minimo
de 20% w/w se alcanza un aumento de la resistencia a la
traccion, con respecto al PP sin fibras, de 27% y con el
contenido méximo de 40% w/w de fibra se obtiene un
aumento de la resistencia de 58%. Esto se debe a que la
fibra aporta al material la propiedad de transferir los
esfuerzos desde la matriz polimérica (fase continua) a las
fibras (fase dispersa) [13]. Este efecto reforzante de las
fibras cortas de bamb( se hace més fuerte cuando se
aumenta el contenido de la fibra en la matriz.
Adicionalmente, la presencia del anhidrido maleico
injertado en el polipropileno (MAPP) como agente de
acople, reduce la tension superficial entre las fibras y la
matriz [14], logrando una mejor adherencia interfacial, lo
cual permite que la fibra actie como un excelente
refuerzo para el polimero.
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Figura 3. Curvas esfuerzo vs. deformacion del PP sin
fibra y de los compuestos PP/Fibra.
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La interaccion entre la fibra de bambl y la matriz
PP/MAPP puede atribuirse a la formacién de enlaces de
hidrogeno en la regidn interfacial, por ejemplo, entre los
grupos hidroxilo (OH) de la celulosa 0 su contraparte
lignina en la fibra de bambu con los grupos anhidrido en
la matriz MAPP (Figura 4). Ademas, estudios han
encontrado que el MAPP puede cristalizar en la
superficie de la fibra, de modo que la fibra de bambu
acta como un agente de refuerzo y también como un
nucleador para el MAPP. Se presume entonces, que la
cristalizacion de la superficie también contribuye a una
mejor adhesion de la interfaz para el bambd / PP /
Compuesto MAPP [15].

MA
C;H,(C0),0

— OH

Celulosa

—— OH Csz(CO)zo

Hemicelulosa

Lignina

—OH (,H,(C0),0

=

Hibraldcibambl PP — Anhidrido maleico

(MAPP)
Figura 4. Representacién esquematica de la interaccion
entre la fibra de bambu y la matriz PP/MAPP.

3.1.2. Efecto de la velocidad de deformacién sobre las
propiedades a tension

Las probetas fabricadas para cada compuesto (PP/FB) y
para el polimero matriz (PP), se sometieron a traccion
uniaxial bajo dos velocidades de deformacion: 10 y 50
mm/min, con el fin de verificar el comportamiento de
estos materiales bajo estas condiciones de traccion. Los
resultados obtenidos se muestran en la Figura 5. En ella
se puede ver que la resistencia a la traccion del PP y de
los compuestos PP/FB es menor a bajas velocidades de
deformacion, esto sucede porque una menor velocidad de
ensayo se asocia a una menor velocidad de deformacién,
situacion bajo la cual las cadenas macromoleculares
pueden tener la oportunidad de lograr cambios
conformacionales u orientarse en la direccion del
esfuerzo aplicado, de modo que tienden a presentar una
mayor ductilidad y menores esfuerzos [16], [17]. En
cambio, a mayores velocidades de ensayo, la alineacion
de las cadenas disminuye, ya que no se le da suficiente
tiempo a éstas para responder y los requerimientos de
esfuerzos para deformarlos son mayores [16].
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Figura 5. Resistencia a la traccion del PP homopolimero
y de los compuestos PP/Fibra obtenidas a diferentes
velocidades de deformacién (10 y 50 mm/min).

3.1.3. Efecto del envejecimiento térmico sobre las
propiedades a tension

El PP homopolimero isotactico y un grupo de las
formulaciones del compuesto PP/FB (PP/30F y PP/40F)
fueron sometidas a un calentamiento continuo a una
temperatura de 100 °C durante 24 horas, con el fin de
evaluar cual es el efecto que tiene este tratamiento
térmico de corto tiempo sobre las propiedades de
traccion. Es importante destacar que la seleccion de dicha
temperatura se debe a que ésta es la temperatura méxima
de uso continuo del polipropileno homopolimero. La
Tabla 3 muestra los resultados obtenidos de la resistencia
a la traccion y del mddulo de elasticidad del PP
homopolimero y de los compuestos PP/30F y PP/40F
después de haberles aplicado dicho tratamiento térmico.

Tabla 3. Resistencia de la traccién y Mddulo de
elasticidad de los compuestos PP/30F y PP/40F
envejecidos (100 °C, 24 h) y no envejecidos

No envejecido Envejecido

Resistencia | Maodulo Resistencia | Madulo
ala de ala de
traccion | elasticidad | traccion | elasticidad
(MPa) (GPa) (MPa) (GPa)

PP 29,12+0,89 1,16 £ 0,07 | 30,67 +£0,48 | 1,09 + 0,07

PP/30F | 40,09 +1,18 | 2,11+ 0,35 | 40,47 £1,15 | 2,48 +0,31

PP/40F | 45,87 +0,86 | 3,43 0,05 | 45,41 £0,59 | 3,14 + 0,05
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En la Tabla 3 se puede apreciar que, dentro del error
experimental, no existe una diferencia marcada entre las
propiedades de resistencia a la traccion y mddulo de
elasticidad del PP y sus compuestos PP/30F y PP/4QF,
cuando son sometidos a un calentamiento continuo a 100
°C por 24 horas (en las Figuras 6 - 8, se puede observar
graficamente estos resultados). Este comportamiento
coincide con los resultados obtenidos por Groff et al. [11]
en el estudio del envejecimiento térmico acelerado del
polipropileno. Sin embargo, el mencionado autor obtuvo
que los parametros de esfuerzo y deformaciéon a la
ruptura son mas sensibles a los tratamientos térmicos que
sufre el material.

En la Figura 6, se puede observar las curvas esfuerzo-
deformacion obtenidas para el PP homopolimero con y
sin tratamiento térmico. En estas graficas, se aprecia que
el envejecimiento térmico ocasiond una disminucion
considerable de la deformacién a la ruptura del PP
homopolimero en un -40,27%, quedando en evidencia
que el tratamiento térmico aplicado produce una pérdida
apreciable de la ductilidad de dicho material (Tabla 4).
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Figura 6. Comparacion de las curvas Esfuerzo vs.
Deformacion del PP Homopolimero envejecido (100
°C, 24 h) y no envejecido.

En las Figuras 7 y 8, se observa que en los compuestos
PP/30F y PP/40F esta pérdida de ductilidad (en términos
de disminucion de la deformacidn a la ruptura), producto
del tratamiento térmico de envejecimiento, se produce en
menor grado, lo cual evidencia que los compuestos
PP/30F y PP/AQF précticamente no sufren pérdida de
ductilidad después de estar expuestos a una temperatura
de 100 °C durante 24 horas, si consideramos que dentro
del error experimental no existe una diferencia marcada
de la deformacion a la ruptura de estos compuestos
después de que son sometidos a dicho tratamiento
térmico (Tabla 4).



Estudio de las propiedades a tensién de un material biocompuesto reforzado con haces de fibras cortas de

bambu

Tabla 4. Esfuerzo y deformacion a la ruptura de los
compuestos PP/30F y PP/40F envejecidos (100 °C, 24

h) y no envejecidos

No envejecido Envejecido
Esfuerzo a Defr?;n;:cm Esfuerzo a Defr?;rrllaacm
la ruptura ruptura la ruptura ruptura
(MPa) (%) (MPa) (%)
17,36 = 17,90 +
PP 0,62 320,63 + 102 0,47 191,51 + 140
PP/30 39,58 + 40,09 +
F 146 3,99+0,12 142 3,98+0,12
PP/40 45,61 + 45,27 +
F 0,83 3,40+0,11 0.58 3,24 +0,05

La pérdida apreciable de ductilidad en el PP
homopolimero pudiera deberse a que a la temperatura de
envejecimiento (100 °C) este material tendria la
capacidad de recristalizar a traves de una transformacion
de la fase- (trigonal) del PP a la fase-a (monoclinica) o
transformacion de la fase-smectic del PP a la fase-a,
durante la cual se incrementa el espesor lamelar, crecen
pequefios cristales en el dominio amorfo, y ocurre un
reordenamiento de las cadenas poliméricas no
cristalizadas [18], haciendo que aumente el grado de
cristalinidad, y por ende, el material adquiere menos
posibilidades de deformarse antes de que fracture. Este
mismo fendmeno también se pudo haber presentado en la
matriz del PP de los compuestos, y explica por qué los
esfuerzos registrados durante los ensayos de traccion de
los compuestos envejecidos son mayores que los
esfuerzos de los no envejecidos (Figuras 7y 8).

Para definir el tipo de transformacién polimérfica que
tiene lugar y el aumento del grado de cristalinidad, se
hace necesario complementar el estudio con un analisis
térmico a través de la calorimetria diferencial de barrido
(DSC).

Resulta interesante también mostrar qué sucede con las
propiedades a tension del compuesto PP/FB cuando es
sometido a un envejecimiento térmico con un mayor
tiempo de duracion. Para ello, se utilizé otra formulacién
del compuesto con 20% w/w de fibra (PP/20F). Las
muestras con dicha formulacion fueron sometidas a un
calentamiento continuo a una temperatura de 98 °C
durante 10 dias con el fin de evaluar cual es el efecto que
tiene este tratamiento térmico de mayor tiempo sobre las
propiedades de traccion. Es importante destacar que la
escogencia de dicho valor de temperatura se debe a su
proximidad con la temperatura de uso continuo del
polipropileno homopolimero (100 °C). Las propiedades
de traccion también fueron determinadas en muestras de
este compuesto sin envejecimiento térmico. Los
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resultados obtenidos se aprecian a continuacién en la
Tabla 5.
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Figura 7. Comparacion de las curvas Esfuerzo vs.
Deformacion del compuesto PP/30F envejecido (100
°C, 24 h) y no envejecido.
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Figura 8. Comparacion de las curvas Esfuerzo vs.
Deformacion del compuesto PP/40F envejecido (100
°C, 24 h) y no envejecido.

Tabla 5. Propiedades tensiles del compuesto PP/20F no
envejecido y envejecido (98°C, 10 dias).

Propiedad '\.‘0 . Envejecido
envejecido
Resistencia a la
traccion (MPa) 36,92+£0,12 | 32,36+0,21
Modulo de
elasticidad (GPa) 2,11+011 1,8+0,13
Deformacion a la 370 40,32 4.25+0.26
ruptura (%)
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En este caso, se observa que tiempos mas largos de
envejecimiento ocasionan una pérdida apreciable de las
propiedades tensiles: la resistencia a la traccion
disminuye un -12% y el moédulo elastico disminuye un -
15%. Este comportamiento puede ser atribuido a una
reduccion de la resistencia y a la deformacion de la fibra
durante el largo periodo de tratamiento térmico [19]. Otra
causa de este comportamiento pudiera ser el alto
contenido de humedad de las fibras de bambu que se
evaporaria durante el tratamiento térmico, dando como
resultado microhoyuelos alrededor de las fibras, lo que
reduciria el &rea de la interfaz fibra-matriz, disminuyendo
asi la resistencia al corte en dicha interfaz [20], [21]. Esto
causa que la fibra pierda su efecto reforzante, haciendo
que la matriz de polipropileno pierda un poco de rigidez
y recupere ductilidad, lo cual se manifiesta en la
disminucion del moédulo de elasticidad en un -15% y en
el aumento de la deformacién a la ruptura después del
tratamiento térmico, dicho aumento es de 15%. Ademas,
estudios termogravimétricos de la fibra de bambq,
realizados por Fajardo et al. [22], han revelado que las
fibras sin tratamiento alcalino pueden tener una pérdida
de masa del 5% a una temperatura de 95°C debido a la
presencia de humedad en las fibras. Como las fibras de
bambl empleadas en este trabajo no recibieron
tratamiento alcalino y el envejecimiento térmico se
realizd a 98°C, es probable que se logre disminuir la
humedad presente en las fibras.

3.2. Microscopia electrénica de barrido (MEB)

Una caracteristica comUn que se pudo apreciar en todos
los compuestos PP/20F, PP/30F y PP/40F, es la
adherencia que se observa entre las fibras de bambu y la
matriz de polipropileno (Figura 9). Esta adherencia es
causada por la presencia (en todos los compuestos) del
agente acoplante polipropileno injertado con anhidrido
maleico (MAPP), el cual permite que la superficie de
contacto entre las fibras y la matriz sea bastante amplia.
Este agente acoplante permite una transmisién efectiva
de los esfuerzos entre la matriz y la fibra, causando que
el polipropileno adquiera una mayor resistencia a la
traccion y una mayor rigidez.

Existen diferencias entre las superficies de fractura por
traccion del PP sin fibra y los compuestos PP/FB, las
cuales se aprecian en la Figura 10. La superficie de
fractura obtenida en los ensayos de traccion del PP sin
fibras (Figura 10a), revela una alta deformacion plastica
del material, con alta absorcion de energia antes de la
fractura. La superficie muestra una zona central de
relieve alto que representa el desgarramiento plastico del
material producto de la formacion, estiramiento y ruptura
del cuello caracteristico de las altas deformaciones
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permanentes de los polimeros termoplasticos (fractura
ductil).

L N - Pt

Figura 9. Imagen de MEB de la interfaz PP-Fibra del
compuesto PP/40F.

Por otro lado, las micrografias b, ¢ y d de la Figura 10,
muestran las superficies de fractura obtenidas en los
ensayos de traccion de los compuestos PP/20F, PP/30F y
PP/40F, respectivamente. En estas imagenes se observa
la superficie de la matriz de polipropileno con relieves
bajos, ya que no se produjo formacion de cuello durante
la traccién uniaxial, lo cual es propio de los procesos de
fractura fragil en polimeros, donde en este caso el
polipropileno reforzado con las fibras de bamb, sufre
una ruptura con muy bajas deformaciones y elevados
esfuerzos (Figura 3), evidenciando asi el poder reforzante
de las fibras en el polipropileno, el cual aumenta con el
contenido de las fibras en la matriz polimérica. También
en las micrografias b, ¢ y d de la Figura 10,
correspondientes las superficies de fractura por traccién
de los compuestos PP/FB, se puede observar que las
fibras presentes en la matriz se encuentran mas dispersas
y separadas en el compuesto PP/20F, debido a la poca
cantidad de ellas presente en la matriz en comparacion
con el compuesto PP/40F donde se observa a las fibras
mas cercanas entre si.

La morfologia de las superficies de fractura de los
compuestos revela las causas por las cuales se produce la
ruptura. Una de las causas es el desprendimiento de la
fibra de la matriz o “pull-out” de la fibra, lo cual se
evidencia por la aparicion de microhoyuelos y huellas
dejadas por la fibra al desprenderse de la matriz (Figura
11). Esto se produce por una baja adherencia entre la fibra
de bambu y la matriz de polipropileno [23].



Estudio de las propiedades a tensién de un material biocompuesto reforzado con haces de fibras cortas de @REVlSTA uIs
bambi i+ INGENIERIAS 171

ruptura de la fibra (“fiber breaking™) (Figuras 13ay 13c),
asi como también las microgrietas en la matriz. La
; SV OT e ruptura de la fibra, generalmente, est& asociada con los
Evifencia e - e altos eSfl:I(,EI‘ZOS de corte que se generan en el proceso de
formacionde £~ — o St ATt preparacion del compuesto, especificamente, durante el

cuello

mezclado de la fibra con el polimero [26]. Por lo tanto,
las resistencias obtenidas en los compuestos estaban
limitadas por esta ruptura de fibras.

Figura 10. Imagen de MEB de la superficie de fractura

por traccién de: (a) PP homopolimero, (b) PP/20F, (c)

PP/30F y (d) PP/40F. Las flechas sefialan la presencia
de las fibras en la matriz de polipropileno.

La adherencia entre la fibra y la matriz se mantiene en los
compuestos debido a la presencia del agente acoplante
MAPP en la interfase, el cual impide que las fibras se
desprendan en mayor grado de la matriz cuando se
aplican las fuerzas en los ensayos de traccién. Sin  Figura 11l. Imagen de MEB de la superficie de fractura
embargo, los altos esfuerzos transmitidos entre la matriz ~ Por traccion del compuesto PP/Fibra donde se aprecia:

poliméricay la fibra pueden superar la fuerza de adhesion (a) huella de la fibra en PP/30F, (b) Microhoyuelo
entre estas dos fases, ocasionando esfuerzos de corte en  producido por el desprendimiento de la fibra en PP/30F,
la interfase, y por ende, el desprendimiento de la fibra y/o (c) y (d) grupo de microhoyuelos producido por el

la disminucion del &rea de contacto entre la superficie de desprendimiento de la fibra en PP/40F y PP/20F,

la fibra y la matriz. Algunos autores como Chen et al. respectivamente.

[15] asocian este fendmeno con la probable humedad
presente en la superficie de las fibras, las cuales son
altamente hidrofilicas. La presencia de moléculas de agua
en la superficie de la fibra impide un mayor contacto con
la matriz de polipropileno, la cual es altamente
hidrofobica. Esta humedad también imposibilita que el
agente acoplante cumpla con su funcién. Una muestra de
este efecto se puede apreciar en la Figura 12, donde se
observa la baja interaccion polimero-fibra.

“—MZona de bajo contacto

Otra posible causa de este fendmeno pudiese estar
relacionada con el contenido de MAPP (8% wt), ya que
a estos porcentajes de acoplante, los investigadores Beg
y Pickering [24] han observado poca adhesion polimero-
fibra, dicho resultado lo atribuyen al autoenredo entre las

. _polimero-fibra

cadenas del agente dg at{:o.plamiento en lugar de hacerlo Figura 12. Imagen de MEB de la baja interaccién
con la matriz polimérica, lo que resulta en un polimero-fibra cuando se aplican esfuerzos de traccion
deslizamiento. al compuesto PP/40F.

Algunos investigadores como Toshihiko et al. [23] Y por otro lado, ademas se observé desfibrilacion (Figuras

Takagi e Ichihara [25] sefialan que el mecanismo de 133y 13c) y desgarramiento de la fibra (Figura 13b).
fractura de los compuestos, basado en la morfologia

lograda, parece involucrar tanto la extraccién como la
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Figura 13. Imagen de MEB de la superficie de fractura
del compuesto PP/30F donde muestran los dafios de la
fibra (fractura, desgarre y desfibrilacion).

Por Gltimo, tal y como se menciond anteriormente, otra
de las causas a la que se le atribuye la ruptura del
compuesto PP/FB es el desarrollo de microgrietas en la
matriz de polipropileno [23], lo cual se muestra
claramente en la Figura 14. Esto sucede porque al
alcanzar el esfuerzo maximo, la energia interna de
deformacion del polimero se transforma en energia de
superficie, la cual es utilizada para la creacién de
superficies de grietas.

Figura 14. Imagen de MEB de microgrietas y
microhoyuelos presentes en la matriz de polipropileno
del compuesto PP/30F.

Desde el punto de vista microestructural, en la Figura 15,
se puede apreciar las superficies de traccién para el PP
homopolimero sin tratamiento térmico y con tratamiento
térmico. En la Figura 15a, se observa la zona central de
deformacion plastica del material caracterizada por la
presencia de fibras fracturadas de PP como consecuencia
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de los altos porcentajes de elongacién, mientras que en la
Figura 15b, se aprecian pequefias bandas fracturadas de
PP que demuestran una deformacion plastica de menor
magnitud o una baja elongacion.

Figura 15. Imagen de MEB de superficies de fractura
por traccion del PP homopolimero: (a) Sin
envejecimiento térmico; y (b) con envejecimiento
térmico a 100 °C durante 24 horas.

Los compuestos PP/20F que fueron sometidos a un
envejecimiento térmico a 98 °C durante 10 dias,
presentaron desmejoras en la resistencia a la traccion y
en el modulo de elasticidad con respecto a los
compuestos PP/20F sin tratamiento térmico (Tabla 5).
Desde el punto de vista microestructural este
comportamiento se explica por la presencia de gran
cantidad de microgrietas y microhoyuelos en la matriz de
PP, asi como también, dafios (ruptura y desgarre) en la
fibra de bambu presentes en la superficie de fractura del
PP/20F envejecido (Figura 16b) en comparacion con la
superficie de fractura del mismo compuesto sin
tratamiento térmico (Figura 16a), en la cual se observa
una matriz de PP con poco agrietamiento y con poco dafio
en las fibras de bambi. Todo lo anterior permite
evidenciar que cuando el envejecimiento térmico
acelerado del biocompuesto se realiza en tiempos
prolongados, la pérdida del efecto reforzante de la fibra
de bambu es inminente y en consecuencia se producen
desmejoras en las propiedades mecénicas del material.

()

Microhoyuelo, —_
ol \
8

Grieta f Desgarre
Fractura
de la fibra

Figura 16. Imagen de MEB de superficies de fractura
por traccion del compuesto PP/20F: (a) Sin
envejecimiento térmico; y (b) con envejecimiento
térmico a 98°C durante 10 dias.

Las caracteristicas de las fibras de bambu después de la
traccion del compuesto PP/20F sin envejecimiento
térmico y con envejecimiento térmico, se muestran con
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detalle en la Figura 17. En el compuesto con tratamiento
térmico (Figura 17b) la fibra presenta desprendimiento y
poca adherencia a la matriz, mientras que en el
compuesto sin tratamiento térmico (Figura 17a), la fibra
presenta una mayor adherencia fibra-matriz, lo cual se
refleja en la mayor resistencia a la traccion de este
compuesto.

adherencia

adherencia fibra-matriz

I'ibra-mriz

Figura 17. Imagen de MEB de las fibras de bambu del
compuesto PP/20F: (a) Sin envejecimiento térmico; y
(b) con envejecimiento térmico a 98°C durante 10 dias.

La baja adherencia fibra-matriz que se observa en la
Figura 17b, tal y como se explico en la seccion 3.1.3,
pudiera deberse a un posible contenido de humedad de
las fibras de bambl que se evaporaria durante el
tratamiento  térmico, dando como  resultado
microhoyuelos alrededor de las fibras, lo que reduciria el
area de la interfaz fibra-matriz disminuyendo asi la
resistencia al corte en dicha interfaz [20], [21].

4. Conclusiones

Las fibras cortas de bambd tienen un alto efecto
reforzante en el polipropileno homopolimero isotéctico,
lo cual se pudo evidenciar en los altos valores de
resistencia a la traccion y médulo de elasticidad de los
compuestos PP/FB, y también en los valores bajos de
deformacion a la ruptura que presentaron todos los
compuestos en comparacion con los valores obtenidos
para el polipropileno sin fibras. Se realizaron ensayos de
traccion a diferentes velocidades de deformacién (10 y
50 mm/min) y se obtuvo un aumento de la resistencia a
la traccién (de 29 a 45 MPa) y del mddulo de elasticidad
(de 1 a 3 GPa) del PP con el contenido de fibras.

El efecto reforzante de las fibras cortas de bambu se
incrementa cuando se eleva el contenido de éstas en la
matriz de polipropileno. Asi mismo, la resistencia a la
traccion aumenta también cuando los biocompuestos y el
PP sin fibras se someten a una alta velocidad de
deformacion (50 mm/min).

El envejecimiento térmico acelerado cuando se aplica por
tiempos prolongados (p.ej. 10 dias a 98°C) produce una
disminucion de la resistencia a la tracciéon y del médulo
de elasticidad, asi como un aumento de la ductilidad del
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biocompuesto con 20%w/w de fibra, en comparacién con
el mismo compuesto sin tratamiento térmico.

A través de la Microscopia Electrénica de Barrido fue
posible apreciar el grado de interaccién entre las fibras y
la matriz, el cual influye en la mayor o menor resistencia
del compuesto cuando es sometido a esfuerzos de
traccion uniaxial, lograndose comprobar que los altos
valores de resistencia obtenidos se debe a una mayor
adherencia observada entre la fibra y la matriz; y que una
menor resistencia se debe, principalmente, al bajo
contacto apreciado entre la fibra y la matriz; también a la
fractura, desfibrilacion y desgarre de las fibras, y a la
posible presencia de humedad en su superficie. Esta baja
adherencia condujo a un desprendimiento de la fibra,
ocasionando la aparicion de microhoyuelos vy
microgrietas en la matriz polimérica.
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