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Resumen y Abstract Vil

Resumen

En este trabajo, fue estudiada la influencia del proceso de fabricacion (VARTM) vy el
tratamiento quimico con hidréxido de sodio (NaOH), aplicado sobre las fibras, en las
propiedades mecanicas de un material compuesto constituido por una resina epoxica
reforzada con fibras de algoddn. Se realizd un andlisis de las fibras por medio de
espectroscopia infrarroja, con el fin de detectar el efecto en los enlaces del tratamiento
quimico y fueron evaluadas las propiedades mecanicas del material compuesto mediante

ensayos de tension y tenacidad de fractura.

Se pudo observar que el tratamiento quimico no provoca una diferencia notable en el
rompimiento de los enlaces de hidrogeno del material, por lo tanto, el material compuesto
al cual se afectaron menos sus propiedades mecanicas fue aquel material sin tratamiento
quimico. A partir de los ensayos mecanicos se determind que el proceso de fabricacion
mejora las propiedades mecanicas del material compuesto, observando un aumento en la
resistencia tltima, modulo de elasticidad y deformacion ULTIMA. Por medio de un anélisis
fractografico, se pudo observar que el proceso de fabricacion disminuye notoriamente los
defectos como poros, impurezas y defectos superficiales, también se puede observar una

mejora en la interfaz fibra/matriz y una mejor humectacion entre fibras.

Palabras clave: Material biocompuesto, fibra de algoddn, tratamiento alcalino, propiedades

mecanicas, tenacidad de fractura translaminar, FTIR, fractografia.
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Abstract

This work studies the influence of the manufacturing process (VARTM) and chemical
treatment with sodium hydroxide (NaOH), applied on the fibers, on the mechanical
properties of a composite material constituted by epoxy resin reinforced with cotton fibers.
An analysis of the fibers was performed by means of infrared spectroscopy, in order to
detect the effect on links chemical treatment and were evaluated the mechanical properties

of the composite material by tensile testing and fracture toughness.

It was observed that the chemical treatment does not cause a noticeable difference in
breaking the hydrogen bonds of the material, therefore, the compound to which material is
less affected their mechanical properties was that material without chemical treatment. From
the mechanical tests determined that the manufacturing process improves the mechanical
properties of the composite, observing an increase in the ultimate strength, modulus of
elasticity and ultimate strain. Through a fractography analysis, it was observed that the
manufacturing process noticeably decreases defects as pores, impurities and surface defects,
you can also be observed an improvement in the interface fiber / matrix and better wetting

between fibers.

Keywords: Biocomposite material, cotton fiber, alkali treatment, mechanical properties,

fracture toughness translaminar, FTIR, fractography.
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Introduccién

Los materiales compuestos se han venido empleando como un material versatil en la
industria aeroespacial. Estos materiales han sido mayormente utilizados cuando se requiere
alta resistencia y rigidez, pero con una disminucion del peso. Las buenas propiedades
especificas (relacionadas con el peso) de los materiales compuestos se deben a la baja
densidad de la matriz utilizada (epoxica, fendlica, etc.) y por las fibras embebidas que
ofrecen alta resistencia y rigidez al material (vidrio, aramida, kevlar, carbono) [1].
Desafortunadamente, el uso de los materiales compuestos tradicionales ha generado
problemas con respecto a la reutilizacion y reciclaje una vez han cumplido su vida util,
principalmente por la estabilidad de las diversas matrices y fibras sintéticas. Por esta razon,
se han realizado estudios con el fin de recuperar las materias primas (por ejemplo, la
gasificacion a metanol), otra alternativa investigada es la construccion de materiales
compuestos con recursos renovables (fibras naturales y matrices biodegradables) [1] [2]. A
este tipo de materiales se les ha llamado “eco-composites” de los cuales se han investigado
distintas fibras como algoddn, platano, coco, fique, bagazo de cafia, guadua, bambu, lino,
sisal kenaf embebidas en matrices termoestables, termoplasticas y biodegradables
obteniendo excelentes resultados mecanicos y ampliando el espectro de aplicacion [3]-[10].

Como se ha mencionado antes los materiales eco-compuestos han demostrado que son
superiores ambientalmente, totalmente biodegradables, no téxicos, de facil manejo, no
abrasivo durante su proceso y uso, baja densidad, compostable, renovable, de bajo costo y
facil produccién, en comparacion con los materiales compuestos tradicionales [11] [12].
Pero se han presentado algunas desventajas como es la baja compatibilidad que existe con
matrices poliméricas, la baja estabilidad térmica, la alta tendencia de absorcion de humedad
y su baja resistencia a la humedad, por lo que se han realizado diferentes estudios con el fin

de mejorar estas falencias de las fibras naturales y poder potencializarlos [11].

Por esta razon, la presente investigacion surge de la necesidad de mejorar las falencias
anteriormente descritas de una resina epoxica reforzada con fibras de algodon, por medio de

innovacion en los procesos de fabricacion y tratado quimico de las fibras naturales. La
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investigacion pretende evaluar la influencia del proceso de fabricacién utilizado y el

tratamiento quimico aplicado en las propiedades mecanicas del material compuesto.

El material se realizé mediante el protocolo de fabricacion de transferencia de resina asistida
por vacio (VARTM) y las fibras de algodon fueron tratadas bajo cinco niveles de tratamiento

quimico, con el fin de obtener las mejores caracteristicas mecanicas del material compuesto.

Las aplicaciones de este material se centran en elementos de muy baja responsabilidad

estructural, pero donde el uso de las fibras tradicionales (vidrio o carbono) no sea necesarias.

El primer capitulo proporciona una fundamentacion teérica general acerca de los materiales
compuestos, su clasificacion, sus propiedades la relacién existente entre la matriz y el
material de refuerzo, a medida que se realiza la fundamentacion tedrica se da una
profundizacion en los materiales compuestos de matriz epdxica reforzados con fibras
naturales ademas se describen los métodos de fabricacion y los procesos de caracterizacion

mecanica, quimica y de fractura a utilizar durante la investigacion.

En el capitulo 2 se muestra el desarrollo experimental donde se abarca el disefio de
experimentos tomando como principal modelo estadistico el analisis de varianza (ANOVA)
y complementando el analisis por medio de un analisis estadistico de Weibull. La segunda
parte de este capitulo se enfoca en la elaboracion de las muestra, se muestran los materiales,

equipos, procedimiento de fabricacion hasta determinar los protocolos de caracterizacion.

El capitulo 3 muestran los resultados obtenidos por la caracterizacién quimica bajo
espectroscopia FTIR y caracterizacién mecanica bajo ensayos de tension y tenacidad de

fractura translaminar.

El anélisis de resultados se observa en el capitulo 4. En este capitulo se relacionan los
resultados de la espectroscopia FTIR realizada a las fibras por tratamiento quimico, se
analizan estadisticamente los resultados arrojados por los ensayos mecanicos y finalmente

se busca una relacion entre el tratamiento quimico y los ensayos mecanicos mediante una
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caracterizacion de fractura utilizando medios &pticos como microscopia Optica y
microscopia electronica de barrido. El capitulo finaliza estableciendo las propiedades finales
del material compuesto obtenidas bajo el andlisis estadistico las cuales se utilizan para

realizar una comparacion con otros estudios realizados.

El capitulo 5 contempla las conclusiones y recomendaciones identificando los resultados
obtenidos durante el estudio y estableciendo los aciertos y errores, finalmente se dan unas

recomendaciones con el fin de mejorar y complementar la investigacion.
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1. Fundamentos Teoricos

1.1 Materiales Compuestos

Un material compuesto se define como la unién de dos materiales con el fin de conseguir
una combinacidn de propiedades las cuales no se obtienen con los materiales originales. La
combinacién de sus propiedades pueden dar como resultado caracteristicas superiores en
rigidez, resistencia, peso, rendimiento, fabricacion, resistencia a la corrosion, dureza,

conductividad eléctrica, ente otras [13].

Los materiales compuestos constan de una fase continua la cual se denomina matriz,
mientras que la fase distribuida se denomina refuerzo. Los parametros que determinan y
describen el material compuesto son: el refuerzo, la matriz, y la interfaz entre ellos [14].
Generalmente un material compuesto esta constituido por un refuerzo (fibras, particulas o
filamentos) embebido en una matriz (un polimero, metal o cerdmico). En términos generales
el refuerzo tiende a ser el mas resistente de los componentes, lo que proporciona un material

con buenas propiedades mecanicas [15].

La matriz es requerida para cumplir varias funciones, una de ellas es mantener el refuerzo
en su lugar para definir la forma del producto final [15]. Otra funcién consiste en la
transmision de las cargas a las fibras, permitiendo que el compuesto pueda resistir cargas de
compresion, tension, flexion y corte. La matriz también debe aislar los refuerzos entre si de
modo que puedan actuar como entidades separadas y evitar la fragilidad del compuesto. La
matriz debe proteger los refuerzos de dafios mecanicos (como abrasion) y ataques
ambientales. La matriz debe lograr disminuir la velocidad de crecimiento de grieta o

detenerla, causada por el rompimiento de refuerzos por lo que se recomienda matrices
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ductiles y debe proporcionar una buena adicion superficial con el refuerzo, lo cual influye

de manera significativa en las propiedades mecanicas [16].

El refuerzo acta como el elemento resistente. Las fibras al separarse del material en bulto
y disminuyendo su espesor se asemejan mas a la teoria de la resistencia cohesiva entre

atomos [17]. Por esta razén las fibras proporcionan la rigidez y resistencia del material.

Los materiales compuestos se clasifican en dos niveles. EI primer nivel de clasificacion
analiza el tipo de matriz constituyente. Las clases de compuestos son: compuestos de matriz
organica (OMCs), compuestos de matriz metalica (MMCs) y compuestos de matriz
ceramica (CMCs). El término “compuestos de matriz organica” se refiere a dos clases de
compuestos: compuestos de matriz polimérica (PMCs) y compuestos de matriz de carbén.
El segundo nivel de clasificacion se refiere a la forma de los refuerzos: particulas, whisker,
fibras continuas y tejidos [15] [18].

1.2 Matrices Organicas

Existen dos grandes grupos de matices poliméricas, las termoestables y las termoplasticas.
Las matrices termoestables son aquellas que se someten a un proceso de curado durante la
fabricacion, después de esto son rigidas y no se pueden reutilizar. Las matrices
termoplasticas, pueden ser reutilizadas aplicando calor. Las matrices termoplasticas son
subdivididas en varios tipos: amorfas, cristalinas y cristales liquidos [19]. La Tabla 1

muestra una division de las matrices organicas mas comunes.

Tabla 1. Organizacién de las matrices organicas [20]

TERMOESTABLE TERMOPLASTICA
Epoxica Polietileno

Poliéster Poliestireno

Fendlica Polipropileno
Bismaleimidas (BMI) Polieteretercetona (PEEK)
Polimidas Polieterimida (PEI)

Polietersulfona (PES)
Sulfuro de polifenileno
Poliamida-imida (PAI)
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En la Figura 1 se puede evidenciar un esquema basico de la utilizacion de la materia prima

para compuestos.

Figura 1. Clasificacion de las materias primas en relacion con los procesos de manufactura [21]

Materia prima para materiales

compuestos
| |
| | |
Compuestos Compuestos
termoestables termopldsticos
| rl | | | : | |
Fibras y Fibras/resina, termoplasico Compuesto
resinas Preimpregnado] |SMC, BMC, TMC fibras preimpregnado 6 moldeado
mezcladas pegado
] ] ] ] ] ]
- Embobinado - Moldeo por - Embobinado - Autoclave - Moldeo por
de filamentos| | Hand lay - up compresion de filamentos - Presién en injeccion
- Poltrusién - E”V°|V'|Tnd° -Embobinado caliente
_RTM en roflo de cita - Embobinado
- Spray - up - Autoclave - Poltrusion de cinta
- Hand lay - up - Extrusion

* SMC (sheet molding compound) — lamina compuesta moldeada
* BMC (bulk molding compound) — moldeo de compuesto a granel
* TMC (thickness molding compound) — compuestos de moldeo grueso

La figura 2 muestra las caracteristicas mas relevantes de las matrices organicas con respecto

a su temperatura de proceso y uso, tiempo de proceso y tenacidad.

Figura 2. Caracteristicas generales de las matrices organicas [20]

Tipo deresina  Temperatura Tiempo de Temperatura Resistencia a Tenacidad
de proceso proceso de uso disolventes
Termoestable Baja Alta Alta | Alta | Baja
Termoestable
endurecido
Termoplastico
ligeramente
reticulado
Termoplastico Alta Baja Baja Baja Alta
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Las matrices termoestables son las mas usadas de acuerdo a su naturaleza reactiva, lo que
permite facilidades en su proceso, facil impregnacion, maleabilidad y bajas temperaturas de

procesamiento, adquiriendo una gran resistencia y rigidez.

1.2.1 Matrices epdxicas

Las matrices epoxicas son las mas usadas por su temperatura de funcionamiento (120°C),
coeficiente de expansion térmica, altos médulos de elasticidad, buena resistencia a tension,
resistencia a ataques quimicos, mejor adhesion con las fibras y estabilidad dimensional [19]
[22]. Por otro lado las resinas epoxicas tienen un amplio uso en compuesto con fibras

naturales, pero su uso comercial es limitado debido a su alto costo [23].

Una resina epoxica es un polimero que contiene un grupo epoxi (un &tomo de oxigeno y dos
atomos de carbono) en su estructura quimica, como se muestra en Figura 3. El grupo reactivo
general en los epdxicos es ECHOCH2. A menudo, se utiliza diferentes aditivos con el fin de
modificar las caracteristicas de la resina, por ejemplo, se utilizan diluyentes para disminuir
la viscosidad, agentes de flexibilizacidn para hacerlos mas flexibles y algunos agentes para
protegerlos contra la radiacion ultravioleta [21].

Figura 3. Estructura quimica de un grupo epoxido. Estructura general de la dietilentriamina (DGEBA) [21]

R, ,Ou .R

< v

CHz OH
/O | ant
CHz-CH-CH,- 0-CH,-CH-CH,-01CH-CH-CH,
CHz
n

DGEBA

El tiempo de curado de una resina epdxica se puede reducir mediante la reduccion de la
temperatura de reaccion. La segunda etapa de una resina epoxica es justo antes de estar
completamente reticulada; en esta etapa la resina tiene un aspecto pegajoso. En esta etapa la

resina se utiliza para realizar un preimpregnado de fibra. El tipo y la cantidad de agente de
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curado van a controlar el tiempo de curado total. La Tabla 2 muestra algunas caracteristicas

importantes de las resinas epdxicas comparadas con otros polimeros termoestables [21] [24].

Tabla 2. Caracteristicas mas importante de las resinas epdxicas en contraste con otras resinas poliméricas [21]
[24]

Madulo de
elasticidad
(GPa)

Cargaa
Polimero rotura
(MPa)

Densidad
(Mg/m®)

Alargamiento

(%) Aplicaciones

Adhesivos,
Fenodlicos 34 -62 0-2 2,8-9 1,27 revestimientos,
laminados
Adhesivos,
almacenamiento
Aminas 34 -69 0-1 6,9-11 1,5 de alimentos,
moldeados
eléctricos
Moldeados
eléctricos,
laminados
Poliésteres 41 -90 0-3 2,1-45 1,28 decorativos,
matrices de
refuerzo con
fibra de vidrio
Adhesivos,
moldeados
Epoxis | 28-103 0-6 28-34 | 125 Eosenees;
matriz para
laminados
aeronauticos
Fibras,
Uretanos | 34-68 3-6 : 13 | revestimientos,
espumas,
aislantes
Aglomerantes
Furanos 21-31 0 10,9 1,75 para moldeado
en arena
Adhesivos,
Siliconas 21 -28 0 8,3 1,55 juntas y cierres
estancos

1.2.2 Curado de resinas epoxicas

Las resinas epdxicas pueden curarse (reticularse) con el uso de diferentes tipos de materiales:

agentes cataliticos y endurecedores. El proceso de curado consiste en convertir la resina
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epoxica en polimeros reticulados con elevada masa molecular. Este proceso se consigue
mediante productos capaces de reaccionar con el grupo epoxi de la resina, y/o con los grupos
que tengan hidrdgenos reactivos [25].

Los agentes cataliticos son bases fuertes, en este caso el grupo epoxi de una molécula se une
con el epoxi de otra. Los endurecedores se combinan con una 0 mas moléculas de resina. En
general, los reactivos de curado deben tener minimo tres grupos funcionales por molécula,
capaces de reaccionar con grupos epdxidicos e hidroxilicos en moléculas distintas, formando

enlaces cruzados [25].

Los procesos de curado en la mayoria de reacciones quimicas se aceleran con el calor o se
hacen mas lentos con el frio. Algunos agentes de curado no reaccionan con las resinas
epoxidicas a la temperatura ambiente por lo que se pueden tener en el mismo envase hasta
su aplicacion y secado. Los agentes que reaccionan a temperatura ambiente se deben separar
en envases distintos, y se mezclan en el momento de la aplicacion ya que la mezcla tiene un

tiempo util limitado [25].

Generalmente el curado se realiza utilizando una o mas temperaturas a tiempos
preestablecidos, para alcanzar unas uniones cruzadas optimas y por tanto mejores
propiedades [26]. La temperatura de curado mas utilizada para las resinas epdxicas es de
aproximadamente 176°C. Una de las rampas mas utilizadas para el curado se observa en la
Figura 4, la primera rampa y la zona isotérmica esta usualmente en el rango de los 115 —
140°C, permitiendo que la resina fluya y las particulas volatiles escapen, en este ciclo la
viscosidad de la resina cae desde un estado semisélido a un estado fundido. La segunda
rampa y la zona isotérmica permiten la polimerizacion de la resina, la viscosidad baja
ligeramente pero luego la viscosidad aumenta en cuanto comienza el proceso de reticulado,
el cambio de estado gel, a solido y a reticulado se mantiene durante la fase isotérmica a una
temperatura entre 141 — 187°C, este ciclo puede durar entre 4 y 6 horas. Existe otro proceso
de curado utilizado en la industria el cual elimina la primera zona isotérmica y reduce el

tiempo de curado como se observa en la Figura 5 [27] [28].
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Figura 4. Perfil de temperatura tipico de un material compuesto [27]
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Figura 5. Temperatura de curado industrial (straight ramp — up) [27]
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1.3 Materiales de Refuerzo

Como se habia mencionado antes los materiales de refuerzo son los encargados de
suministrar las propiedades mecéanicas del material compuesto, estos materiales tienen
diferente origenes tales como naturales o sintéticos. Existe una clasificacion de los
materiales compuestos que dependen del tipo, orientacion y geometria del refuerzo como se
muestra en la Figura 6. Los materiales compuestos reforzados con particulas se consideran
materiales quasi-homogeneos y quasi-isotropicos, los compuestos reforzados con fibras
cortas tienen una relacion de aspecto grande (relacion entre la longitud de la fibra y su
diametro) y pueden ser anisotropicos (orientadas en una sola direccion) e isotropicas
(orientadas aleatoriamente), y, los materiales compuestos reforzados con fibras largas puede
ser anisotropicos (si se orientan en una sola direccidn) e isotrdpicos (se orientan en distintas

direcciones) [29].

Figura 6. Clasificacion de materiales compuestos por tipo, orientacion y geometria del refuerzo [7]

Anisotropico Isotrépico
® - L
® oo 9
Refuerzo con "0 e ©
i ©
particulas ® g e *
- *® o
- o -
Refuerzo con fibras ot oo el S s e e
discontinuas o cortas SR e S
Ty

Refuerzo con fibras
continuas o largas

1.3.1 Fibras naturales

Las fibras naturales abarcan todas las formas de fibras de plantas lefiosas, hierbas, frutas,
cultivos agricolas, semillas, plastas de agua, palmas, plantas silvestres, hojas, plumas de
animales, y pieles de animales. Subproductos de pifia, platano, arroz, cafia de azlcar, coco,
palma de aceite, el kenaf, cafiamo, algodon, abaca, azicar de palma, el sisal, el yute y el

bambu, son utilizados como material de refuerzo [11].
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Las fibras pueden clasificarse de acuerdo a su origen en fibras animales, fibras minerales y
fibras de origen vegetal. Las fibras de origen vegetal son compuestas principalmente por
celulosa y se puede subdividir en: fibra de semilla, fibra de la hoja, fibra de la piel, fibra de
la futa, fibra del tallo [30]. La Figura 7 muestra de una manera mas detallada y clara la

clasificacion de las fibras.

1.3.2 Estructuray propiedades de las fibras naturales

Las condiciones climéticas, la edad y el proceso de degradacion afecta la estructura y
composicion quimica de las fibras naturales [31]. Las propiedades como densidad,
resistividad eléctrica, resistencia a la tension y modulo de elasticidad se relacionan con la

estructura interna y la composicion quimica de las fibras [32].

La estructura quimica es compleja, en general son lignoceluldsicos, constan de microfibrillas
de celulosa enrolladas helicoidalmente en una matriz amorfa de lignina y hemicelulosa. [32].
La celulosa es un polisacarido semicristalino y es la razén del comportamiento hidrofilico,
esta proporciona resistencia y rigidez a las fibras. La hemicelulosa es un polisacarido amorfo
y su peso molecular es menor al de la celulosa, y es la responsable de la biodegradacion,
absorcion de humedad, y degradacion térmica de la fibra. Las fibras permanecen unidas
gracias a la pectina, esta es un polisacarido de la pared celular. La lignina actia como un
aglutinante y proporciona resistencia y rigidez a las paredes celulares, la lignina las hace
térmicamente inestable y es la responsable de la degradacién por rayos UV. La holocelulosa
contenida principalmente de celulosa y hemicelulosa es el polisacéarido total de las fibras
naturales, se obtiene después de la eliminacién de extractivos y lignina. El lumen es una
cavidad dentro de las fibras. Los porcentajes de composicion de cada uno de estos
componentes varia segun la fibra, generalmente, las fibras contienen 60-80% de celulosa, 5-
20% de lignina y mas de un 20% de humedad [11] [33].
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Figura 7. Clasificacion de las fibras [34]
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Las propiedades mecanicas de las fibras son determinadas principalmente por el contenido
de celulosa y el angulo microfibrilar. EI médulo de elasticidad disminuye con el aumento
del didmetro, un alto contenido de celulosa y angulo microfibrilar bajo es lo mas deseable
en las fibras para ser utilizadas en materiales compuestos. Las propiedades mecanicas
también se relacionan con el grado de polimerizacion de la celulosa en la fibra [32]. La
Figura 8 muestra el angulo microfibrilar, las microfibrillas de celulosa y la matriz de lignina

y hemicelulosa.

Figura 8. Estructura general de una fibra natural [35]
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La Tabla 3 muestra la composicion quimica y los pardmetros estructurales de algunas fibras

naturales.
Tabla 3. Composicion quimica de algunas fibras naturales [32]
Contenido
Angulo
. Celulosa | Hemicelulosa | Lignina | Extractivos | Ceniza | Pectina | Cera . o de
Fibra microfibrilar
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) © humedad
(%)
Yute 61-71 | 136-204 | 12-13 - - 0,2 0,5 8 12,6
Lino 71-78 | 18,6 -20,6 2,2 2,3 15 2,2 1,7 10 10
» 70,2 — 37—
Céafiamo 17,9-224 3,6 2,6 0,9 0,8 6,2 10,8
74,4 57
59-
Kenaf 53 -57 15-19 3,2 47 - - - -
9,3
Sisal 6778 10-14,2 8-11 - 1 10 2,0 20 11
Algodén 82,7 57 - - - - 0,6 -
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1.3.3 Fibra de algodon

La fibra de algodon presenta muy buenas propiedades, por lo que es una de las principales
fibras para aplicaciones textiles. Combina resistencia con una buena capacidad de absorcion
[36]. Las fibras de algoddn tienen gran produccién en paises como China, India y Estados
unidos, este material se ha extendido a mas de 80 paises y constituye el 56% de todas las
fibras para prendas de vestir y muebles para el hogar [37]. La aparicion de compuestos de
matriz polimérica reforzados con fibras de algoddn tuvo lugar durante la guerra entre 1941
— 1946. Se utilizaron como proteccion de los radares de los aviones, rodamientos para los

buques, y contrachapados de aviones entre otros [38].

La fibra de algodon esta compuesta por multiples capas. La estructura de la primera pared
de la fibra de algodon (la capa superficial) Ilamada cuticula, tiene una mayor influencia
sobre las propiedades, procesado y uso de la fibra. La fibra de algoddn tiene una estructura
fibrilar que consistes en una pared primaria, una pared secundaria y un lumen como lo

muestra la Figura 9 [36].

Figura 9. Estructura de la fibra de algodon [36]
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En la cuticula se encuentran ceras, en la pared primaria se encuentra celulosa amorfa, pectina
esterificada y no esterificada, hemicelulosa, proteinas y iones, en la pared secundaria se
encuentra celulosa cristalina en diferentes capas y finalmente se encuentra el lumen, esto se

puede evidenciar en la Figura 10.
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Figura 10. Representacion esquematica de la fibra de algodon [36]
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La composicion quimica tipica de la fibra de algoddn se puede observar en la Tabla 4.

Tabla 4. Composicién quimica tipica de la fibra de algodén [39] [36]
Porcentaje (base seca)

Constituyentes Tipico Bajo Alto
Celulosa 94 88 96
Proteina 1,3 1,1 1,9
Sustancias pécticas 0,9 0,7 1,2
Ceniza 1,2 0,7 1,6
Cera 0,6 0,4 1
Acidos organicos 0,8 1
Azucares totales 0,3

Pigmento Rastro

Otro 0,9

Como se ha mencionado la fibra de algodon presenta unas muy buenas propiedades
mecanicas, en la Tabla 5 se pueden ver algunas propiedades mecénicas del algodon

comparadas con otras fibras.
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Tabla 5. Propiedades mecdnicas de la fibras de algoddn comparada con otras fibras naturales [40] [41]

Resistencia | Modulo de | Mdédulo Elonaacion Angulo Densidad
Fibra | alatension | elasticidad | especifico (g/) microfibrilar (Kg m)
(MPa) (GPa) (GPa) ° ) g
Algodon| 300 - 700 6-10 4-6,5 6-8 20 - 30 1550
Capoc 93,3 4 12,9 1,2 - 311 384
Bambu 575 27 18 - : 1500
Lino | 500-900 | 50-70 | 34-48 | 13-33 5 1400 -
’ ’ 1500
N 1400 -
Caflamo| 310 - 750 30 - 60 20-41 8,3-14 6,2 1500
1300 —
Yute 200 - 450 20 -55 14 -39 2-3 8,1 1500
1220 -
Kenaf | 295-1191 22 - 60 - - - 1400
Ramina 915 23 15 3,7 - 1550
Abaca 12 41 - 3,4 - 1500
Banano | 529 -914 2732 20-24 1-3 11-12 1300 -
1350
L 1440 —
Pifia | 413-1627 | 60-82 42 - 57 0-16 6-14 1560
. 1300 -
Sisal 80 — 840 9-22 615 2-14 10 - 22 1500
1150 —
Coco | 106-175 6 5,2 15-40 39-49 1250
E - glass| 2000 — 3500 70 - 0,5 - 2500
5- 4570 86 : 28 i 2500
glass
Carbono 4000 230 — 240 - 1,4-18 - 1400

1.4 Adherencia e Interfaz Entre Matriz y Refuerzo

La estructura y las propiedades de la interfaz matriz — refuerzo juega el rol mas importante
en las propiedades mecanicas de los materiales compuestos, esto debido a la gran diferencia
entre las propiedades elasticas de la matriz y la fibra, ya que su medio de comunicacidn es
la interfaz, lo que significa que los esfuerzos que actan sobre la matriz se transmite a las

fibras a través de la interface [26] [22].

La interfaz es creada por enlaces entre la fibra y la matriz; estos enlaces dependen de la
humedad, ya que el agua debilita los enlaces y contamina el material produciendo poros y
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vacios, existen diferentes fases las cuales son: la humectacion, espesamiento y adhesion [42]

[43]. La Figura 11 muestra un esquema de la interfaz entre la fibra y la matriz.

Figura 11. Esquema de la interfaz entre fibra y matriz [43]
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Existen diferentes tipos de enlaces y adhesiones tales como, enlaces mecanicos, enlaces
quimicos, atraccion electrostatica y enlaces por reaccion, que se pueden dar entre la interfaz,
otro factor importante es la mojabilidad de la fibra por la matriz, que es la capacidad de

absorber las moléculas en la superficie de un sélido [44].

La incorporacion de cualquier fibra natural hidrofilica en polimeros produce un sistema
heterogéneo entre la matriz y la fibra donde la propiedades son inferiores, debido a la
ausencia de adhesion [45]. La adhesion depende del arreglo atomico y las propiedades
quimicas, de la fibra, la conformacion molecular y la composicion quimica de la matriz lo
que proporciona un sistema de interfaz Unico para cada interfaz fibra/matriz. Por naturaleza
las fibras naturales son polares, mientras que la matrices poliméricas son no polares, esto
crea enlaces debiles debido a la diferencia en la energia superficial. En este caso la unica
unién existente es una baja dispersion quimica y la union morfolégica, lo cual ocasiona una

interface débil incapaz de transmitir los esfuerzos desde la matriz a la fibra [46].
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1.4.1 Tratamientos a la fibra y modificacion

Los tratamientos quimicos se realizan principalmente para optimizar la interfaz fibra —
matriz, los quimicos deben activar los grupos hidroxilos o introducir nuevas particulas que
puede entrelazarse efectivamente con la matriz [47]. Existen diferentes tratamientos
quimicos para tratar la base celulésica de las fibras, entre estos estan: tratamiento alcalino,
tratamiento con sileno, acetilacion, benzoilacion, anhidrido maleico, tratamiento con
perdxido, tratamiento con isocianato, eterificacion, tratamiento con permanganato entre
otros. También existen algunos tratamientos fisicos que pueden actuar sobre la base
celulésica como: tratamiento con plasma, tratamiento de corona, tratamiento con haz de

electrones, tratamiento UV, tratamiento térmico, entre otros [47].

1.4.2 Tratamiento alcalino (Mercerizacion)

El tratamiento alcalino, llamado también mercerizacion, es uno de los tratamientos mas
antiguo y mas usado para modificar la base celul6sica de las fibras naturales [47]. La
sustancia alcalina mas favorable es el hidroxido de sodio (NaOH), en solucion acuosa. El
efecto de tratamiento alcalino sobre las propiedades del material compuesto y sobre la fibra
natural depende del tipo de solucién alcalina (KOH, LiOH, NaOH), concentracion, tiempo

de tratamiento, temperatura del tratamiento y herramientas del tratamiento [47] [48] [49].

El tratamiento alcalino es usado para modificar la estructura molecular celuldsica, esto lo
hace cambiando la orientacion de los paquetes celulésicos altamente ordenados y formando
una region amorfa, lo que proporciona una mejor penetraciéon de los productos quimicos.
Una representacion esquematica de la interaccion entre la fibra'y el NaOH se puede observar
en la Figura 12, las fibras tratadas presentan un menor contenido de lignina, una remocion
parcial de ceras y aceites en la cubierta del material y una distension del orden de la celulosa
cristalina [50] [51].

Otra importante modificacion del tratamiento alcalino sobre las fibras naturales es la
destruccion de los enlaces de hidrogeno en la red de la estructura, logrando un incremento
de la rugosidad superficial [48] [52].
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Figura 12. Estructura tipica de fibras celulosas (i) sin tratar (ii) alcalizada [51]
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Las concentraciones mas utilizadas varian entre 1-25% de NaOH y con un tiempo de proceso
que varia entre 1-60 minutos. Estos valores pueden cambiar debido a la fibra, temperatura,

concentracion de NaOH, y temperatura [53].

Durante el proceso de mercerizacion se debe procurar eliminar los residuos de NaOH de la
fibra, por esta razon se suele realizar lavados con agua destilada y &cido acético diluido en
agua con el fin de neutralizar los residuos de hidréxido de sodio sobre la fibra,
adicionalmente se deben realizar varios lavados con agua y secar en un horno con el fin de

eliminar los contenidos de humedad y rastros minerales [49] [54] [55] [56].

1.5 Meétodos de fabricacion

Los métodos de fabricacion son usados para brindar formas a la union de fibra y matriz. La
resina puede o0 no puede estar en su composicion fisica y quimica final durante la colocacion
del refuerzo [57]. Existen diferentes métodos de fabricacion tales como: hand lay-up, spray,
moldeo por vacio, autoclave, moldeo por compresion, extrusion, inyeccion, infusion de reina
por vacio, trenzado y la combinacién de estos procesos [58]. El uso de un método depende
de factores como rendimiento del material, tipo de matriz y refuerzo, calidad del compuesto,

tiempo de fabricacion etc.
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1.5.1 Hand lay —up

Es el método maés simple, antiguo y comdnmente usado para la fabricacion de materiales
compuestos, aplicado para geometrias simples y construcciones con moldes. Las
caracteristicas principales del hand lay-up son: Bajo costo de moldes, bajo costo de proceso,
ideal para pequefias y medianas series de unas 1000 piezas y alto contenido de mano de obra
[59].

El método consiste en ubicar capas de refuerzo sobre un molde y aplicar con la ayuda de un
rodillo una resina catalizada, este proceso se repite para cada capa de refuerzo hasta obtener
el espesor requerido. Para laminados gruesos, se deben hacer pausas después de un cierto
nimero de capas permitiendo que el calor de la reaccidn exotérmica se disipe. Se pueden
localizar refuerzos en ciertas areas donde se requiera aumentar la rigidez o afiadir refuerzos
ligeros como espumas o secciones huecas [60] [61]. La Figura 13 muestra un esquema del

proceso.
Figura 13. Esquema del proceso hand lay-up [60]
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Este proceso normalmente se cura a condiciones ambientales. La resina se deja normalmente
a temperatura ambiente por un dia o noche, dependiendo de la composicion quimica de la
resina. El tiempo de curado se puede hacer mas corto por soplo de aire caliente sobre el
laminado. La presién es aplicada por medio del rodillo durante la laminacion. Durante el
proceso de curado, no hay presion, pero algunas veces se puede utilizar bolsas de vacio con
el fin de crear una buena consolidacion entre las capas y remover el aire atrapado. Si la parte
es pequefia puede ser llevada a un autoclave y una presion externa es aplicada [62].
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Un problema comun en este tipo de moldeo abierto es la produccion de compuestos con bajo
contenido de fibra y alto contenido de porosidad por lo que se suele utilizar moldeos con

preimpregnado o con bolsas de presién externas [58].

1.5.2 Moldeo por vacio

La técnica de molde por bolsa de vacio es un método de fijacion que utiliza la presion
atmosférica para mantener los componentes del adhesivo o recubiertos de resina de una
laminacion en su lugar hasta que el adhesivo se cure. El laminado que puede ser manual o
por infusion se sella dentro de una envoltura hermética (molde de un lado y bolsa del otro).
Cuando la bolsa se sella al molde, la presion en el exterior y en el interior de esta bolsa es
igual a la atmosférica que a nivel medio del mar es aproximadamente 29 pulgadas de
mercurio, 0 98205 Pa. Como la bomba de vacio evacua el aire del interior, la presion se
reduce y la presion exterior obliga a los lados de la envoltura a unirse creando una presion
uniforme sobre el laminado. La diferencia de presion exterior e interior determina la fuerza
ejercida sobre el laminado, teniendo como presion maxima la presion atmosférica si se
lograra tener un vacio prefecto. Una presion real esta entre 12-25 pulgadas de mercurio
(40637-84660 Pa) [63]. La Figura 14 muestra un esquema del moldeo por vacio, donde se

observa el equipo y los diferentes materiales a utilizar durante el proceso.

Normalmente este proceso se realiza a temperatura ambiente, pero hay algunos laminados a
los que se le realizan un postcurado a temperaturas superiores de los 43°C. Los epdxicos de
alto rendimiento se hacen por bolsa de vacio, estas resinas pueden necesitar un postcurado
a temperaturas elevadas. Por lo que se debe tener cuidado con la seleccion del material del
molde [63].

1.5.3 Moldeo de transferencia de resina asistida por vacio (VARTM)

También llamado moldeo por inyeccion al vacio (VIM). El proceso involucra el uso de vacio

para facilitar el flujo de la resina dentro de las capas de fibras contenidas dentro de un molde
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cubierto con una bolsa hermética de vacio. El compuesto es curado a temperatura ambiente
y puede ser postcurado a temperaturas elevadas [64].

Figura 14. Elementos del moldeo por vacio [63]
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El proceso incluye tres pasos: (a) apilamiento del refuerzo dentro de un molde rigido, el
molde esta cubierto por una bolsa de vacio; (b) impregnacion del refuerzo con la resina, la
resina es inyectada a través de uno o varios puntos de entrada y transferido al refuerzo por
un gradiente de presién inducido por la bomba de vacio y los efectos de gravedad; (c) curado

del compuesto [65]. La Figura 15 muestra un esquema del proceso VARTM.

Con este proceso se elimina los errores de fabricacion producidos por el operador, reduce
los tiempos de fabricacion, costos y emision de volatiles haciendo un proceso mas
consistente [65] [66].

1.6 Procesos de Caracterizacion

1.6.1 Caracterizacion quimica: Espectroscopia FTIR

El término espectroscopia comprende el uso de la absorcidn, emision o dispersion de
radiacion electromagnética para estudiar la materia o procesos fisicoquimicos. Las técnicas
espectroscopicas pueden ser destructivas, como la espectroscopia de masas, 0 no
destructivas, como las espectroscopias de tipo vibracional (Utilizacion de espectroscopia
infrarroja FTIR para la deteccion de enlaces). La espectroscopia vibracional es un método
diversamente empleado para el estudio de las fibras, se utiliza no solo para identificar las
fibras y su estado de deterioro, sino también confirma tratamientos de procesado y
colorantes. Cubre un rango de técnicas tales como, espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR), espectroscopia Raman y espectroscopia de reflectancia
total atenuada (ATR) [67].

Diferentes autores han usado la técnica FTIR con el fin de identificar el contenido de
celulosa, lignina, hemicelulosa y pectina de diferentes clases de fibras naturales, los
resultados mostraron que los picos de mayor intensidad ayudan a diferenciar el contenido y

los tipos de fibras, en general todas las fibras muestran rangos caracteristicos [67] [68] [69].

Dentro de las espectroscopias de tipo vibracional, la espectroscopia infrarroja y la
espectroscopia Raman son complementarias. Las moléculas tienen un conjunto de

vibraciones de resonancia producidas por energia térmica. Cuando una molécula es expuesta
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a radiacion desde una fuente de energia térmica, absorbe esta radiacion solo a las frecuencias
que correspondan a su modo de vibracién molecular, en la region del infrarrojo del espectro
electromagnético, siendo localizada ésta entre las regiones visibles y la de microondas. De
esta forma, una sustancia puede ser caracterizada midiendo la absorcién de energia infrarroja
de las moléculas que la componen [70] [71]. Un espectro infrarrojo es como el que se

muestra en la Figura 16, correspondiente a una delgada pelicula de poliestireno.

Figura 16. Espectro infrarrojo del poliestireno [72]
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La region infrarroja del espectro electromagnético (1 - 100 um) se divide en tres zonas,
infrarrojo lejano (100 - 25 um), medio (25 - 2.5 um) y cercano (2.5 - 1 um). En el infrarrojo
medio se presenta la absorcion por parte de enlaces moleculares, especificamente se
presentan aqui vibraciones de tipo primario y es la mas comun y mas empleada para el
analisis de sustancias organicas. En las regiones lejana y cercana se dan solamente
vibraciones relacionadas con el esqueleto de la molécula y de tipo secundario que son

dificiles de interpretar, por lo que son menos utilizadas [71] [72].

La espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FTIR) es una técnica que permite

analizar todas la longitudes de onda del espectro infrarrojo simultaneamente, ofreciendo un
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método rapido y confiable para el analisis de muestras conteniendo una o0 mas sustancias

quimicas [71].

Tabla 6. Picos caracteristicos de espectroscopia infrarroja para materiales lignocelulésicos [51]

POSICION DE LA BANDA

(cm?) ASIGNACION
3550 - 3650 Estiramiento libre de O-H o debilitamiento del enlace H
hidroxilo
3200 - 3400 Estiramiento de O-H en el enlace H hidroxilo
2840 - 2940 Estiramiento de la region C-H
2725 Armonico de interaccion de C-O y deformacién de O-H
2568
1720 - 1740 Estiramiento de C=0 en carbonilo
1625 — 1660 Absorcion de moléculas de agua en celulosa
nanocristalina
~ 1600 Vibracion del anillo esqueleto aromatico y vibraciones
debido al agua absorbida
~ 1505 Vibracion del anillo esqueleto aromatico
1450 — 1475 Deformacion de C-H y CH; (simétrico) + deformacion
de OH
1400 — 1430 Deformacion de C-H (grupo metoxil en lignina)
~ 1370 Deformacion de C-H (simétrica)
~ 1327 Estiramiento de C-O (lignina) y movimiento de CH> en
celulosa
1250 - 1260 Estiramiento de C-O (lignina)
1240 - 1245 Enlace C-O del grupo acetil en hemicelulosa
~ 1230 Deformacion del fenol O-H (lignina)
1160 - 1230 Estiramiento de C-O de grupos ester
1150 - 1160 Estiramiento de C-O-C (anti simétrico) en celulosa y
movimiento del aromatico C-H-CH; en celulosa
1098 - 1120 Estiramiento de C-O del enlace glicosida 3
~ 1060 Vibracion del estiramiento de C-OH
1036 Deformacion de C-O en lignina y estiramiento de C-O
en celulosa
1003 Estiramiento de C-O en celulosa
890 - 900 Anti simétrico estiramiento propio del enlace B en
celulosa
830 Vibracion del aromético C-H de lignina

Dos son los tipos principales de espectrémetros de infrarrojo, los Dispersivos y los Multiplex

o de Transformada de Fourier. Los de Transformada de Fourier son espectrémetros basados

en el fendmeno de la interferencia, que funcionan con sefiales en el dominio del tiempo y
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que presentan grandes ventajas sobre los dispersivos. Para aquellas aplicaciones donde es
necesario una elevada sensibilidad y rapidez, los espectrometros de infrarrojo mas utilizados

actualmente son los FTIR [72].

Cuando se realiza FTIR en fibras naturales se buscan unas bandas caracteristicas de celulosa,
lignina, hemicelulosa y pectina, la Tabla 6 muestra las bandas caracteristicas de materiales

lignocelulosicos.

1.6.2 Caracterizacion mecanica

Prueba de Tension

Con este ensayo se busca principalmente evaluar la resistencia ultima, la elongacién y
modulo de elasticidad de un material. El ensayo consiste en alargar el material a velocidad
constante hasta la fractura. De los resultados obtenidos del ensayo se puede construir el

diagrama esfuerzo - deformacion [73].

El protocolo para la realizacion del ensayo a tension puede variar segun el material que se
quiera ensayar y se describe en la norma ASTM D3039/D3039M — 14 Standard Test Method
for Tensile Properties of Polymer Matrix Composite Materials [74] [75].

Prueba de Tenacidad de Fractura Translaminar

Todo material agrietado o fisurado conserva una capacidad de soportar cargas, estas cargas
se localizan en los defectos del material como localizadores de esfuerzos, de esta manera, la
tenacidad es una medida de la cantidad de energia que un material puede soportar antes de

fracturarse [76].

Existen tres modos de cargas los cuales la grieta puede experimentar, mostrados en la Figura
17, Modo |, donde la carga es aplicada de manera perpendicular al plano de la grieta y tiende
a abrir la grieta, Modo Il, corresponde a una carga en plano de corte y tiende a deslizar las

caras de la grieta, y Modo Ill, corresponde a una carga de corte fuera de plano [76] [77].

La norma ASTM E1922-04 Standard Test Method for Translaminar Fracture Toughness of
Laminated and Pultruded Polymer Matrix Composite Materials, describe el procedimiento
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para realizar el ensayo de tenacidad a la fractura translaminar por medio de una maquina a

tension [78].

Figura 17. Modos de apertura de grieta [77]

Corte Corte de

T .-
ension deslizante des Carro

Cuando se utiliza este estandar se evalua la tenacidad a la fractura bajo la geometria ESE
(T) (single-edge-notch tension), la cual tiene algunas ventajas sobre otras geometrias en
cuanto al crecimiento de grieta y las bajas cargas de falla. El ensayo se realiza bajo el Modo
| de fractura, por lo tanto, la expresion que describe el factor de intensidad de esfuerzos es

la presentada en la (Eq. 1) [79]:

Donde:

K; = Factor de intensidad de esfuerzos aplicado
P = Carga aplicada

B = Espesor de la probeta

W = Ancho de la probeta

F (%) = Funcion entre la longitud de grieta y el ancho de la probeta

(Ea. 1) [79]

Donde la expresion F(a/W) es dada para cada una de las geometrias.

Al evaluar la tension normal al plano de la grieta se pueden presentar fallas en el material
ilustradas en la Figura 18, las cuales pueden ser rotura y deslizamiento de fibra, avance de
grieta sin rotura de fibra, desprendimiento de fibra/matriz, falla de la fibra y agrietamiento

de la matriz [76].
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Figura 181. Fallas en un material compuesto [76]

1.PULL - OUT DE LA FIBRA

2. PUENTE DE FIBRA

3. DESUNION FIBRA/MATRIZ
4.FALLA DE LAFIBRA

5. AGRIETADO DE LA MATRIZ

1.6.3 Caracterizacion de fallas

Una manera de caracterizar una falla consiste en un analisis fractografico, el cual busca
interpretar la morfologia de la superficie de fractura, con el fin de identificar e interpretar el

tipo y los motivos de falla del material.

La fractografia en materiales compuestos se ha convertido en una herramienta muy util en
la caracterizacidn de materiales compuestos debido a que puede proporcionar informacién
como: calidad del material e informacion de manufactura, micro mecanismos de dafio y
falla, vinculacion entre observaciones experimentales y analisis predictivos, analisis de falla,

andlisis de falla en servicio y post-servicio [80].

El analisis fractografico en materiales compuestos difiere del analisis en materiales
tradicionales como metales o polimeros, esto se debe a que para los materiales tradicionales
se pueden tener imagenes comparativas de todos los tipos de falla posibles. Sin embargo,
este proceso no es de utilidad en los materiales compuestos debido a la gran variedad de

modos de falla que pueden interactuar entre ellos [80].

Aunque si existen dos claras y distintas morfologias de fractura: alta energia, caracteristicas
de una falla a tension y suelen mostrar filamentos de diferentes alturas, baja energia; con

una superficie de fractura suave, homogénea y con frecuencia se presentas estrias. Estas
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superficies se puede analizar de una manera més clara con el microscopio electrénico que

con el microscopio 6ptico [80] [81].

Los modos de falla que presenta un material compuesto se pueden agrupar en tres clases:
translaminar; presentada a lo largo del espesor de la pieza en donde las fibras presentan
ruptura, intralaminar; presentada a través del espesor de la pieza en donde la matriz o la
interfaz fibra/matriz ha fallado, interlaminar; se presenta en el plano del laminado y se
evidencia separacion de las capas, la Figura 19 muestra los modos de falla dentro de un

material compuesto [80] [81].

Figura 19. Modos de falla en compuestos laminados [81]
Intralaminar Translaminar

Interlaminar

Al realizar un analisis fractografico se deben examinar todas las superficies visibles con el
fin de identificar cualquier anomalia o0 cambio en la superficie, una lista de las caracteristicas

tipicas a tener en cuenta se presentan en la Tabla 7.

Un problema habitual en el analisis fractografico es el tamafio de las muestra y la limitacion
del espacio disponible en los microscopio Opticos y electrénicos, por lo tanto para no generar
dafos que afecten la morfologia en la superficie de fractura se recomienda herramientas de
corte que no necesiten refrigeracién y que no generen una vibracién excesiva, como las

tijeras convencionales [80].
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Tabla 7. Caracteristicas tipicas durante la examinacion visual [80]

CARACTERISTICAS

| IMPLICACION

Area no dafiada

Distorsion visible

Posible evidencia de dafio subsuperficial o
delaminacion

Muescas, abolladuras, grietas o agujeros
visibles

Posible punto de iniciacion de grieta.
Posible evidencia de impacto, rozamiento
o0 desgaste. La direccién del impacto puede
ser deducida por la orientacién de los
agujeros

Division o ampollas superficiales

Dafio interno, tal como delaminacion o
separacion de las capas y puede indicar
inestabilidad como pandeos o dafios pos-
falla

Decoloracién o desvanecimiento

Evidencia de exposicion a quimicos o
radiacion ionizante

Superficies de fractura translaminar

Marcas radiales o de chevron

Provienen del sitio de iniciacion de la
grieta, y muestran su direccion de
propagacion

Superficie plana/mate

Falla por compresion o evidencia de
rozamiento de superficies

Superficies brillantes u oscuras

Fallas de tensién

Pasos radiales

Falla por torsion, la direccion de la
rotacion se deduce por la orientacion de
los pasos

Incremento del grado de dafio secundario

Crece a menudo en la direccion del
incremento del dafio secundario, pero
puede ser limitado si la fractura o el modo
de la carga cambian

Superficies de fractura intralaminar e interlaminar

Costillas 0 marcas de playa

Fractura por deslizamiento o adhesion, y
puede ser una indicacion de carga ciclica.
Propagacion desde el centro del radio o
curvatura

Superficie de fractura mate

Cualquier esfuerzo cortante interlaminar
modo Il 0 rozamiento de superficies

Superficie de fractura brillante

Fractura interlaminar predominante en
modo |

Superficie de fractura descolorida

Contaminacién pos-falla o evidencia de
corrosion previa

Cambio en la tonalidad de la superficie

Evidencia de un cambio en el modo de
falla o direccion del crecimiento de grieta
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Estéreo microscopio

La herramienta mas valiosa para el analisis fractografico es el estéreo microscopio, esto
debido a que permite examinar superficies robustas de manera rapida. La mayoria de los
estéreo microscopios usan luz reflejada la cual proporciona la informacion necesaria para el

analisis y solo en casos especiales se requiere el uso de agentes de ataque [80].

La fractografia por medio del uso del estéreo microscopio consiste en identificar
completamente los diagramas de movimiento, los cuales ilustran los diferentes modos de
fractura asi como una indicacion de las anomalias y los cambios en el camino de la grieta.
Por otro lado la examinacidn con el estéreo microscopio ayuda a identificar los limites entre

modos de falla donde se suelen realizar un analisis con microscopio electrénico [80].

La iluminacién es un factor importante para la evaluacion de los modos de falla, en general,
la iluminacidn se debe hacer a traves de las fibras y no paralela a ellas. Por otro lado, para
obtener fotografias con caracteristicas relevantes es necesario realizar inclinaciones a la
muestra con respecto a la fuente de iluminacion para obtener distintos contrastes de las

cavidades y los pliegues [80].

Microscopia electrénica de barrido (SEM)
En una herramienta muy til para el andlisis fractogréafico de materiales compuestos, ya que
muchas de las morfologias superficiales son del orden de un didmetro de fibra

(aproximadamente 5 micras).

Para realizar un analisis con microscopia SEM la muestra debe ser conductiva, lo cual
implica aplicar un recubrimiento de oro o paladio, teniendo en cuenta no exceder el

recubrimiento y no enmascarar zonas de posibles modos de falla multiples.

Al realizar el escaneo a través de la fractura se recomienda utilizar una inclinacion entre 10°
y 70°. Una inclinacion pequefia suele ser utilizada con el fin de mejorar la percepcién de
profundidad y mejorar la resolucion entre cuspides y valles, y una mayor inclinacion genera
un area mas grande en el campo de vision y lo cual permite obtener la ubicacion global de

la caracteristica de interés [80].
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Se puede realizar el escaneo bajo condiciones ambientales (environmental scanning electron
microscope, E-SEM) con el fin de no generar particulas de agua evaporadas que generen
aberraciones en la superficie. Sin embargo, se debe tener el voltaje del haz lo mas bajo
posible con el fin de no causar una degradacion en la matriz [80].
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2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.1 Disefo de Experimentos

El disefio de experimentos se realizd con el fin de hacer una adecuada y ordenada
recoleccién de los resultados de cada uno de los analisis realizados, con el fin de obtener

una informacién comparable que permita evaluar la hipétesis planteada.

Debido a que se desea analizar el cambio de las propiedades del material compuesto
fabricado de acuerdo a la proporcion del tratamiento quimico y el método de fabricacion,
para la correcta recoleccion de datos y su posterior analisis se realizd un disefio de
experimentos de clasificacion simple, el cual permite comparar cada uno de los tratamientos
quimicos realizados con hidréxido de sodio (soda caustica) realizados a la fibra (0%, 5%,
10%, 15% y 20%) en funcion de la propiedad medida (esfuerzo dltimo, modulo de

elasticidad, elongacion maxima y tenacidad de fractura).

Tamarfio de muestra

Los tamafios de muestra a usar en un experimento son criticos para la potencia, la cual se
define como la probabilidad de detectar una diferencia entre los datos obtenidos. Para poder
determinar un tamafo de muestra se debe analizar también los factores costo y tiempo, los
cuales influyen directamente en la realizacion de una investigacién. Por esta razon, se debe
estimar el numero maximo (N) de observaciones para la realizacion del experimento. El
calculo de la potencia determina si con el nUmero maximo de observaciones es suficiente

para cumplir los requerimientos del experimento. No tiene sentido realizar el experimento
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con tamafios de muestra mas pequefias que los requeridos, sin haber estimado qué efecto
tendré esto sobre los analisis.
Para un disefio de experimentos completamente al azar (DCA) y un andlisis de varianza

(ANOVA) la potencia depende de cinco elementos que se encuentran relacionados entre si:

1. La diferencia minima a partir de la cual se desea detectar diferencia entre los
tratamientos (A).

La variabilidad inherente de la experimentacion (o2).

El nimero de muestra por tratamiento (n).

El nivel de significancia (o).

o ~ w D

La magnitud minima deseable de la potencia estadistica.

Es de tener en cuenta, si se aumenta el nivel de significancia, aumenta la potencia, por lo
tanto, se tiene una mayor probabilidad de detectar diferencia entre los tratamientos. Por otro
lado, si se aumenta el tamafio de muestra, se aumentan los grados de libertad de la suma de
cuadrados de error, por lo tanto, aumenta la potencia y aumenta la probabilidad de detectar

diferencia entre los tratamientos [82].

Los cinco elementos anteriores conforman un sistema. Este sistema permite determinar el
namero de réplicas en cada tratamiento, o bien, dado el nimero de réplicas es posible

determinar el tamafio del efecto A [82].

Para el célculo de potencia de la presente investigacion se define una potencia de 0,99, un
nivel de confianza de 95% y se define como diferencia minima 1,5 la desviacion estandar
entre medias. Con estas condiciones iniciales se procede a calcular un tamafio de muestra
adecuado el cual se presentan a continuacién en la Tabla 8, donde se observan los valores

de tamafio de muestra y valor de la potencia en este caso.

Tabla 8. Calculo de potencia y tamafio de muestra

Tamafio de muestra Potencia
1 0,582990398
2 0,710596775
3 0,796229128
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Tabla 9. Calculo de potencia y tamafio de muestra (continuacion)

4 0,856932378
5 0,900122206
6 0,930684605
7 0,952158957
8 0,967143889
9 0,977535026
10 0,984700497
11 0,989617254
12 0,992976261
13 0,995262138
14 0,996812335
15 0,997860352
16 0,998566884
17 0,999041994
18 0,999360747
19 0,99957415
20 0,999716747

Andlisis de datos

Generalmente la distribucion para ensayos de tension de materiales compuestos obedece a
una distribucion normal, una distribucion de Weibull, una distribucién log — normal, y todas
las distribuciones que adquiera esta forma, por esta razon el andlisis de los datos arrojados
por los ensayos de tension y tenacidad de fractura translaminar se realizé por medio de dos

distribuciones; distribucion normal y distribucion de Weibull [83] [84].

Andlisis de varianza (ANOVA)

Debido a que las variables medidas corresponden a cinco grupos determinados por el
tratamiento quimico aplicado, la metodologia méas adecuada para el analisis es un modelo
de Andlisis de Varianza paramétrico con supuesto distribucional normal para la variable

respuesta, el cual permite medir los efectos del tratamiento sobre la variable [85].

Antes de realizar un analisis de varianza se deben cumplir unos requisitos con el fin que el

ANOVA sea vélido. Las hipétesis necesarias para llevar a cabo el analisis son:
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Normalidad de los datos: para cada variable entre los grupos de tratamiento quimico se
verifica la normalidad por medio de un contraste de normalidad con el test de Shapiro Wilk,

donde se plantea las siguientes hipotesis [85]:

Hy: La variable sigue una distribucion normal
vs
H,: La variable no sigue una distribucion normal

En caso de no rechazar la hipétesis nula la variable sigue una distribucion normal, la

hipdtesis nula se rechaza si el P — valor es menor al nivel de significancia (0,05) [85].

Homogeneidad de varianzas (homocedasticidad): se debe analizar si las varianzas son
parecidas para cada variable entre los grupos de tratamiento quimico y esto se realiza con
un contraste de homogeneidad de varianza de Bartlett, donde se plantea la siguiente hipotesis
[85]:

HO:O—I = 0, = 03 = 04 = 05y
vs
Hy:0; # opparai + i

En caso de rechazar la hip6tesis nula la varianza de la variable es similar en todos los grupos
de tratamiento, la hipdtesis nula se rechaza si el P — valor es menor al nivel de significancia
(0,05) [85].

Para el analisis de cada una de las variables se plantea el modelo de la forma
Yij = u + a; + Eij

i=12345 j=1,..,20

Donde Y;; es la observacion de la variable que pertenece al i-ésimo tratamiento; u es el efecto
medio, a; es el efecto del i-ésimo tratamiento, €;; es el error experimental, el cual se

distribuye normalmente con media cero y varianza constante (homocedasticidad).
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Eij ~ N(0,0'z)

Para el efecto de tratamiento se plantea la hipotesis:

Ho:a1=0{2 =a3 =Ol4=a5
vs
Hy:a; # ajparai # i’

En caso de rechazar la hip6tesis nula, con el valor de la tabla ANOVA se obtienen
diferencias entre los efectos de los tratamientos, la hipotesis nula se rechaza si el P - valor
es menor al nivel de significancia (0.05) [85].

Es de aclarar que cuando se rechaza la hipotesis nula y se tienen mas de dos niveles de
tratamiento (tres niveles) hay que realizar una prueba de comparaciones multiples [85], para
este trabajo se usoé la prueba de Tukey, es un método basado en intervalos de confianza, es
usado para comparar la totalidad de los contrastes de medias, se basa en el hecho que bajo
la hipdtesis nula la totalidad de comparaciones al nivel de significancia de la tabla ANOV A
se ubican dentro del intervalo con region critica dado por la distribucién de Tukey, este

método exige balanceamiento lo cual se cumple en este disefio.

Distribucion de Weibull
El seguimiento de un material determinando la fuerza en el cual cada material sufre la
fractura, da origen a una variable respuesta de sobrevivencia. Para esta variable se considera

un modelo de sobrevivencia de Weibull, con las especificaciones mostradas en la (Eq. 2) :

h(t) = ho(t)exp(Bo + B1X1 + B2 X2 + f3X3 (Eq. 2)

Donde:

h(t) = Riesgo instantaneo de fractura para un material a la fuerza t

ho(t) = Aat® ! Es el riesgo base instantaneo de fractura

exp(Bo + B1X1 + B2X, + B3X3) = Modelo lineal que permite medir del efecto de los

tratamientos sobre el riesgo instantaneo de fractura.
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La funcion de sobrevida es la probabilidad de que el material sobreviva a la fuerza t dada

por la (Eq. 3).

S(t) = exp{—exp{By + B1 X1 + B2 X, + B3 X3} at*™! (Eq. 3)

Por lo tanto se debe tener en cuenta que si el riesgo es grande en un punto t la fuerza necesaria
para fractura el material es cercana a ese punto. En este modelo es de interés probar la

hipédtesis de efecto global de tratamiento, es decir:

Hy: Bo = B1 = B2 = B3
vs
Hy: B; #+ By parai+1i'

Esta hipdtesis se compara con una prueba de razon de verosimilitud ji-cuadrado, en caso de
que se rechace la hipdtesis nula, se concluye que hay diferencias entre los efectos de
tratamiento. En caso de obtener efecto significativo, se presenta la tabla de pruebas z para

cada uno de los efectos y de esta manera observar las diferencias obtenidas.

El Test de Bonferroni es un test de comparaciones multiples el cual permite comparar las
medias de todos los niveles de un factor después de haber rechazado la Hipdtesis nula, la
cual es definida por igualdad de medias, mediante el modelo de riesgos proporcionales de
Weibull [85] [86].

El Test de Bonferroni se basa en la creacién de un umbral llamado BSD (Bonferroni
significant difference), por encima de este umbral, la diferencia entre las dos medias sera

significativa [86].

En el Test de Bonferroni el nivel de significacion se modifica en funcién del nimero de
comparaciones a hacer, con el fin de eliminar el error de aplicar el test tantas veces al mismo

tiempo. EI BSD se calcula con la (Eqg. 4):
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BSD = t(n-s,005) VError estandar de beta (Eq. 4)

Donde N es el nimero de total de observaciones, t es la distribucion t de estudent y el nivel
de significancia de cada comparacion es 0.05 dividido en 10 posibles parejas de

comparaciones que surgen de 5 tratamientos.
El modelo de funcion de riesgo de Weibull viene dado por la (Eqg. 5) [87]:
h(t) = Ayty~1 (Eq. 5) [87]

La cual depende de dos parametros A1y y, ambos mayores que cero. La forma de la funcién
de riesgo viene dada por y. En el caso concreto de y = 1, la funcion de riesgo es constante,
independiente del tiempo, con valor A, lo que corresponde a una funcion de
supervivencia exponencial. Paray < 1, la funcion de riesgo disminuye con el tiempo y

paray > 1 la funcion de riesgo aumenta con el tiempo [87].

La supervivencia correspondiente a la funcién de riesgo de Weibull viene dada por la (Eq.
6) [87]:

S(t) = exp(—2yY) (Ea. 6) [87]
En el modelo de Weibull se pueden introducir variables predictoras. Si se supone que la
funcion de riesgo para dos perfiles diferentes se mantiene proporcional a lo largo del tiempo,

la funcion de riesgo para el sujeto i en funcion de p variables predictivas es como se observa
en la (Eq. 7) [87]:

hi(t) = ho(t) eXp(,B1xi1 + Boxip + -+ .Bpxip) (Eq. 7) [87]

La funcidn de riesgo base hy(t) suponemos que sigue un modelo de Weibull, entonces la

funcién de riesgo y de supervivencia vienen dadas por la (Eg. 8) [87]:
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hi(t) = exp(Bx;) Ayt? ™ (0. 8) [67]
Si(t) = exp[—exp(Bx;) Ayt"]

La interpretacion de los coeficientes 8 se debe hacer sobre los términos exp(f) y son
analogos al riesgo relativo [87].

El programa utilizado para la realizacién de los modelos estadisticos es R®, este software
proporciona dos parametros que suele denominar intercept y scale. La relacion entre los
valores proporcionados por el programa y el modelo aqui presentado esta presentado en la
(Eq. 9) [87] [88]:

intercept
A = exp (_ scale )
y = scize (Eq. 9) [87] [88]
a
B=- scale

2.2 Elaboracién de las Muestras

2.2.1 Equipos y materiales

Horno

El horno utilizado para el curado de los materiales compuestos y secado de las fibras es
mostrado en la Fotografia 1, construido en acero galvanizado, recubierto con lana de vidrio,
el sistema de calefaccion corresponden a dos resistencias conectadas en serie, como se

muestra en la Fotografia 2, controladas por un sistema Autonics TC4S.

Bomba de vacio

Para la fabricacion de las muestras fue utilizada una bomba de vacio la cual se representa en
la Fotografia 3, la cual genera un vacio de hasta el 90% de la presion atmosférica y un flujo
de 3 CFM.
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Fotografia 1. Vista frontal del horno Fotografia 2. Sistema de calefaccion del horno

Trampa de resina

La trampa de resina es utilizada para los procesos de infusion de resina, su funcion es
proteger la bomba de vacio en el caso de que la resina llegue hasta la fuente de vacio, la
trampa de resina se observa en las Fotografia 4, la cual fue construida en acero, hermética e

instalado el vacu6metro del sistema.

Fotografia 3. Bomba de vacio

Fotografia 4. Trampa de resina

Balanza

Fue utilizada para el pesaje de la resina y las telas una balanza casera con una precision de

+ 1 gramo.
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Calibrador
Para la medicidn de las muestra fue utilizado un calibrador digital marca Ubermann con una

precision de + 0,02 milimetros.

Resina y endurecedor
El sistema epoxico utilizado corresponde a una resina colrepox 6090 y endurecedor 1956 B.
La Tabla 10 muestra las propiedades mecanicas de la resina, la proporcion de la mezcla es

de 5alen peso, el anexo A se muestra la informacion correspondiente de la resina epoxica

utilizada.
Tabla 10. Propiedades mecanicas resina ep6xica COLREPOX 6090 [89]
Propiedad Valor Unidad
Densidad 1100 Kg/m?®
Modulo de elasticidad 3000 MPa
Madulo de corte 4200 MPa
Relacion de Poisson 0,38 -
Resistencia a la tension 35 MPa
Resistencia a la compresion 100 MPa
Resistencia al corte 13,78 MPa
Modulo de compresion
4528 MPa
transversal

Tela de algodon
La tela utilizada como material de refuerzo es conocida como género de algodon, producida
mediante el entrecruzamiento de hilos formando asi una trama y una urdimbre, los cuales

corresponden al tejido longitudinal y transversal respectivamente.

Tela desmoldante
Como material desmoldante se utilizé brioni la cual esta compuesta entre 80% y 100% de

nylon, la Fotografia 5 muestra el material desmoldante utilizado.

Tela absorbente
El material absorbente corresponde a bioto, el cual se muestra en la Fotografia 6, esta tela

es utilizada como tela sangradora la cual absorbe los excesos de resina.



62 Deformacion y fractura de una resina epdxica reforzada con fibras de algodon

Malla de distribucion

Consiste en un tejido polimérico, como se muestra en la Fotografia 7, disefiado para permitir
el flujo de resina entre los espacios de vacio generados por su intrinseca geometria,
permitiendo asi mediante la presion de vacio, impregnar todo el laminado de tejidos sobre

la totalidad del molde.

Bolsa de vacio
Consiste en un plastico de nylon, como se muestra en la Fotografia 8, el cual se utiliza para
sellar y contener el vacio que compacta los elementos entre el plastico y el molde, tiene la

capacidad de hornearse hasta 200°C.

Tubo espiral
Tuberia plastica en espiral, como se observa en la Fotografia 9, la cual permite la transmision
de resina a alta velocidad y la recoleccion de resina excedente una vez impregnado todo el

laminado.

Manguera
Manguera de silicona transparente de 3/8” como se observa en la Fotografia 10, la cual
permite el transporte de la resina hacia el interior del molde y la extraccion de excesos hacia

la trampa de resina.

Cinta sellante de vacio
Es una cinta adherente de sellado tipo goma, como se muestra en la Fotografia 11, la cual

genera el sellado entre el plastico de vacio y el molde.
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Fotografia 5. Tela desmoldante brioni Fotografia 6. Tela absorbente bioto

Fotografia 8. Bolsa de vacio

Fotografia 9. Tubo espiral
' L

2.2.2 Preparacion de las fibras
Las fibras fueron cortadas teniendo en cuenta la urdimbre de la fibra (orientacién de las

fibras), esto con el fin de tener una orientacion de 0° de las fibras. La Figura 20 muestra una
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fotografia SEM de la tela de algoddn, donde se puede apreciar la urdimbre y la trama de la

tela de algodon.

Figura 20. Fotografia SEM de la tela de algodén [90]
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Para identificar la urdimbre de la tela sin necesidad del microscopio se debe observar el

tejido mostrado en la Fotografia 12 el cual indica la orientacion de la tela.

Fotoaraﬁa 12. Teiido identificador de la urdimbre

Trama
Urdimbre

El tamafio de los cortes para las probetas sometidas a tension fueron de 20 x 30 cm y para

tenacidad de fractura de 15 x 30 cm, garantizando al menos 10 probetas por moldeo.

2.2.3 Tratamiento quimico

El tratamiento quimico realizado fue una mercerizacion con soda caustica con un 99% de
pureza de NaOH. Las fibras fueron sumergidas en una solucién liquida de soda caustica con
concentraciones de 5, 10, 15y 20% por 1 hora, posteriormente fueron lavadas con agua con

un contenido de 1% de &cido acético para neutralizar el exceso de hidréxido de sodio, el
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lavado final se realiz0 varias veces con agua para asegurar la remocion de todos los residuos
quimicos, finalmente se realizd el secado de las fibras en un horno a 110°C por 1 hora.
Posterior al tratamiento quimico las fibras fueron planchadas con el fin de eliminar las

arrugas existentes y protegidas del ambiente por medio de bolsas herméticas.

2.2.4 Elaboracion de los compuestos

Para la elaboracion de los compuestos se utilizd el protocolo de fabricacion VARTM
(moldeo por transferencia de resina asistida por vacio). El proceso inicia con la ubicacion
de la cinta de sellado sobre el molde con las dimensiones mostradas en la Tabla 11, después
los tubos espiral son ubicados frente a la entrada y salida de resina. La arquitectura utilizada
en la ubicacién de las telas se observa en la Figura 21, consistente en una capa de material
desmoldante contra la superficie del molde seguida de una capa de tela sangradora
(absorbente), otra capa de material desmoldante, las 4 capas de tela de algoddn alineadas,
una capa de material desmoldante seguida de una capa de tela sangradora y finalmente otra
capa de material desmoldante. Una vez ubicadas las telas se procede a situar la malla de
distribucion y finalmente se sella el molde con la bolsa de vacio y la cinta sellante, para
comprobar el sellado se realiza vacio y se deja por 10 minutos, después de este tiempo no

se debe observar caida de presion.

Tabla 11. Dimensiones de los materiales para la fabricacion de los compuestos

’ PROBETAS DE
DIMENSIONES PROBETAS DE TENSION FRACTURA
Cinta de sellado (cm) 35 x 23 35x 18
Telas (desmoldante,
absorbente, algodon) 30 x 20 30x 15
(cm)

Malla (cm) 32 x 20 32 x15

Bolsa de vacio (cm) 40 x 30 40 x 25
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Figura 21. Arquitectura del laminado
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La mezcla de la resina se realiz6 a un 250% del peso total de las telas teniendo como

promedios los mostrados en la Tabla 12. Peso de la resina en funcion de las telas [90].

Tabla 12. Peso de la resina en funcién de las telas

PROBETAS PESO DE LAS TELAS (g) | PESO DE LA RESINA (g)
Tensién 63 158
Tenacidad de Fractura 46 115

La mezcla entre la resina 'y el endurecedor es de una proporcion de 5 a 1 en peso, en la Tabla
13 se observan los promedio de la mezcla para cada una de las probetas.

Tabla 13. Peso de la resina y el endurecedor

PROBETAS PESO DE RESINA (g) PESO DE ENDURECEDOR
(9)
Tensién 131 26
Tenacidad de Fractura 96 19

Debido al tamafio del horno no se podia fabricar las 20 probetas directamente, por esta razén
se realizaron 2 moldeos por tratamiento, siempre procurando hacerlo bajo las mismas
condiciones ambientales. La Tabla 14 muestra los promedio de temperatura y humedad en

los que fueron fabricados los materiales compuestos.

Tabla 14. Condiciones ambientales de la fabricacion

TEMPERATURA (°C) HUMEDAD (%)
19 - 24 40 — 54

El proceso de transferencia de resina se realizd con un vacio de aproximadamente 20 inHg,
este proceso tenia una duracion aproximada de 25 minutos, el proceso finalizaba con la
transferencia total de la resina y la distribucion por todo el molde, las Fotografia 13, 14 y 15

muestran la presion de fabricacion y la evolucidn de la transferencia de resina.
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Una vez culminada la transfusion de resina se lleva el molde al horno, para prevenir el
quemado de la resina debido a la radiacion emitida por las resistencias eléctricas se envuelve
el molde con papel aluminio como se observa en la Fotografia 16, la rampa de temperatura
para el curado del material se observa en la Figura 22, consisten en un incremento de
temperatura desde temperatura ambiente hasta una fase isotérmica a 105°C por un periodo
de 120 minutos y un enfriamiento hasta temperatura ambiente [90].

Fotografia 13. Presion de fabricacion

Fotografia 14. Inicio del proceso de fabricacion
.A. caho: . ) By - == &

Fotografia 15. Fina

lizacion del proceso de fabricacion Fotografia 16. Ingreso del material al horno
X — : ‘

F

Figura 22. Rampa de fabricacion
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Una vez curado el material se procede a retirar la malla, las telas desmoldantes y las telas

absorbentes, dejando solo el material conformado por la tela de algodoén y la resina epdxica
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como se observa en la Figura 23. Finalmente las probetas fueron cortadas por medio de una

guillotina para plasticos.

Figura 23. Desmolde total del material compuesto

2.3 Caracterizacion Quimica: Espectroscopia FTIR

Las muestras fueron examinadas utilizando el espectrdmetro Thermo Scientific Nicolet
iS10 con un modulo de ATR verificado con patrones de Poliestireno de 1.5 mm trazables a
los estdndares NIST, correspondiente al laboratorio de espectrofotometria infrarroja
(facultad de ciencias, departamento de quimica, UNAL — Bogotd). El andlisis se realiz6 a
las fibras de algoddn con los diferentes niveles de tratamiento quimico (0%, 5%, 10%, 15%
y 20%).

2.4 Caracterizacion Mecanica de los Compuestos

Para la caracterizacion mecanica de los materiales compuestos se realizaron dos tipos de

ensayos, el ensayo de tension y el ensayo de tenacidad de fractura translaminar.

2.4.1 Ensayo de tension

Los ensayos de tensidn se realizaron tomando como referencia la norma ASTM D3039, con
el uso de una maquina universal de ensayos Autograph AG-1IS de 5 KN (laboratorio de
ensayos mecanicos, UNAL - Bogotd), las condiciones de los ensayos a tension se
encuentran en la Tabla 15. La longitud calibrada utilizada para todos los ensayos fue de 150
mm, la medicién de las dimensiones se realizaron en 3 puntos distintos y se tomé el

promedio para cada una de las muestras, las medidas se realizaron con un calibrador digital
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Ubermann con una precisién de +0,02 mm, la Tabla 16 muestra las dimensiones de las

probetas ensayadas a tension.

Tabla 15. Condiciones ensayo de tension

Norma ASTM D3039 - 14
Fecha de las pruebas 7/Dic/15 — 14/Dic/15
Humedad relativa 49 — 62%
Temperatura del laboratorio 17-21°C
Equipo utilizado Autograph AG-1S de 5 KN
Fecha de calibracion 1 Febrero de 2012
Celda de carga 5 KN
Velocidad del ensayo 2 mm/min

2.4.2 Ensayo de tenacidad de fractura translaminar

Los ensayos de tenacidad a la fractura translaminar se realizaron tomando como referencia
la norma ASTM E1922, con el uso de la misma maquina utilizada para el ensayo a tension,
adicionalmente se fabricaron un par de adaptadores (clevis) para las mordazas, de manera
que se pudiera generar la carga tal cual como lo pedia la norma y adicionalmente se pudiera
utilizar las mordazas para un ensayo de tension, los adaptadores utilizados fueron ubicados
exactamente en la mitad de las mordazas. La Figura 24 muestra un esquema del montaje de
las probetas para el ensayo. Las condiciones de los ensayos a tension se observan en la Tabla
17.

Figura 24. Montaje de las probetas de tenacidad a la fractura translaminar [74]

1. Probeta 2. Pasadores 3. Adaptadores (clevis)
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Tabla 16. Dimensiones de las probetas ensayadas a tension

Probeta | Espesor | Ancho | Probeta | Espesor | Ancho | Probeta | Espesor | Ancho | Probeta | Espesor | Ancho | Probeta | Espesor | Ancho

(0%) (mm) (mm) (5%0) (mm) (mm) (10%0) (mm) (mm) (15%0) (mm) (mm) (20%0) (mm) (mm)
TOV1l 0,890 14,647 | T5V1 |0,993 14,997 | T10V1 0,980 15,247 | T15V1 |0,997 15,423 | T20v1 |1,140 15,227
TOV2 0,877 14,733 | T5V2 | 1,003 15,060 | T10V2 0,980 14,617 | T15V2 |1,020 15,183 | T20v2 |1,097 15,303
TOV3 0,897 14,780 | T5V3 |1,020 14,987 | T10V3 |0,917 15,053 | T15V3 |1,033 14,797 | T20v3 |1,087 15,257
TOV4 0,897 15,040 | T5v4 | 1,007 15,323 | T10vV4 1,000 14,883 | T15vV4 |1,033 15,140 | T20v4 | 1,057 15,217
TOVS5 0,903 14,827 |T5VS5 |0,977 14,943 | T10VS5 |1,003 15,363 | T15V5 (1,010 15,167 | T20V5 |[1,093 15,443
TOV6 0,897 15,113 | T5V6 |1,017 15,267 | T10V6 |1,020 14,283 | T15V6 [0,993 15,107 | T20V6 |[1,093 15,310
TOV7 0,907 14,880 | T5V7 |[1,020 15,547 | T10V7 |0,927 15,400 | T15V7 |[1,010 15,153 | T20V7 |[1,097 14,680
TOV8 0,907 14,960 | T5V8 (1,020 15,593 | T10V8 |1,007 15,137 | T15V8 |[0,987 14,863 | T20V8 |[1,063 14,807
TOV9 0,900 16,310 [ T5V9 (1,020 15,037 | T10V9 0,937 15,057 | T15V9 (0,993 14,973 | T20V9 |[1,027 15,133
TOV10 | 0,933 15,233 | T5V10 (1,020 14,887 | T10V10 | 0,997 14,913 | T15V10 [1,017 14,733 | T20V10 |1,030 15,330
TOV11l (0,910 14,890 | T5V11 | 1,023 15,573 | T10V11 | 1,010 15,103 | T15V11 | 1,010 14,440 | T20V11 | 1,023 15,283
TOV12 | 0,893 14,987 | T5Vv12 | 1,007 14,950 | T10V12 | 0,927 15,003 | T15V12 | 1,037 14,860 | T20Vv12 | 1,023 15,053
TOV13 | 0,920 14,857 | T5V13 | 1,027 14,503 | T10V13 | 1,007 14,927 | T15V13 | 1,023 14,520 | T20V13 | 1,027 14,833
TOV14 0,913 14,673 | T5V14 | 1,020 15,190 | T10V14 | 0,927 15,003 | T15V14 | 1,013 15,027 | T20vV14 | 1,030 14,407
TOV15 | 0,907 14,760 | T5V15 |1,013 15,513 | T10V15 | 1,013 14,440 | T15V15 | 1,030 14,587 | T20Vv15 | 1,070 14,967
TOV16 | 0,900 14,760 | T5V16 | 1,020 14,913 | T10V16 | 0,927 15,223 | T15V16 | 1,017 15,330 | T20V16 | 1,087 14,757
TOV17 | 0,903 14,900 | T5V17 (1,017 14,983 | T10V17 | 1,020 14,900 | T15V17 1,030 14,780 | T20V17 |1,040 15,307
TOV18 | 0,897 15,137 |T5V18 |1,007 15,260 | T10V18 | 0,950 14,980 | T15V18 |1,027 15,013 | T20V18 |1,047 14,947
TOV19 | 0,890 14,817 | T5V19 (1,013 15,183 | T10V19 | 1,010 14,760 | T15V19 |1,007 15,137 | T20V19 [1,033 14,690
TOV20 | 0,890 14,673 | T5V20 |1,020 15,230 | T10V20 | 1,023 15,253 | T15V20 |1,053 15,147 | T20V20 |1,003 14,443
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La medicion de las probetas se realizaron con el mismo instrumento utilizado para la
medicion de las probetas de tension, se realizé la medicion en 3 puntos distintos y se obtuvo
el promedio para cada una de las muestras, las Tabla 18 y 19 muestran las dimensiones de

las probetas ensayadas a tenacidad de fractura translaminar.

Tabla 17. Condiciones de los ensayos de tenacidad de fractura

Norma

ASTM E1922 — 04

Fecha de las pruebas

7/Dic/15 — 14/Dic/15

Humedad relativa

49 - 62%

Temperatura del laboratorio

17-21°C

Equipo utilizado

Autograph AG-IS de 5 KN

Fecha de calibracién

1 Febrero de 2012

Celda de carga

1 KN

Velocidad del ensayo 2 mm/min

2.5 Caracterizacion de fracturas

La caracterizacion de fracturas se realizé por medio del estéreo microscopio y mediante
microscopia electronica de barrido (SEM). Para la realizacion de la fractografia se deben

seguir una serie de recomendaciones expuestas en el numeral 2.7.3.

2.5.1 Estéreo microscopio

La caracterizacion de fracturas se realiz6 con el estéreo microscopio OLYMPUS SZX12 de
la Universidad Nacional de Colombia, sede Bogota, el cual se muestra en la Fotografia 17.
Se examinaron la totalidad de las muestras para tension como para tenacidad de fractura, se
realiz6 el andlisis a las dos superficies de fractura a diferentes aumentos, diferentes
inclinaciones respecto al observador y diferentes posiciones de luz, segln los requerimientos

de la muestra.
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Tabla 18. Dimensiones de las probetas ensayadas a tenacidad a la fractura translaminar

PROBETA | ESPESOR | ANCHO | GRIETA | PROBETA | ESPESOR | ANCHO | GRIETA | PROBETA | ESPESOR | ANCHO | GRIETA
(0%0) (mm) (mm) (mm) (5%) (mm) (mm) (mm) (10%) (mm) (mm) (mm)
FOV1 0,847 24,987 | 13,010 F5V1 1,013 25,160 | 13,230 F10V1 0,947 25,427 | 12,950
FOV2 0,860 24,817 | 13,300 F5Vv2 0,997 25,343 | 13,490 F10V2 0,953 25,383 | 13,060
FOV3 0,840 24,860 | 13,230 F5V3 1,100 24,700 | 13,830 F10V3 0,953 25,527 | 13,780
FOV4 0,867 24,753 | 12,980 F5Vv4 1,083 24,963 | 13,350 F10Vv4 0,953 25,557 | 13,120
FOV5 0,860 24,883 | 13,630 F5V5 1,067 24,757 | 13,610 F10V5 0,943 25,343 | 12,990
FOV6 0,847 24,780 | 13,440 F5V6 1,067 24,840 | 13,800 F10V6 0,933 25,343 | 12,970
FOV7 0,857 24,937 | 13,460 F5V7 1,080 24,810 | 13,750 F10Vv7 0,923 25,630 | 12,950
FOV8 0,857 24,847 | 13,030 F5Vv8 1,080 24,890 | 12,930 F10V8 0,937 25,643 | 13,120
FOV9 0,923 25,220 | 13,490 F5V9 1,027 25,193 | 13,480 F10V9 0,943 24,587 | 13,180

FOV10 0,837 24,907 | 13,280 F5V10 1,037 25,007 | 13,020 F10V10 0,927 24,430 | 13,570
FOV11l 0,890 24,703 | 13,130 F5V11 1,030 25,133 | 13,340 F10V11 0,967 25,553 | 13,390
FOV12 0,830 24,887 | 13,560 F5Vv12 1,003 25,230 | 14,170 F10V12 0,963 24,850 | 13,580
FOV13 0,870 25,620 | 13,430 F5V13 1,057 25,377 | 13,490 F10V13 0,930 24,770 | 14,180
FOV14 0,860 25,940 | 13,680 F5V14 1,027 24,707 | 13,310 F10V14 0,960 24,703 | 13,320
FOV15 0,867 25,977 | 13,030 F5V15 1,027 24557 | 13,770 F10V15 0,940 24,933 | 13,220
FOV16 0,857 25,177 | 13,210 F5V16 1,027 24,750 | 12,940 F10V16 0,943 24,663 | 13,390
FOV17 0,840 24,930 | 13,540 F5V17 1,090 24,737 | 13,690 F10Vv17 0,953 24,937 | 12,990
FOV18 0,843 25,090 | 13,600 F5Vv18 1,070 24,627 | 14,030 F10V18 0,993 24,923 | 13,010
FOV19 0,827 25,093 | 13,610 F5V19 1,080 24,633 | 13,500 F10V19 0,983 24,937 | 12,980
FOV20 0,853 25,610 | 13,320 F5Vv20 1,057 24,753 | 13,190 F10Vv20 0,947 24817 | 12,930
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Tabla 19. Dimensiones de las probetas ensayadas a tenacidad a la fractura translaminar (continuacion)

PROBETA |[ESPESOR | ANCHO |GRIETA |PROBETA | ESPESOR | ANCHO |GRIETA
(15%0) (mm) (mm) (mm) (20%0) (mm) (mm) (mm)
F15V1 0,987 25,387 12,280 F20V1 1,077 25,327 13,540
F15Vv2 1,010 25,660 | 12,730 F20Vv2 1,080 24,800 | 13,670
F15V3 1,033 25,020 | 13,730 F20V3 1,117 25,047 | 13,960
F15Vv4 0,993 25,477 | 13,150 F20Vv4 1,087 24,677 | 12,910
F15V5 1,040 24,783 | 13,070 F20V5 1,120 25,693 | 13,630
F15V6 0,993 24,610 | 13,060 F20V6 1,083 25,427 | 13,280
F15Vv7 0,997 24,883 | 13,560 F20Vv7 1,070 25,207 | 13,430
F15V8 1,000 24,983 | 12,700 F20Vv8 1,087 25,423 | 13,370
F15V9 0,987 24,857 | 13,120 F20V9 1,113 25,357 | 13,400
F15V10 0,997 24,903 | 13,260 F20Vv10 1,090 24,897 | 12,860
F15V11 0,977 24,690 13,220 F20Vv11 1,143 24,503 12,860
F15V12 1,000 24,833 | 13,130 F20Vv12 1,123 24,483 | 12,790
F15V13 0,983 25,153 | 13,110 F20Vv13 1,110 24,990 | 13,340
F15Vv14 0,980 24,963 | 13,130 F20Vv14 1,140 24,333 | 12,520
F15V15 0,997 25,093 | 13,030 F20Vv15 1,120 24,913 | 13,730
F15V16 1,023 24,810 | 13,240 F20V16 1,130 24,370 | 13,080
F15Vv17 0,980 24,663 | 13,030 F20Vv17 1,123 24,793 | 12,930
F15V18 1,037 24,260 | 12,440 F20Vv18 1,130 24,950 | 13,510
F15V19 0,987 24,947 | 13,070 F20V19 1,100 25,327 | 12,870
F15Vv20 0,990 24,897 | 13,090 F20Vv20 1,123 25,500 | 13,510
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Fotografia 17. Estéreo microscopio

2.5.2 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Para la caracterizacion por SEM se escogieron las probetas cuyas propiedades mecanicas se
acercaban mas al comportamiento mecénico promedio de cada tratamiento para tension y
tenacidad de fractura en cada uno de los tratamientos, las probetas escogidas se presentan
en la Tabla 20.

Tabla 20. Probetas seleccionadas para andlisis por SEM

TENSION | FRACTURA
TOoV1l FOV16
T5Vv18 F5V16
T10V16 F10V17
T15V6 F15V19
T20V12 F20Vv13

La Fotografia 18 muestra la configuracion y las dimensiones utilizadas, la configuracion
utilizada permite que el equipo observe la superficie de fractura en un angulo de 70°, las
laminas fueron separadas entre ellas utilizando una lamina de acero galvanizado, las
muestras fueron recubiertas con oro por medio de sputtering, como se observa en la
Fotografia 19, de esta manera las muestras fueron analizadas con alto vacio. El equipo
utilizado corresponde al SEM FEI QUANTA 200 de la Universidad Nacional de Colombia,

sede Bogota el cual se observa en la Fotografia 20.
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Fotografia 18. Configuracion y dimensiones de las muestras analizadas en SEM

Tenacidad de fractura Tension

Fotografia 19. Muestras recubiertas con oro
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3. RESULTADOS

3.1 Caracterizacion Quimica: Espectroscopia FTIR

Gréfica 1. Espectroscopia infrarroja para las fibras con los diferentes tratamientos quimicos
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El andlisis FTIR fue realizado con el fin de estudiar las caracteristicas de la fibra de algodon
antes y después del tratamiento alcalino con hidroxido de sodio. La Gréafica 1 muestra los
resultados del ATR — FTIR para las fibras de algodon sin tratar y con los distintos
tratamientos quimicos. El pico ancho de transmision entre 3200 ~ 3600 cm™ es atribuido al
estiramiento del enlace de hidrogeno de la red O-H, se observa un menor porcentaje de
transmision para los tratamientos de 5%, 10% y 15%, esto se traduce en una mayor cantidad
de enlaces de hidrogeno entre los grupos O-H de la moléculas de celulosa [91]-[93]. La
banda cercana a 2900 cm™ muestra un comportamiento similar, donde, el menor porcentaje
de transmision se presenta para los tratamientos de 5%, 10% y 15%, este pico corresponde
a la vibracion del estiramiento del enlace C-H de los grupos metil y metileno en celulosa y
hemicelulosa y es caracteristica en todas las fibras naturales celulésicas [91]. El pico agudo
cercano a 1730 cm? corresponde al enlace C=0 de los componentes no celulésicos (pectina,
lignina y hemicelulosa), donde su porcentaje de transmision disminuye con el tratamiento a
20% [94]-[96]. El pico de 1400 cm™ es atribuido a la deformacion del enlace de C-H de
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lignina, su porcentaje de transmision disminuye con el tratamiento a 20% de tratamiento
quimico [91] [93] [95]. El pico de 1243 cm™ corresponde al enlace C-O de lignina y
hemicelulosa, donde se observa una disminucion del porcentaje de transmision con el
tratamiento a 20%. [47] [55] [97] [98] [99]. La sustentacién de lo dicho anteriormente se
encuentra en la Tabla 21, la cual muestra los porcentajes de transmisién promedios para
cada tratamiento quimico en relacion con cada uno de los picos caracteristicos.

Tabla 21. Porcentajes de transmisidn para cada tratamiento quimico en funcion de las bandas caracteristicas de
las fibras naturales, basada en la gréafica 1

Porcentaje de transmision

Pico 0% | 5% | 10% | 15% | 20%

3§ggo— Estlramle(ncté)I Sﬁ)lsz?lace O-H 54% | 52% | 47% | 52% | 63%

2900 Estlramlentor(]jeerlntiegéﬁjzleog)H (celulosay 26% | 75% | 729 | 75% | 78%

1730 (hEeT#?EZﬁZ%) 36% | 33% | 49% | 43% | 27%

1400 Deformamo_n d_el enlace C-H 5796 | 56% | 61% | 60% | 50%
(lignina)

1243 Enlace C-O 20% | 26% | 29% | 32% | 21%
(lignina)

3.2 Caracterizaciéon Mecanica

3.2.1 Ensayo de tension

De la Tabla 22 a la Tabla 24 se pueden observar la recopilacion de las propiedades obtenidas
por el ensayo de tension y el codigo de fractura estipulado por la norma ASTM D3039. La
Tabla 25 muestra el codigo de fractura para los materiales compuestos ensayados, designado
como recomienda la norma. Para el calculo del esfuerzo (o), se utilizo la (Eg. 10), la cual

representa la relacion entre fuerza aplicada y el area perpendicular a la fuerza.
P:
o; = ZL (Eq. 10)

Donde:
P= Fuerza en el i —esimo punto, (N)

A= Area de la seccion transversal normal a la fuerza, de la probeta, (mm?)
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o;= Esfuerzo a tensién en el i — esimo punto, (MPa)

De esta manera si se desea calcular el esfuerzo Gltimo, se utiliza la relacién entre la fuerza

méaxima antes de falla y el area perpendicular a la fuerza.

La deformacién es calculada por medio de la (Eq. 11).

L — L
e=L" (Eq. 11)
L

Donde:
e= Deformacion
L;= Longitud inicia de la probeta, mm

Lg= Longitud final de la probeta, mm

El célculo del porcentaje de deformacion consiste en multiplicar por 100% la deformacién
antes calculada, de esta manera el porcentaje de deformacién maximo se halla utilizando la

deformacion maxima antes del fallo.

Para determinar el médulo de elasticidad (E), se utilizd la (Eq. 12), la cual es la relacion
entre el esfuerzo y la deformacion tomada desde el inicio y hasta el final de la recta de

proporcionalidad para cada una de las muestras.

E_Acr
" Ae

(Eq. 12)
Donde:

Ao= Diferencia de esfuerzo aplicada entre dos puntos de la recta de proporcionalidad, MPa
Ae= Diferencia de deformacion aplicada entre dos puntos de la recta de proporcionalidad
E= Modulo de elasticidad, GPa
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Tabla 22. Propiedades del ensayo a tension para las probetas con 0% y 5% de tratamiento con hidréxido de sodio

0% 5%
oropeta | MODULO | REZSTENCIA Inerorpacion | o o [ MoDULO | REBISTENEA pEFORMACION
(GPa) (PR ULTIMA (%) (GPa) (PR ULTIMA (%)
TOVI | 2,998 82,070 9,652 TSV | 1,735 64,768 8,032
TOV2 | 3135 80,200 8,789 TSV | 2,524 67,961 8,441
TOV3 | 2,860 79,141 9,086 T5V3 | 2,440 68,411 9,126
TOv4 | 2636 78,954 9,509 TSV4 | 2827 69,466 8,043
TOVS | 2,648 78,412 9,007 T5V5 | 2,860 74,468 8,714
TOVe | 1245 79,529 9,825 T5V6 | 2621 67,988 8,199
TOV7 | 2,829 80,752 9,356 TSV7 | 2,450 66,794 8,201
Tove | 2976 81,449 9,263 T5VE | 2427 67,727 8,621
TV | 3011 80,557 9,240 T5V9 | 2,386 69,131 9,333
TOVI0 | 2599 75,122 8,077 T5V10 | 2486 70,291 9,107
TOVIL | 2,658 79,325 8,561 TSVIL | 2,694 71,666 9,370
Toviz | 2,774 79378 8,111 T5Vi2 | 2938 73,929 9,163
TOVI3 | 2456 78,020 8,327 TSVI3 | 2,792 72,048 8,885
TOVI4 | 2,662 78,717 8,589 T5Vi4 | 2,768 71813 8,699
TOVI5 | 2,607 79,821 9,061 T5VI5 | 2,814 71,639 8,760
TOVI6 | 2,690 80,230 9,485 T5V16 | 2,545 71,493 9,186
TOVi7 | 1,728 77,006 9,302 T5V17 | 2,608 67,688 8,254
TOVIS | 2,530 80,036 9,727 T5V18 | 2,786 69,915 7,985
TOVI9 | 2,690 80,085 9,129 T5V19 | 2,718 72,708 9,397
TOV20 | 2,776 78,143 8,623 T5V20 | 2,771 71,866 9,707
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Tabla 23. Propiedades del ensayo a tension para las probetas con 10% y 15% de tratamiento con hidréxido de sodio

10% 15%
PROBETA | MODULO RES'LSTTI%\':'A DEFORMACION | | 5o 5oer | MODULO RELS]'I:Q’TTI'?\L'\'E'A DEFORMACION
(GPa) (MPa) ULTIMA (%) (GPa) (MPa) ULTIMA (%)
Ti0v1 2,688 75,845 10,088 T15V1 2,615 70,104 9,472
T10V2 2,350 70,333 10,897 T15V2 2,572 70,333 9,851
T10V3 2,437 76,271 11,218 T15V3 2,325 70,196 10,374
T10V4 2,619 72,178 9,551 T15V4 2,326 68,646 9,917
T10V5 2,221 68,578 10,390 T15V5 2,432 69,003 9,222
T10V6 2,647 73,156 10,038 T15V6 2,465 70,494 9,541
T10V7 2,437 72,905 10,259 T15V7 2,302 68,781 9,101
T10v8 2,437 70,268 8,985 T15V8 2,589 69,850 8,758
T10V9 2,564 73914 10,397 T15V9 2,728 73,448 8,885
T10V10 | 2,536 73,626 10,321 T15V10 | 2,493 72,601 9,591
T10V1l | 2,568 68,763 8,997 Ti5V11 | 2534 71,716 9,412
TI0V12 | 2274 72,677 10,457 T15V12 | 2,446 67,631 8,111
T10V13 | 2535 72,743 9,878 T15V13 | 2,726 72,582 9,277
T10V14 | 2,483 70,228 9,065 T15V14 | 2,740 73,412 9,526
T10V15 | 2,406 70,607 9,287 T15V15 | 2,687 68,908 8,352
T10V16 | 2,339 71,638 10,404 T15V16 | 2,666 72,720 9,441
T10V17 | 2,569 69,479 9,536 T15V17 | 2576 71,775 9,438
T10V18 | 2,390 69,599 9,793 Ti5v18 | 2,531 71,131 9,478
T10V19 | 2411 69,208 9,280 T15V19 | 2,548 72,780 9,406
T10V20 | 27284 70,385 10,651 T15V20 | 2,394 64,049 7,665
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Tabla 24. Propiedades del ensayo a tension para las probetas con 20% de tratamiento con hidréxido de sodio

20%
PROBETA MODULO RES'E’TTIEJI\‘:'A DE’FORMACIéN
(GPa) (MPa) ULTIMA (%)
T20V1 2,524 62,855 9,383
T20V2 2,595 65,842 9,750
T20V3 2,525 67,713 10,531
T20V4 2,624 69,264 10,217
T20V5 2,591 65,410 9,719
T20V6 2,602 64,951 9,518
T20V7 2,386 61,352 10,012
T20V8 2,624 69,708 10,706
T20V9 2,578 65,108 10,158
T20V10 | 2,576 63,035 9,219
T20V11 | 2,465 66,610 11,073
T20V12 | 2,550 66,552 10,483
T20v13 | 2,523 67,758 11,221
T20V14 | 2,445 67,989 11,636
T20V15 | 2,536 63,926 8,755
T20V16 | 2,366 61,084 8,336
T20V17 | 2,337 66,802 10,966
T20V18 | 2,664 67,404 9,672
T20V19 | 2,550 69,770 11,391
T20V20 | 2,585 71,048 10,996
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Tabla 25. Codigo de fractura de las probetas a tension

Probeta| Codigode | Probeta| Cdédigode | Probeta | Cddigode | Probeta | Codigode | Probeta | Cddigo de
0% fractura 5% fractura 10% fractura 15% fractura 20% fractura
TOV1 LGT T5V1 LGT Ti0V1 LGM T15V1 LGM T20V1 LGT
TOV2 LIT T5V2 LIT T10V2 LGT T15V2 LGT T20V2 LGT
TOV3 LIT T5V3 LIT T10V3 LGM T15V3 LvV T20V3 LIT
TOV4 LGT T5V4 LGT T10V4 LGM T15V4 LGT T20V4 LIT
TOV5 LIT T5V5 LGT T10V5 LGM T15V5 LIT T20V5 LGT
TOV6 LGT T5V6 LGT T10V6 LGT T15V6 LGM T20V6 LGT
TOV7 LGM T5V7 LIT T10V7 LGT T15V7 LGT T20V7 LIT
TOVS LGM T5V8 LGT T10V8 LGT T15Vv8 LGM T20V8 LIT
TOV9 LGT T5V9 LGM T10V9 LGT T15V9 LGT T20V9 LIT
TOV10 LVT T5V10 LGM T10V10 LGT T15V10 LGM T20V10 LGT
TOV1l LGT T5V11 LGT T1i0V11 LGT T15V11 LGM T20V11 LGT
TOV12 LGT T5V12 LGM T10V12 LIT T15V12 LGT T20V12 LGT
TOV13 LGT T5V13 LIT T10V13 LIT T15V13 LIT T20V13 LGM
TOV14 LGM T5V14 LGT T10V14 LGT T15Vv14 LGM T20V14 LGM
TOV15 LIT T5V15 LGT T10V15 LIT T15V15 LGT T20V15 LIT
TOV16 LGT T5V16 LGM T10V16 LIT T15V16 LGT T20V16 LIT
TOV17 LGT T5V17 LGM T10V17 LIT T15V17 LGM T20V17 LGT
TOV18 LGT T5V18 LGT T10V18 LIT T15V18 LGM T20V18 LGM
TOV19 LGT T5V19 LGT T10V19 LIT T15V19 LGT T20V19 LGT
TOV20 LGT T5V20 LGT T10V20 LIT T15V20 LGM T20V20 LIT
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De la Grafica 2 a la Gréfica 6 se muestran gréficos de esfuerzo — deformacion para cada uno

de los tratamientos.

Grafica 2. Gréfica Esfuerzo — Deformacion, probetas fabricadas con 0% de tratamiento
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Gréfica 3. Grafica Esfuerzo — Deformacion, probetas fabricadas con 5% de tratamiento
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Gréfica 4. Grafica Esfuerzo — Deformacion, probetas fabricadas con 10% de tratamiento
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Gréfica 5. Grafica Esfuerzo — Deformacion, probetas fabricadas con 15% de tratamiento
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Gréfica 6. Gréafica Esfuerzo — Deformacion, probetas fabricadas con 20% de tratamiento
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3.2.2 Ensayo de tenacidad de fractura translaminar
Para determinar la tenacidad de fractura translaminar se utilizo la (Eg. 13) [78].
1
( P 1) (af) (1,4 + a)(3,97 — 10,88a + 26,252 + 38,9a° + 30,15a* — 9,27a>)
K = BW?2 (Eq. 13)
- 3
(1-a)2
Donde:

K = Factor de intensidad de esfuerzos aplicado
a = Longitud inicial de la grieta

W = Ancho de la probeta

B = Espesor de la probeta

a=a/W

P = Carga maxima aplicada

En las Tabla 26 y 25 se puede observar la recopilacion de las propiedades obtenidas por el
ensayo de tenacidad de fractura translaminar.
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Tabla 26. Propiedades del ensayo a tenacidad de fractura translaminar para las probetas con 0%, 5%

10% de tratamiento con hidroxido de sodio

0% 5% 10%

K (MPa K (MPa K (MPa
PROBETA| P (MN) m(1/2) PROBETA| P (MN) m(1/2) PROBETA| P (MN) m(1/2)
FOV1 |0,00008550 4,780 F5V1 |0,00014459 6,863 F10V1 |0,00012225 5,810
FOV2 |0,00007519 4,399 F5V2 |0,00010688 5,266 F10V2 |0,00010956 5,275
FOV3 |0,00009469 5,587 F5V3  [0,00012444 6,264 F10V3 |0,00008444 4,460
FOV4 |0,00006884 3,831 F5V4 |0,00011244 5,184 F10V4 |0,00008447 4,036
FOV5 |0,00010388 6,353 F5V5 |0,00009225 4,596 F10V5 |0,00008350 4,037
FOV6 |0,00007203 4,391 F5V6 |0,00008484 4,317 F10V6 |0,00008397 4,091
FOV7 |0,00008522 5,067 F5V7 |0,00011088 5,546 F10V7 |0,00010500 5,021
FOV8 |0,00007419 4,169 F5V8 |0,00010859 4,748 F10V8 |0,00011400 5,499
FOV9 |0,00006966 3,751 F5V9 |0,00009791 4,747 F10V9 |0,00011872 6,365
FOV10 |0,00006672 3,964 F5V10 |0,00008550 3,902 F10V10 |0,00008659 5,112
FOV11 |0,00007853 4,376 F5V11 |0,00009475 4,510 F10V11 |0,00012228 5,996
FOV12 |0,00004888 3,062 F5V12 |0,00007569 4,161 F10V12 |0,00010803 5,873
FOV13 |0,00011853 6,454 F5V13 |0,00009069 4,201 F10V13 |0,00007828 4,895
FOV14 |0,00007559 4,188 FSV14 |0,00009641 4,786 F10V14 |0,00007797 4,148
FOV15 |0,00010172 5,079 FSV15 |0,00009022 4,896 F10V15 |0,00006966 3,640
FOV16 |0,00007888 4,408 F5V16 |0,00010381 4,848 F10V16 |0,00008231 4,524
FOV17 |0,00009644 5,925 F5V17 |0,00008750 4,329 F10V17 |0,00009716 4,833
FOV18 |0,00006056 3,679 F5V18 |0,00009325 5,026 F10V18 |0,00005984 2,870
FOV19 |0,00009178 5,695 F5V19 |0,00008906 4,364 F10V19 |0,00008997 4,333
FOV20 |0,00006122 3,347 F5V20 |0,00009941 4,684 F10V20 |0,00008419 4,230
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Tabla 27. Propiedades del ensayo a tenacidad de fractura translaminar para las probetas con 15% y 20% de tratamiento con hidréxido de sodio

15% 20%

K (MPa K (MPa
PROBETA| P (MN) m(1/2) PROBETA| P (MN) m(1/2)
F15V1 |0,00020809 6,310 F20V1 |0,00011859 5,459
F15V2 |0,00023922 7,438 F20V2 |0,00010125 5,006
F15V3 |0,00020378 7,724 F20V3 |0,00010669 5,201
F15V4 |0,00022903 7,863 F20v4 |0,00011700 5,177
F15V5 |0,00017659 6,087 F20V5 |0,15000000 5,742
F15V6 |0,00017234 6,312 F20V6 |0,00011647 5,075
F15V7 |0,00016328 6,318 F20V7 |0,00013288 6,126
F15V8 |0,00017197 5,694 F20V8 |0,00013259 5,839
F15V9 |0,00017194 6,257 F20V9 |0,00012741 5,537
F15V10 |0,00015866 5,825 F20V10 |0,00011697 5,011
F15V11 |0,00016713 6,348 F20V11 |0,00014084 5,981
F15V12 |0,00018222 6,568 F20V12 |0,00015931 6,826
F15V13 |0,00015250 5,409 F20V13 |0,00012484 5,594
F15V14 |0,00017081 6,206 F20V14 |0,00012222 5,026
F15V15 |0,00014131 4,907 F20V15 |0,00013169 6,262
F15V16 |0,00016616 5,974 F20V16 |0,00013656 6,155
F15V17 |0,00011428 4,200 F20V17 |0,00014525 6,164
F15V18 |0,00016831 5,494 F20V18 |0,00013178 5,978
F15V19 |0,00017109 6,123 F20V19 |0,00011803 4,817
F15V20 |0,00015825 5,689 F20V20 |0,00014828 6,401




Desarrollo Experimental

De la Gréfica 7 a la Gréfica 11 se muestran graficos de carga — desplazamiento del cabezal para los

ensayos de tenacidad de fractura translaminar de cada uno de los tratamientos.

Gréfica 7. Gréfica Carga — Desplazamiento, probetas fabricadas con 0% de tratamiento
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Gréfica 8. Gréfica Carga — Desplazamiento, probetas fabricadas con 5% de tratamiento
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Grafica 9. Grafica Carga — Desplazamiento, probetas fabricadas con 10% de tratamiento
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Gréfica 10. Grafica Carga — Desplazamiento, probetas fabricadas con 15% de tratamiento
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Gréfica 11. Gréfica Carga — Desplazamiento, probetas fabricadas con 20% de tratamiento
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4. ANALISIS DE RESULTADOS

4.1 Caracterizacion Quimica: Espectroscopia FTIR

La Gréafica 12 muestra la variacién del porcentaje de transmision para cada tratamiento quimico con
respecto a las longitudes de onda de celulosa (3200 m™ — 3600 m™), celulosa y hemicelulosa (cercana
a 2900 m™), hemicelulosa (cercana a 1730 m™) y lignina (cercana a 1400 m* y 1243 m™) como se
menciond en la seccidn 3.1., a mayor porcentaje de transmision se indica una presencia mas fuerte de
los picos, por lo tanto una menor presencia de enlaces [100]. El aumento de celulosa proporciona un
aumento en la resistencia Gltima y el mddulo de elasticidad, este aumento se puede observar por la
disminucion en el porcentaje de transmision para la longitud de onda entre 3200 m™ — 3600 m™, de
esta manera el material compuesto el cual presenta el mayor porcentaje de celulosa es el reforzado
con la fibra tratada con 10% de concentracion de hidroxido de sodio, por lo cual pronosticara los
valores mas altos de resistencia ultima y modulo de elasticidad. EI aumento del porcentaje de
transmision para la longitud de onda asociada a la hemicelulosa cercana a 1730 m™, proporcionara
una disminucidn del contenido de celulosa por lo tanto una reduccién en la resistencia tltima y modulo
de elasticidad, de esta manera se puede observar como para las fibras tratadas con 10% de hidréxido
de sodio el porcentaje de hemicelulosa es menor, lo cual pronostica un material compuesto con mayor
resistencia ultima y modulo de elasticidad. EI aumento del porcentaje de transmision para la longitud
de onda asociada a la lignina cercana a 1400 m™ y 1243 m™, proporciona un aumento en el porcentaje
de deformacion del material compuesto, asi, el material compuesto tratado con un 20% de hidroxido
de sodio obtendra un porcentaje de deformacion mayor pero una resistencia Gltima y médulo de
elasticidad menor [100] [101].

Con respecto a lo anterior, lo que se busca es que el tratamiento quimico proporcione un aumento en

la resistencia ultima, modulo de elasticidad y deformacion. El tratamiento quimico que mejor cumple
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estas condiciones es aquel que presente los mayores aumentos de celulosa y lignina y la mayor
disminucion de hemicelulosa tomando como base la fibra sin tratamiento quimico. De la Tabla 28 a
la Tabla 31 se muestra de manera cualitativa y en orden descendente (de mayor a menor) tomando
como referencia los porcentajes de transmision, el efecto sobre cada una de las propiedades mecanicas

en relacién con cada una de las bandas caracteristicas.

Grafica 12. Comparacion del porcentaje de transmision de los picos caracteristicos entre los tratamientos quimicos aplicados
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Tabla 28. Efecto del tratamiento quimico sobre la resistencia tltima y el médulo de elasticidad — Celulosa (3200 - 3600 m™)

Resistencia Gltima y médulo de elasticidad — Celulosa (3200 m-1 — 3600 m™)
Analisis cualitativo Tratamiento quimico % Transmision
10% 47%
5% - 15% 52%
0% 54%
20% 63%

Tabla 29. Efecto del tratamiento quimico sobre la resistencia Ultima y el médulo de elasticidad — Hemicelulosa (cercana a

1730 m?)
Resistencia Gltima y mddulo de elasticidad — Hemicelulosa (cercana a 1730 m?)
Analisis cualitativo Tratamiento quimico % Transmision

10% 49%
15% 43%
0% 36%
5% 33%
20% 27%
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Tabla 30. Efecto del tratamiento quimico sobre el porcentaje de deformacion — Lignina (cercana a 1400 m™)

Porcentaje de deformacion — Lignina (cercana a 1400 m?)
Andlisis cualitativo Tratamiento quimico % Transmision
20% 50%
5% 56%
0% 57%
15% 60%
10% 61%

Tabla 31. Efecto del tratamiento quimico sobre el porcentaje de deformacion — Lignina (cercano a 1243 m™)

Porcentaje de deformacion — Lignina (cercano a 1243 m?)
Andlisis cualitativo Tratamiento quimico % Transmision
20% 21%
5% 26%
0% - 10% 29%
15% 32%

4.2 Caracterizacion Mecanica

4.2.1 Ensayo de tension

» Anadlisis de varianza (ANOVA) —Mdodulo de elasticidad

La Gréfica 13 representa el diagrama de caja realizado para la variable “Maodulo de elasticidad” donde

se observa su variacion entre los diferentes grupos de tratamiento quimico.

Se puede observar que los puntos que representan las medias de cada tratamiento quimico aparecen
dispersos a diferentes niveles; el intervalo de confianza para la media correspondiente al grupo
definido por el tratamiento quimico de 20% esta contenido dentro del intervalo correspondiente a los
grupos definidos por los tratamientos quimicos de 15 y 20%, por lo tanto, el grafico sugiere que no
hay una Gnica poblacion, sino tres poblaciones con distintas medias. También se puede observar que
existen datos atipicos para los tratamientos quimicos de 0% y 5%, los cuales deben ser analizados si

afectan la normalidad de la variable.
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Gréfica 13. Diagrama de caja para la variable Médulo de elasticidad
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La Tabla 32 contiene un analisis descriptivo de la variable mddulo de elasticidad por cada uno de los

grupos de tratamiento quimico, asi como, los limites superior e inferior para la media de cada

tratamiento quimico al 95% de confianza.

Tabla 32. Andlisis descriptivo de la variable Médulo de elasticidad

Madulo de Elasticidad (GPa)
Tratamiento | Muestras Media Desviacion Valor Valor
Estandar Minimo Maximo
0% 18 2,752 0,184 2,458 3,135
5% 19 2,655 0,170 2,386 2,938
10% 20 2,460 0,130 2,221 2,688
15% 20 2,535 0,137 2,302 2,740
20% 20 2,532 0,090 2,337 2,664

La Tabla 33 presenta el estudio de normalidad de la variable mddulo de elasticidad, uno de los

requisitos para ser valido el ANOVA.

Tabla 33. Estudio de normalidad de la variable Médulo de elasticidad

Shapiro Wilk

P - valor

0,99048

0,7224
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Debido a que el P — valor es mayor a a (oo = 0,05 dado por una confianza de 95%) no se rechaza la
hipétesis nula, por lo tanto la variable médulo de elasticidad sigue una distribucion normal y se

cumple la primera condicion para poder validar el ANOVA.

La Tabla 34 presenta el estudio de homocedasticidad de la variable modulo de elasticidad.

Tabla 34. Estudio de homocedasticidad para la variable Médulo de elasticidad
Bartlett K2 | Grados de libertad | P — valor
10,062 4 0,0394

Como el P — valor obtenido es menor al nivel de significancia o (o = 0,05), por lo tanto se rechaza la
hip6tesis nula, lo cual indica que las varianzas del modulo de elasticidad segun los tratamientos
quimicos no son iguales en todos los casos. Por lo tanto no se cumple la segunda condicion para que
sea valido el ANOVA.

> Sobrevida Weibull — Mddulo de elasticidad

La Tabla 35y la Tabla 36 muestran la regresion del modelo de sobrevida de Weibull y la distribucion

de Weibull para la variable Modulo de elasticidad.

Tabla 35. Regresion del modelo de sobrevida de Weibull para la variable Médulo de elasticidad

Valor estandar | Error z p
Intercepcion 1,0402 0,0137 | 76,01 0
5% -0,0404 0,0188 | -2,14 | 3,20e-02
10% -0,1209 0,0189 | -6,40 | 1,54e-10
15% -0,0906 0,0189 | -4,79 | 1,63e-06
20% -0,1030 0,0190 | -5,42 | 5,80e-08
Log (escala) -2,8227 0,807 | -34,99 | 2,97e-268
Escala 0,0594

Tabla 36. Distribucion de Weibull para la variable Médulo de elasticidad

Distribucion de Weibull

Loglik (modelo) 25,5
Loglik (solo intercepcidn) 55
Chi — cuadrado 40,11
Grados de libertad 4

P - valor 4,1e-08
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Debido a que el P — valor (4,1e-08) es menor que el valor de significancia (o = 0,05) se rechaza la
hipédtesis nula, lo cual indica que existe una diferencia significativa entre los tratamientos quimicos
para la variable modulo de elasticidad, por lo tanto se puede decir que el tratamiento quimico tiene
influencia en el mddulo de elasticidad del material compuesto.

La Gréafica 14 representa la comparacién de sobrevida entre los tratamientos quimicos con respecto
al modulo de elasticidad. Se puede observar que la gréfica coincide con la diferencia estadistica
mostrada por la distribucion de Weibull, se encuentra una diferencia notable para el material

compuesto sin tratamiento quimico con respecto a los tratamientos quimicos de 10%, 15% y 20%.

Grafica 14. Graéfica de sobrevida para la variable Médulo de elasticidad
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La Tabla 37 muestra el resultado de la comparacion mdaltiple de Bonferroni.

Tabla 37. Comparacion multiple de Bonferroni para la variable Médulo de elasticidad
Grupo | Tratamiento | Valor medio (GPa)

a 0% 2,769
b 5% 2,659
Cc 15% 2,529
Cc 20% 2,498
Cc 10% 2,454
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Existen tres grupos significativamente diferentes (a, b y c), el grupo a conformado por el material
compuesto sin tratamiento quimico, el grupo b conformado por el material compuesto con 5% de
tratamiento quimico y el grupo ¢ conformado por el material compuesto con 15%, 20% y 10% de
tratamiento quimico. Adicionalmente se puede concluir que:

a>b>c
Esta conclusion demuestra que el material compuesto sin tratamiento quimico tiene un médulo de

elasticidad mayor a los materiales compuestos con los diferentes porcentajes de tratamiento quimico.

» Anadlisis de varianza (ANOVA) — Resistencia Gltima

La Grafica 15 representa el diagrama de caja realizado para la variable “Resistencia Ultima” donde se

observa su variacion entre los diferentes grupos de tratamiento quimico.

Graéfica 15. Diagrama de caja para la variable Resistencia ultima
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Como puede observarse, los puntos que representan a las medias de cada uno de los tratamientos
quimicos aparecen dispersos a diferentes niveles; sobre todo la media del grupo definido por el
tratamiento quimico de 0%. Los intervalos de confianza para los tratamientos quimicos de 5%, 10%
y 15% coinciden entre si, por lo tanto, el grafico podria sugerir que existen tres poblaciones con
distintas medias. Adicionalmente se puede observar que existe un dato atipico para el tratamiento
quimico de 0%, el cual se debe analizar con el fin de determinar si afecta la normalidad de la variable

Resistencia ultima.

La Tabla 38 contiene un analisis descriptivo de la variable resistencia Gltima por cada uno de los
grupos de tratamiento quimico, asi como, los limites superior e inferior para la media de cada

tratamiento quimico al 95% de confianza.

Tabla 38. Analisis descriptivo de la variable Resistencia Ultima

Resistencia ULTIMA (MPa)
Tratamiento | Muestras Media Desviacion Valor Valor
Estandar Minimo Maximo
0% 20 79,347 1,557 75,122 82,070
5% 20 70,089 2,526 64,768 74,468
10% 20 71,620 2,240 68,578 76,271
15% 20 70,508 2,309 64,049 73,448
20% 20 66,209 2,786 61,084 71,048

La Tabla 39 representa el estudio de normalidad de la variable resistencia ultima, uno de los requisitos
para ser valido el ANOVA.

Tabla 39. Estudio de normalidad de la variable Resistencia Gltima

Shapiro Wilk | P - valor
0,99048 0,7032

Debido a que el P — valor es mayor a a (a = 0,05 dado por una confianza de 95%) no se rechaza la
hip6tesis nula, por lo tanto la variable resistencia ultima sigue una distribucion normal y se cumple la

primera condicion para poder validar el ANOVA.

La Tabla 40 presenta el estudio de homocedasticidad de la variable resistencia ultima.

Tabla 40. Estudio de homocedasticidad para la variable Resistencia tltima
Bartlett K2 | Grados de libertad | P — valor

6,3608 4 0,1738
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Como el P — valor obtenido es mayor al nivel de significancia a (o = 0,05), por lo tanto no se rechaza
la hipotesis nula, lo cual indica que las varianzas de la resistencia ultima segun los tratamientos
quimicos son iguales en todos los casos. Por lo tanto se cumple la segunda condicion para que sea
vélido el ANOVA.

Una vez comprobados los requisitos se procede a realizar el andlisis de varianza el cual se presenta
en la Tabla 41.

Tabla 41. Tabla ANOVA para la variable Resistencia Gltima

Causas de Grados Suma de Promedio Valor Nivel de
o, de de los P - valor o .
variacion . cuadrados F significancia
libertad cuadrados
Tratamientos 4 1851,04 462,76 85,957 2,2e-16 Fxx
Error 95 511,45 5,38
Total 99

En el cuadro de resultados de la tabla ANOVA el P — valor obtenido (2,2e-16) es menor que el valor
de significancia a (a. = 0,05); por lo tanto se rechaza la hipdtesis nula, lo que indica que no todas las
medias son iguales y por lo tanto si existen diferencias significativas en los valores de resistencia
ultima para cada uno de los tratamientos quimicos, o en lo que es lo mismo, el tratamiento quimico si

tiene una influencia en la resistencia ultima del material compuesto.

La Tabla 42 muestra el resultado de la comparacién multiple de medias dado por la prueba HSD
(diferencia honestamente significativa) de Tukey.

Tabla 42. Comparacion multiple de medias para la variable Resistencia Gltima (Tukey)

Grupo | Tratamiento | Media (GPa)
a 0% 79,347
b 10% 71,620
b 15% 70,508
b 5% 70,089
C 20% 66,209

Se puede observar que se tienen tres grupos significativamente diferentes (a, b y c), el grupo a
conformado por el tratamiento quimico de 0%, el grupo b conformado por los tratamientos quimicos
de 5%, 10% y 15% y el grupo ¢ conformado por el tratamiento quimico de 20%. Adicionalmente se

puede concluir que:
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a>b>c

A lo que es lo mismo decir que las fibras sin tratamiento quimico tienen una resistencia Gltima mayor

a las fibras tratadas con los distintos porcentajes de hidroxido de sodio.

» Sobrevida Weibull — Resistencia Ultima

La Tabla 43 y la Tabla 44 muestran la regresion del modelo de sobrevida de Weibull y la distribucion

de Weibull para la variable Resistencia ultima.

Tabla 43. Regresion del modelo de sobrevida de Weibull para la variable Resistencia ultima

Valor estandar | Error z p
Intercepcion 4,379 0,006 | 686,000 | 0,00E+00
5% -0,111 0,009 | -12,300 | 7,17E-35
10% -0,091 0,009 | -10,000 | 1,00E-23
15% -0,111 0,009 | -12,300 | 1,17E-34
20% -0,163 0,009 | -18,000 | 2,34E-72
Log (escala) -3,558 0,077 | -46,300 | 0,00E+00
Escala 0,0285

Tabla 44. Distribucion de Weibull para la variable Resistencia tltima

Distribucion de Weibull
Loglik (modelo) 226,2
Loglik (solo intercepcion) | -307,5
Chi — cuadrado 162,66
Grados de libertad 4
P - valor 0

Debido a que el P —valor (0) es menor que el valor de significancia (o = 0,05) se rechaza la hipotesis
nula, lo cual indica que existe una diferencia significativa entre los tratamientos quimicos para la
variable Resistencia Ultima, coincidiendo con el resultado obtenido en la tabla ANOVA, por lo tanto
se puede decir que el tratamiento quimico tiene influencia en resistencia uUltima del material

compuesto.
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La Grafica 16 representa la comparacion de sobrevida entre los tratamientos quimicos con respecto a
la resistencia ultima. Se puede observar que la grafica coincide con la diferencia estadistica mostrada
por la distribucion de Weibull, se encuentra una diferencia notable para el material compuesto sin
tratamiento quimico con respecto a los materiales compuestos tratados con los distintos porcentajes

de tratamiento quimico.

Grafica 16. Graéfica de sobrevida para la variable Resistencia tltima
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La Tabla 45 muestra el resultado de la comparacion multiple de Bonferroni.

Tabla 45. Comparaciéon multiple de Bonferroni para la variable Resistencia ultima

Grupo | Tratamiento | Valor medio (MPa)
a 0% 78,932
b 10% 72,062
C 15% 70,635
C 5% 70,636
d 20% 67,056

Existen cuatro grupos significativamente diferentes (a, b, ¢ y d), el grupo a conformado por el material
compuesto sin tratamiento quimico, el grupo b conformado por el material compuesto con 10% de

tratamiento quimico, el grupo ¢ conformado por el material compuesto con 15% y 5% de tratamiento
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quimico y el grupo d conformado por el material compuesto con 20% de tratamiento quimico.
Adicionalmente se puede concluir que:

a>b>c>d

Esta conclusion demuestra que el material compuesto sin tratamiento quimico tiene una resistencia

ultima mayor a los materiales compuestos con los diferentes porcentajes de tratamiento quimico.

» Analisis de varianza (ANOVA) — Porcentaje de deformacion

La Gréfica 17 representa el diagrama de caja realizado para la variable ‘“Porcentaje de deformacion”

donde se observa su variacion entre los diferentes grupos de tratamiento quimico.

Gréfica 17. Diagrama de caja para la variable Porcentaje de deformacion
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Como puede observarse, los puntos que representan a las medias de cada uno de los tratamientos
quimicos aparecen dispersos a diferentes niveles; sobre todo las medias correspondientes a los grupos
de tratamiento quimico de 10% y 20%. Los intervalos de confianza para los tratamientos quimicos de

0%, 5% y 15% coinciden entre si, por lo tanto, el gréfico podria sugerir que existen dos poblaciones
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con distintas medias. Adicionalmente se puede observar que existe un dato atipico para el tratamiento

quimico de 15%, el cual debe ser analizado se afecta la normalidad de la variable.

La Tabla 46 contiene un analisis descriptivo de la variable porcentaje de deformacion por cada uno
de los grupos de tratamiento quimico, asi como, los limites superior e inferior para la media de cada

tratamiento quimico al 95% de confianza.

Tabla 46. Andlisis descriptivo de la variable Porcentaje de deformacion

Deformacion Ultima (%)
. . Desviacion Valor Valor
Tratamiento | Muestras Media Estandar Minimo MAXimo

0% 20 9,037 0,518 8,077 9,825
5% 20 8,766 0,522 7,985 9,707
10% 20 9,975 0,648 8,985 11,218
15% 20 9,241 0,632 7,665 10,374
20% 20 10,187 0,899 8,336 11,636

La Tabla 47 representa el estudio de normalidad de la variable porcentaje de deformacion, uno de los
requisitos para ser valido el ANOVA.

Tabla 47. Estudio de normalidad de la variable Porcentaje de deformacion
Shapiro Wilk | P - valor
0,98651 0,4053

Debido a que el P — valor es mayor a a (o = 0,05 dado por una confianza de 95%) no se rechaza la
hipotesis nula, por lo tanto la variable resistencia ULTIMA sigue una distribucion normal y se cumple

la primera condicion para poder validar el ANOVA.

La Tabla 48 presenta el estudio de homocedasticidad de la variable porcentaje de deformacion.

Tabla 48. Estudio de homocedasticidad para la variable Porcentaje de deformacion

Bartlett K? | Grados de libertad | P — valor
8,1218 4 0,08722

Como el P — valor obtenido es mayor al nivel de significancia a (o = 0,05), por lo tanto no se rechaza
la hipétesis nula, lo cual indica que las varianzas del porcentaje de deformacion segun los tratamientos
quimicos son iguales en todos los casos. Por lo tanto se cumple la segunda condicion para que sea
valido el ANOVA.
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Una vez comprobados los requisitos se procede a realizar el andlisis de varianza el cual se presenta
en la Tabla 49.

Tabla 49. Tabla ANOVA para la variable Porcentaje de deformacion

Grados Promedio .
Cau_sas_ ,de de Suma de de los Valor Probabilidad | . N|_v_el de .
variacion . cuadrados F significancia
libertad cuadrados
Tratamientos 4 30,014 7,5035 17,305 1,075e-10 falaied
Error 95 41,191 0,4336
Total 99

En el cuadro de resultados de la tabla ANOVA el P — valor obtenido (1,075e-10) es menor que el
valor de significancia a. (o = 0,05); por lo tanto se rechaza la hipétesis nula, lo que indica que no todas
las medias son iguales y por lo tanto si existen diferencias significativas en los valores del porcentaje
de deformacién para cada uno de los tratamientos quimicos, o en lo que es lo mismo, el tratamiento

quimico si tiene una influencia en el porcentaje de deformacion del material compuesto.

La Tabla 50 muestra el resultado de la comparacion multiple de medias dado por la prueba HSD

(diferencia honestamente significativa) de Tukey.

Tabla 50. Comparacion multiple de medias para la variable Porcentaje de deformacion (Tukey)

Grupo | Tratamiento | Media (%)
a 20 10,187
a 10 9,975
b 15 9,241
b 0 9,037
b 5 8,766

Se puede observar que se tienen dos grupos significativamente diferentes (a y b), el grupo a
conformado por los tratamientos quimicos de 10% y 20% vy el grupo b conformado por los

tratamientos quimicos de 0%, 5% y 15%. Adicionalmente se puede concluir que:

a>b

A lo que es lo mismo decir que se obtiene un mayor porcentaje de deformacién con los tratamientos

quimicos de 10% y 20% en comparacion a los tratamientos quimicos de 0%, 5% y 15%.
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» Sobrevida Weibull — Porcentaje de deformacién

La Tabla 51y la Tabla 52 muestran la regresion del modelo de sobrevida de Weibull y la distribucién

de Weibull para la variable porcentaje de deformacion.

Debido a que el P — valor (1,1e-15) es menor que ¢l valor de significancia (o = 0,05) se rechaza la
hipotesis nula, lo cual indica que existe una diferencia significativa entre los tratamientos quimicos
para la variable Porcentaje de deformacion, coincidiendo con el resultado obtenido en la tabla
ANOVA, por lo tanto se puede decir que el tratamiento quimico tiene influencia en el porcentaje de

deformacion del material compuesto.

Tabla 51. Regresion del modelo de sobrevida de Weibull para la variable Porcentaje de deformacion

Valor estandar | Error Z p
Intercepcion 2,2227 0,0128 | 173,3100 | 0,00E+00
5% -0,0269 0,0180 | -1,4900 | 1,35E-01
10% 0,1069 0,0180 | 5,9200 | 3,17E-09
15% 0,0281 0,0180 | 1,5600 | 1,19E-01
20% 0,1450 0,0181 | 8,0200 | 1,04E-15
Log (escala) -2,8644 0,0778 | -36,8300 | 6,25E-297
Escala 0,057

Tabla 52. Distribucion de Weibull para la variable Porcentaje de deformacion

Distribucion de Weibull
Loglik (modelo) -94,2
Loglik (solo intercepcion) | -132,3
Chi — cuadrado 76,17
Grados de libertad 4
P - valor 1,1e-15

La Gréfica 18 representa la comparacion de sobrevida entre los tratamientos quimicos con respecto
al porcentaje de deformacion. Se puede observar que la gréafica coincide con la diferencia estadistica
mostrada por la distribucion de Weibull, se encuentra una diferencia notable en los materiales
compuestos con 20% y 10% de tratamiento quimico con respecto a los materiales compuestos con

0%, 5% y 15% de tratamiento quimico.
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Gréfica 18. Gréfica de sobrevida para la variable Porcentaje de deformacion
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La Tabla 53 muestra el resultado de la comparacion mdaltiple de Bonferroni.

Tabla 53. Comparacidon multiple de Bonferroni para la variable Porcentaje de deformacion

Deformacion Ultima (%)

Grupo | Tratamiento | Valor medio (%)
a 20% 10,452

b 10% 10,061

C 15% 9,299

cd 0% 9,041

d 5% 8,801

Existen cuatro grupos significativamente diferentes (a, b, ¢ y d), el grupo a conformado por el material
compuesto con 20% de tratamiento quimico, el grupo b conformado por el material compuesto con
10% de tratamiento quimico, el grupo ¢ conformado por el material compuesto con 15% y 0% de

tratamiento quimico y el grupo d conformado por el material compuesto con 0% y 20% de tratamiento

quimico. Adicionalmente se puede concluir que:

Esta conclusion demuestra que el material compuesto con 20% de tratamiento quimico tiene un

porcentaje de deformacion mayor a los materiales compuestos sin tratamiento y con 5%, 10% y 15%

de tratamiento quimico.

a>b>c>d



Anélisis de Resultados 107

4.2.2 Ensayo de tenacidad de fractura translaminar

> Analisis de varianza (ANOVA) — Tenacidad de fractura

La Gréfica 19 representa el diagrama de caja realizado para la variable “Tenacidad de fractura” donde

se observa su variacion entre los diferentes grupos de tratamiento quimico.

Grafica 19. Diagrama de caja para la variable Tenacidad de fractura
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Como puede observarse, los puntos que representan a las medias de cada uno de los tratamientos
quimicos aparecen dispersos a diferentes niveles; sobre todo la media del grupo definido por el
tratamiento quimico de 15%. Los intervalos de confianza para los tratamientos quimicos de 0%, 5%
y 10% coinciden entre si, y los intervalos de confianza para los tratamientos quimicos de 15% y 20%
también, por lo tanto, el grafico podria sugerir que existen dos poblaciones con distintas medias.
Adicionalmente se puede observar que existen datos atipicos para para los tratamientos quimicos de

5% y 15%, los cuales deben ser analizados si afectan la normalidad de la variable.
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La Tabla 54 representa el estudio de normalidad de la variable tenacidad de fractura, uno de los

requisitos para ser valido el ANOVA.

Tabla 54. Estudio de normalidad de la variable Tenacidad de fractura

Shapiro Wilk | P - valor
0.932 0.016

Debido a que el P — valor es menor a a (a = 0,05 dado por una confianza de 95%) se rechaza la
hipotesis nula, por lo tanto la variable tenacidad de fractura no sigue una distribucion normal y no se

cumple la primera condicion para poder validar el ANOVA.

Debido a que los datos no siguen una distribucion normal se realiza una transformacion de potencia
a la 0,5 o de raiz cuadrada la cual permite recuperar los valores de las medias y de los intervalos de
confianza, la funcion aplicada para la transformacién de cada uno de los datos se presenta en la (EqQ.
14) [85].

xj = /%) (Eq. 14)

Donde:
x;; = Representa cada uno de los datos de la variable tenacidad de fractura

x;; = Representa la transformacion de la variable

La Tabla 55 contiene un analisis descriptivo de la variable tenacidad de fractura una vez aplicada la
transformacion por cada uno de los grupos de tratamiento quimico, asi como, los limites superior e

inferior para la media de cada tratamiento quimico al 95% de confianza.

Para comprobar la normalidad de la transformacién se realiza de nuevo el estudio de normalidad el

cual se presenta en la Tabla 56.

Tabla 55. Andlisis descriptivo de la variable Tenacidad de fractura (transformada)
Tenacidad de fractura (MPavm)
Desviacion Valor Valor
Estandar Minimo Maximo

Tratamiento | Muestras Media
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0% 20 2,140 0,224 1.750 2,540
5% 20 2,200 0,156 1,976 2,620
10% 20 2,171 0,205 1,694 2,523
15% 20 2,471 0,176 2,049 2,804
20% 20 2,378 0,118 2,195 2,613

Tabla 56. Estudio de normalidad de la variable Tenacidad de fractura (transformada)
Shapiro Wilk | P - valor
0.98064 0.1491

Debido a que el P — valor es mayor a a (a = 0,05 dado por una confianza de 95%) no se rechaza la
hip6tesis nula, por lo tanto la variable tenacidad de fractura sigue una distribucion normal y se cumple

la primera condicion para poder validar el ANOVA.

La Tabla 57 presenta el estudio de homocedasticidad de la variable tenacidad de fractura

(transformada).

Tabla 57. Estudio de homocedasticidad para la variable tenacidad de fractura (transformada)
Bartlett K2 | Grados de libertad | P — valor
8,5516 4 0,07334

Como el P — valor obtenido es mayor al nivel de significancia a (o = 0,05), por lo tanto no se rechaza
la hipdtesis nula, lo cual indica que las varianzas de la tenacidad de fractura (transformada) segun los
tratamientos quimicos son iguales en todos los casos. Por lo tanto se cumple la segunda condicion
para que sea valido el ANOVA.Una vez comprobados los requisitos se procede a realizar el analisis

de varianza el cual se presenta en la Tabla 58.

Tabla 58. Tabla ANOVA para la variable tenacidad de fractura (transformada)

Causas de Grados Suma de Promedio Valor Nivel de
R de de los P - valor C .
variacion . cuadrados F significancia
libertad cuadrados
Tratamientos 4 1,6809 0,42021 13,033 | 1,687e-08 Fk%
Error 95 3,0631 0,03224
Total 99

En el cuadro de resultados de la tabla ANOVA el P — valor obtenido (1,687e-16) es menor que el
valor de significancia o (o= 0,05); por lo tanto se rechaza la hip6tesis nula, lo que indica que no todas
las medias son iguales y por lo tanto si existen diferencias significativas en los valores de tenacidad

de fractura (transformada); para cada uno de los tratamientos quimicos, o en lo que es lo mismo, el
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tratamiento quimico si tiene una influencia en la tenacidad de fractura (transformada) del material

compuesto.

La Tabla 59 muestra el resultado de la comparacién multiple de medias dado por la prueba HSD

(diferencia honestamente significativa) de Tukey.

Tabla 59. Comparaciéon multiple (Tukey) de medias para la variable Tenacidad de fractura (transformada)

Grupo | Tratamiento | Media (\/ MPa\/ﬁ) Media (MPavm)
a 15 2,471 6,108
a 20 2,378 5,656
b 5 2,200 4,839
b 10 2,171 4,712
b 0 2,140 4,578

Se puede observar que se tienen dos grupos significativamente diferentes (a y b), el grupo a
conformado por los tratamientos quimicos de 15% y 20%, el grupo b conformado por los tratamientos

quimicos de 5%, 10% y 0%. Adicionalmente se puede concluir que:

a>b

A lo que es lo mismo decir que las fibras tratadas con 15% y 20% de hidroxido de sodio induce un
efecto en la tenacidad de fractura del material compuesto siendo esta mayor a los valores obtenidos

con los tratamientos quimicos de 0%, 5% y 10%.

» Sobrevida Weibull — Tenacidad de fractura

La Tabla 60 y la Tabla 61 muestran la regresion del modelo de sobrevida de Weibull y la distribucién

de Weibull para la variable tenacidad de fractura.

Tabla 60. Regresion del modelo de sobrevida de Weibull para la variable Tenacidad de fractura

Valor estandar | Error z p

Intercepcion 1,6375 0,0341 | 48,0000 | 0,00E+00
5% 0,0119 0,0471 | 0,2530 | 8,00E-01
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10% 0,0000 0,0471 | 0,0007 | 9,99E-01
15% 0,2278 0,0472 | 4,8300 | 1,39E-06
20% 0,1235 0,0474 | 2,6100 | 9,17E-03
Log (escala) -1,9048 0,0744 | -25,6000 | 2,19E-144
Escala 0,149

Tabla 61. Distribucion de Weibull para la variable Tenacidad de fractura

Distribucién de Weibull
Loglik (modelo) -125,3
Loglik (solo intercepcion) | -143
Chi — cuadrado 35,37
Grados de libertad 4
P - valor 3,9e-07

Debido a que el P — valor (3,9e-07) es menor que el valor de significancia (a = 0,05) se rechaza la

hipédtesis nula, lo cual indica que existe una diferencia significativa entre los tratamientos quimicos

para la variable Tenacidad de fractura, coincidiendo con el resultado obtenido en la tabla ANOVA,

por lo tanto se puede decir que el tratamiento quimico tiene influencia en la tenacidad de fractura del

material compuesto.

La Grafica 20 representa la comparacion de sobrevida entre los tratamientos quimicos con respecto a

la tenacidad de fractura. Se puede observar que la gréafica coincide con la diferencia estadistica

mostrada por la distribucion de Weibull, se encuentra una diferencia notable en el material compuesto

con 15% de tratamiento quimico con respecto a los materiales compuestos con 0%, 5% 10% y 20%

de tratamiento quimico.
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Gréfica 20. Grafica de sobrevida para la variable Tenacidad de fractura
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La Tabla 62 muestra el resultado de la comparacion mdultiple de Bonferroni.

Tabla 62. Comparacién multiple de Bonferroni para la variable Tenacidad de fractura

Grupo | Tratamiento | Valor medio (MPavm)
a 15% 6,114
b 20% 5,510
c 5% 4,927
c 10% 4,869
c 0% 4,869

Existen tres grupos significativamente diferentes (a, b y c), el grupo a conformado por el material
compuesto con 15% de tratamiento quimico, el grupo b conformado por el material compuesto con
20% de tratamiento quimico, el grupo ¢ conformado por los materiales compuestos con 5%, 10% y

0% de tratamiento quimico. Adicionalmente se puede concluir que:

a>b>c
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Esta conclusién demuestra que el material compuesto con 15% de tratamiento quimico tiene una
tenacidad de fractura significativamente mayor a los materiales compuestos sin tratamiento y con 5%,

10% y 20% de tratamiento quimico.

4.3 Caracterizacion de fallas

4.3.1 Probetas ensayadas a tension

Probetas sin tratamiento quimico (0%)

La Figura 25 muestra una buena interrelacion entre matriz y material de refuerzo y una buena
adherencia e impregnacion, adicionalmente muestra una superficie llena de fibras, lo cual indica que
el mecanismo de fractura es el llamado “fiber bridging” el cual consiste en un estiramiento de las
fibras y un agrietamiento de la matriz. La Figura 26 muestra la buena adherencia entre la matriz y el
material de refuerzo adicionalmente, muestra que la superficie es rica en fibras, lo que dificulta la
visién de la superficie, pero de igual manera se ve el bajo desgarro sufrido y la estabilidad superficial
del material. La Figura 27 muestra el &rea de fractura donde se ve que fue una falla fragil, con poco

desgarro, lo que indica una buena adherencia entre el material de refuerzo y la matriz.

Probetas tratadas con 5% de hidroxido de sodio

En la Figura 28 se puede observar una delaminacion translaminar, probablemente causada por
defectos en el material como poros o burbujas. La Figura 29 muestra un defecto de fabricacién
subsuperficial, inducido probablemente por humedad dentro del molde. La Figura 30 evidencia un
desgarro en la superficie de fractura, también se aprecia delaminacion translaminar causada por

defectos de fabricacion y grietas sobre la superficie de fractura.

Probetas tratadas con 10% de hidroxido de sodio

En la Figura 31 y la Figura 32 se puede apreciar una delaminacion translaminar y el mecanismo de
fractura predominante (fiber bridging), causado por defectos de fabricacion como poros o burbujas.
La Figura 33 muestra una caracteristica comun de estas probetas, es una irregularidad superficial

causada por la malla de distribucion, dejando unas marcas en la superficie del material.



114 Deformacion y fractura de una resina epdxica reforzada con fibras de algodon

Probetas tratadas con 15% de hidroxido de sodio
Para estas probetas se presentd una delaminacion translaminar y dos mecanismos de fractura muy
recurrentes “fiber brindging” y “fiber pull out”, mostradas en la Figura 34, Figura 35 y Figura 36 lo

cual refleja una mala interfaz entre las fibras y la matriz.

Probetas tratadas con 20% de hidréxido de sodio

En la Figura 37, Figura 38 y Figura 39 se puede observar defectos de fabricacion, causados por
humedad dentro del molde, como delaminacion, poros y defectos subsuperficiales. La Figura 40
evidencia un desgarro transversal con poca presencia de matriz en la superficie de fractura, una
superficie con muchas fibras, y evidencia de mala adherencia entre la matriz y el material de refuerzo.

Figura 25. Superficie de fractura probeta TOV10

Buena
adherencia

Fiber
bridging
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Figura 26. Superficie de fractura probeta TOV15

Estabilidad
superficial

Figura 27. Superficie de fractura probeta TOV19
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desgarro
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Figura 28. Superficie de fractura probeta T5V1
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Figura 29. Superficie de fractura probeta T5V4
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Figura 30. Superficie de fractura probeta T5V8
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Figura 31. Superficie de fractura probeta T10V1
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Figura 32. Superficie de fractura probeta T10V13
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Figura 33. Superficie de fractura probeta T10V12
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superficiales




Anélisis de Resultados 119

Figura 34. Superficie de fractura probeta T15V3
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Figura 35. Superficie de fractura probeta T15V9
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Figura 36. Superficie de fractura probeta T15V20
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Figura 37. Superficie de fractura probeta T20V2
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Figura 38. Superficie de fractura probeta T20V13
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Figura 39. Superficie de fractura probeta T20V3
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Figura 40. Superficie de fractura probeta T20V17

Desgarro

A transversal

4.3.2 Analisis mediante SEM

La Figura 41 muestra la superficie de fractura de las probetas a tension, se puede apreciar un
comportamiento similar en todas las superficies de fractura, donde el mecanismo predominante es el
estiramiento y la rotura de la fibra, este comportamiento da un indicio de buena interfaz entre la fibra
y la matriz, y una buena humectacién en gran porcentaje de la fibra. También se puede observar una
clara deslaminacion translaminar ocasionado por el avance de grieta y posibles defectos de fabricacion

en probetas con tratamiento quimico.

Probetas sin tratamiento quimico

En la Figura 42 se observa rastros de una fractura fragil “marcas de chevron” lo cual indica la accion
de mdltiples frentes de grieta, estas marcas se presentan a lo largo de la probeta, adicionalmente, se
observan algunos defectos de fabricacidn (poros), en la magnificacién a 800x se observa una buena
humectacion entre manojos de fibras, por esta razén no se observa una deslaminacion entre fibra y

matriz, con lo que se puede concluir que existe una buena interfaz fibra/matriz.

Probetas tratadas con 5% de hidrdéxido de sodio

La Figura 43 muestra una mala humectacion entre los manojos de fibras, donde se hace evidente la
falta de matriz y una delaminacion translaminar, también se observan poros y marcas de chevron las
cuales indican diferentes frentes de grieta.
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Probetas tratadas con 10% de hidroxido de sodio

En la Figura 44 se observa marcas chevron con multiples frentes de grieta, como en las anteriores
superficie de fractura, también se puede observar poros, posiblemente causados por humedad en el
molde, y una evidente mala impregnacion de las fibras, con la ausencia de matriz, en la magnificacion
a 800x se observa una delaminacion translaminar y fibras sueltas sin residuos evidentes de matriz, lo

cual indica una mala adherencia fibra/matriz.

Probetas tratadas con 15% de hidroxido de sodio

En la Figura 45 se observa como principal defecto la falta de humectacion entre los manojos de fibras,
lo cual causa un debilitamiento del material al no tener la capacidad de transmitir cargas ocasionando
una fractura fragil de la matriz, también se observa porosidad producida en la fabricacion y marcas

de chevron, las cuales dan indicio de una falla fragil.

Probetas tratadas con 20% de hidroxido de sodio
Es evidente la mala interfaz fibra/matriz de la Figura 46 debido a que se observa como principal

mecanismo de fractura una deslaminacion translaminar.

Figura 47 muestra la superficie de fractura de las fibras para las probetas ensayadas a tension, puede
observar que el mecanismo de fractura de las fibras es similar en todos los grupos de tratamiento
quimico, se observa que el patron predominante es una fractura radial para las fibras, también hay
rastros de ser una falla fragil, debido a que la superficie de las fibras es lisa [102].
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Figura 41. SEM superficie de fractura de las probetas a tension
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Figura 42. Superficie de fractura de la probeta TOV11
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Figura 43. Superficie de fractura de la probeta T5V18
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Figura 44. Superficie de fractura probeta T10V16
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Figura 45. Superficie de fractura de la probeta T15V6
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Figura 46. Superficie de fractura de la probeta T20V12
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Figura 47.S
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Figura 48. Vista de la grieta para las probetas de tenacidad de fractura translaminar
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4.3.3 Probetas ensayadas a tenacidad de fractura translaminar

La Figura 48 muestra una vista superior de la grieta para las probetas de tenacidad de fractura
translaminar, donde se observa que la grieta presenta el mismo comportamiento,
adicionalmente para la probeta con (10%) de tratamiento quimico, se observa un alargamiento
y rompimiento de la fibra, mostrado con una flecha de color rojo, comportamiento similar a
las probetas ensayadas a tension. Para la probeta con (20%) de tratamiento quimico, se
presenta defectos superficiales ocasionados durante la fabricacion o desmolde, estos defectos

se presentan en la mayoria de las probetas de este lote.

Probetas sin tratamiento quimico
En la Figura 49 se puede observar una caracteristica comun de las probetas sin tratamiento

quimico, se aprecia una delaminacion translaminar a lo largo de las probetas.

Probetas tratadas con 5% de hidroxido de sodio
La Figura 50 muestra una delaminacion transversal de las probetas con 5% de tratamiento
quimico, pero debido al gran numero de fibras sobre la superficie de fractura no se puede

observar la presencia de mas defectos.

Probetas tratadas con 10% de hidroxido de sodio
La Figura 51 y Figura 52 muestran un desgarro transversal y delaminacion translaminar,

respectivamente. El desgarro transversal muestra una mejora en la interfaz fibra/matriz.

Probetas tratadas con 15% de hidrdxido de sodio

La Figura 53 muestra una superficie de fractura comdn de este lote de probetas, donde se
observa que la fractura presentada es una falla fragil, y no se observa una presencia de
defectos. La Figura 54 muestra algunos poros sobre la superficie, pero no representa una

caracteristica de los materiales con 15% de tratamiento quimico.
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Probetas tratadas con 20% de hidroxido de sodio
La Figura 55 y la Figura 56 son superficies de fractura similares, donde son evidentes los
defectos de fabricacion como son los poros los cuales pueden llegar a ocasionar

deslaminaciones translaminares.

Figura 49. Superficie de fractura probeta FOV12
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Figura 50. Superficie de fractura probeta F5V3
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Figura 51. Superficie de fractura probeta F10V2
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Figura 52. Superficie de fractura probeta F10V5
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Figura 53. Superficie de fractura probeta F15V1
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Figura 54. Superficie de fractura probeta F15V8
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Figura 55. Superficie de fractura probeta F20Vv2
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Figura 56. Superficie de fractura probeta F20V8
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4.3.4 Analisis mediante SEM

Probetas sin tratamiento quimico

La Figura 57 muestra un defecto a lo largo de la probeta, se presenta una deslaminacién
translaminar muy pronunciada, provocada por defectos de fabricacion o esfuerzos residuales,
dentro de la deslaminacion se nota la ausencia de fibras, lo que provoca una falla fragil del

material compuesto.
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Probetas tratadas con 5% de hidréxido de sodio

En la Figura 58 se tiene una mala humectacion entre fibras, donde non se observa residuos
de resina sobre la superficie de la fibra, también se encuentra deslaminacion translaminar
producida por el avance de los multiples frentes de grieta y se tiene porosidad producida como

defecto de fabricacion.

Probetas tratadas con 10% de hidroxido de sodio
Es evidente en la Figura 59, la mala interfaz fibra/matriz, se observa un pull out de las fibras
y una deslaminacion translaminar, también se presentan defectos de fabricacion como poros

y como evidencia de falla fragil y maltiples frentes de grieta se tienen marcas de chevron.

Probetas tratadas con 15% de hidroxido de sodio

En la Figura 60 se presentan defectos de fabricacion como son poros, y alrededor de los poros
se observan deslaminaciones translaminares, también se presentan marcas de chevron con
origen en los defectos, sefialando multiples origenes y frentes de grieta. En la magnificacion
se puede observar residuos de matriz sobre la superficie de las fibras como muestra de una

buena interfaz fibra matriz.

Probetas tratadas con 20% de hidroxido de sodio
En la Figura 61 se presenta un gran nimero de deslaminaciones translaminares con poca

presencia de fibras sobre la superficie de fractura.
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Figura 57. Superficie de fractura de la probeta FOV16
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Figura 58. Superficie de fractura de la probeta F5V16
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Figura 59 Superflme de fractura de la probeta F10V17
TN G e T

t"“" t‘{"'-’—"’,\ ,..”:

Delaminacién g e | Vi S Poro
translaminar ~ : ‘.

Marcas de chevron

Pull out




140 Deformacion y fractura de una resina epdxica reforzada con fibras de algodon

Marcas de chevron

Delaminacion
translaminar




Analisis de Resultados 141

Figura 61. Superficie de fractura de la probeta F20V13
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4.4 Relacion entre los tratamientos quimicos aplicados a las
fibras y sus efectos sobre las propiedades mecanicas del
material compuesto

El material compuesto sin tratamiento quimico presentd los mejores resultados mecanicos
(Resistencia ultima y Modulo de elasticidad) debido a que no se presentd ningdn tipo de
degradacion. Debido a que existe una relacion inversa entre la resistencia Ultima y la
tenacidad de fractura, el material compuesto sin tratamiento quimico obtuvo el menor valor

de tenacidad de fractura [103]. La superficie de fractura para el material ensayado a tension
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reveld una homogeneidad superficial en el material y como reflejo de alta resistencia Gltima
se presentd como principal mecanismo de falla “fiber bridging” el cual es estiramiento y
rompimiento de las fibras sin dejar vacancias en la superficie. También se observa baja
deformacion del material compuesto, esto debido a la reduccion en el porcentaje de lignina 'y
se refleja en la longitud corta de las fibras sobre la superficie de fractura, lo que finalmente

lleva a un material con baja tenacidad de fractura.

El tratamiento con 5% de hidroxido de sodio no proporcion6 un efecto significativo sobre las
propiedades mecanicas del material compuesto, aunque se presentd una reduccién en el
contenido de celulosa provocado por la reduccién de hemicelulosa, lo cual provocod una
reduccion en la resistencia a ultima y modulo de elasticidad. La superficie del material
ensayado mostré delaminacién translaminar provocado por posibles defectos de fabricacion
como porosidad o presencia de humedad. Esto se debe al aumento de lignina lo cual hace que
el material sea mas hidrofilico. La tenacidad de fractura aumenta debido a que aumenta la
deformacion de las fibras, en comparacion con el material compuesto sin tratamiento

quimico.

El material compuesto con 10% de tratamiento quimico obtuvo una buena resistencia ultima
por debajo del material sin tratamiento quimico, debido al aumento de celulosa, a su vez, se
evidencio una reduccion significativa en el médulo de elasticidad generada por el aumento
de hemicelulosa. La superficie de fractura revela delaminacion translaminar, pero como
principal mecanismo de falla “fiber bridging” con una baja deformacion de las fibras debido
a su bajo contenido de lignina. Su tenacidad de fractura se comporté inversamente
proporcional a su comportamiento frente a la resistencia tltima, por lo tanto se presenté como

uno de los valores mas bajos frente a otros tratamientos.

El tratamiento de 15% provoco una disminucion significativa en la resistencia Gltima y el
maodulo de elasticidad del material compuesto debido a su alto contenido de hemicelulosa. El
material compuesto presento el mayor valor de tenacidad de fractura lo cual es coherente
debido a la relacion inversa con la resistencia Gltima, esto se debe a una baja presencia de

defectos en la fabricacion del material compuesto como lo muestra la superficie de fractura.
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El tratamiento quimico de 20% generd una degradacion del material presentando un alto
contenido de hemicelulosa y bajo contenido de celulosa, lo cual se evidencia en su baja
resistencia Ultima y moédulo de elasticidad, por el contrario su porcentaje de lignina
incrementd, provocando un porcentaje de deformacion mayor. La tenacidad de fractura
aumento, evidenciando una deformacién mas prolongada de las fibras pero con mdltiples

poros a lo largo de la superficie de fractura.

4.5 Propiedades mecanicas finales del material compuesto

Para determinar las propiedades mecéanicas finales del material compuesto se establece como
criterio la resistencia ultima del material, debido a que es una de las propiedades mecanicas
mas importantes para la eleccion de un material en la industria aeronautica. Con base en los
valores obtenidos en la comparacion maltiple de Tukey y Bonferroni para la resistencia
ULTIMA del material compuesto, lo cual indica que el material sin tratamiento quimico (0%)
tiene una resistencia ULTIMA mayor, escogiendo el material compuesto sin tratamiento

quimico las propiedades finales se muestran en la Tabla 63.

Tabla 63. Propiedades mecanicas finales del material compuesto (compuesto sin tratamiento)

Resistencia Modulo de Porcentaje de | Tenacidad de
ULTIMA elasticidad deformacion fractura
(MPa) (GPa) (%) (MPaym)
ANOVA 79,347 - 9,037 4,578
Weibull 78,932 2,769 9,041 4,869

4.6 Comparacion con otros estudios realizados

En la Universidad Nacional de Colombia para el afio 2013, se realiz0 una caracterizacion
mecanica mediante ensayos de tension y tenacidad de fractura translaminar del mismo
material de la presente investigacion. El material compuesto se fabricé mediante el protocolo
hand lay — up, la Gréfica 21 muestra los resultados obtenidos del ensayo a tension, en
contraste a los resultados mostrados en la Gréafica 22 los cuales corresponden a la presente

investigacion.
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Gréfica 21. Grafica Esfuerzo — Deformacion del material compuesto analizado en 2013 [90]

4B
46
a4
az —
a0 - J e
B 4 / J——

36 4 ] -

34 "

32 -} g s

30 4 Lot
28 4 4
26 4

24 4

22 4

0 4

18 4 ;o

16 4 FAr, Ambiente

. L
1

Edfuerra [N/mmz)

Haorno (105°C)

14 1
12 4
10 4

#
¥
i

=T VI R -
i

0 0.004 0.008 0.012 0.016 0.02 0.024 0.028 0.032 0.036 0.0d4 0.044 0.048 0.052 0.056 0.06 0.064 0.068 0.072 0.076

Deformacién (mmy'mm)

Grafica 22. Gréfica Esfuerzo — Deformacion obtenida en la presente investigacion (Probeta TOV11)
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Se puede observar un claro aumento de la resistencia Gltima del material compuesto sin
tratamiento quimico en un 176% aproximadamente, también se evidencia un aumento en la

deformacion del material haciéndolo més ductil y un aumento en el médulo de elasticidad del
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material, lo cual indica que el protocolo de fabricacion VARTM proporciona mejores
propiedades mecéanicas en el material compuesto, con respecto el protocolo de fabricacién

hand lay — up.

Si se comparan los ensayos de tenacidad de fractura translaminar de la investigacion en 2013
y la presente investigacion, Grafica 23 y Grafica 24 respectivamente, se puede observar que
con el protocolo de fabricacion VARTM se obtiene un material con propiedades mas
homogeéneas, en cuanto a la tenacidad de fractura translaminar no se evidencia un aumento

de esta propiedad.

Grafica 23. Gréfica Carga — Desplazamiento para los ensayos a tenacidad de fractura del material compuesto
analizado en 2013 [90]
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Gréfica 24. Grafica Carga — Desplazamiento obtenida en la presente investigacion probetas sin tratamiento
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La Tabla 64 muestra los valores de las propiedades obtenidas con el material compuesto sin
tratamiento quimico de la presente investigacion y el material compuesto con las mejores

propiedades investigado en 2013.

Tabla 64. Comparacion de propiedades mecénicas entre la investigacion del 2013 y la presente investigacion [90]

Tenacidad de Resistencia Moddulo de Deformacion
fractura ULTIMA elasticidad Gltima (%)
(MPaym) (MPa) (GPa)
Investigacion
del 2013 > 9 . 7
_ Presente. 4.9 79,35 2,77 9
investigacion

La Fotografia 21 y Fotografia 22 muestran la superficie de fractura obtenidas mediante SEM
del material compuesto estudiado en 2013y el material sin tratamiento quimico de la presente
investigacion, se puede observar que el protocolo de fabricacion VARTM proporciona una

mejor humectacion entre los manojos de fibras, una menor presencia de poros, una
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homogeneidad en la matriz, disminucién de impurezas y humedad dentro del material, lo cual

proporciona el aumento de las propiedades mecanicas y una baja de la tenacidad.

Fotografia 21. SEM superficie de fractura del material compuesto investigado en 2013 [90]
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Fotografia 22. SEM material compuesto de la presente investigacion
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La Figura 62 muestra la fractografia de una resina poliéster reforzada con tela de algodén en
dos configuraciones distintas (alargada y plana), se puede observar un patrén caracteristico
de fractura similar a las superficies de fractura obtenidas en la presente investigacion
(Fotografia 22), no es visible un pull out de las fibras sobre la matriz, se observan multiples
frentes de grieta y una evidente fractura fragil de la matriz mostrada por las marcas chevron
[104].

Figura 62. Fractografia de la superficie de fractura para un compuesto de resina poliéster reforzada con (a) Tela de
algodoén cruzada (b) tela de algodén plana [104]
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La Figura 63 muestra una comparacién grafica de las propiedades obtenidas bajo tensién del
material compuesto descrito en la presente investigacion, comparando los métodos de
fabricacién hand lay — up [90] y VARTM. Se puede observar un aumento en las propiedades
mecanicas como se ha descrito anteriormente, ademas, concuerda con investigaciones
realizadas comparando estos dos mismos protocolos de fabricacion, el cual se muestra en la
Figura 64.
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Figura 63. Comparacion de propiedades mecanicas entre procesos de fabricacion (Hand lay — up / VARTM) de
la presente investigacién [90]
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Figura 64. Comparacion de propiedades mecanicas entre procesos de fabricacion (Hand lay — up / VARTM)
para un material compuesto de matriz poliéster reforzado con kenaf [6]
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

Se realizé la fabricacidn, y caracterizacion mecanica, morfoldgica, estructural y quimica de
una resina epoxica reforzada con fibras de algodon. La fabricacion del material fue
innovador con respecto a los trabajos previos realizados los cuales utilizan matrices

termoestables.

La caracterizacién por medio de espectroscopia infrarroja de las fibras naturales, antes y
después del tratamiento quimico, proporciond una indicacion previa del comportamiento
mecanico del material, estudiando las bandas caracteristicas de celulosa, hemicelulosa y
lignina. Se observo que el tratamiento con hidréxido de sodio proporciona una degradacién
en el material ya que genera una disminucion en el contenido de celulosa y un aumento en
el contenido de hemicelulosa, lo cual provoca una disminucion en la resistencia ultima y el
modulo de elasticidad del material compuesto. El tratamiento quimico a su vez genera
cambios inversos en la tenacidad de fractura del material compuesto, provocando un
aumento de la deformacion del material y por ende un aumento en la tenacidad de fractura,

siendo el tratamiento con 15% de hidroxido de sodio el cual genero el mejor efecto.

El protocolo de fabricacion (VARTM) se evalud por medio de los ensayos de tension y
tenacidad de fractura del material compuesto. Se encontré comparado con otras
investigaciones del mismo material, que si tiene influencia en las propiedades mecéanicas del

material.

Se observé un aumento de la resistencia ULTIMA de aproximadamente 170%, el médulo
de elasticidad y la deformacion ULTIMA, pero una tenacidad de fractura muy similar a los

materiales compuestos elaborados mediante el protocolo hand lay — up.



151

Con el protocolo de fabricacion también se logré una disminucion de la variabilidad de los
resultados entre las muestras, haciendo un material con propiedades mas homogéneas en

toda su extension.

Otra caracteristica mejorada con el protocolo de fabricacion (VARTM) es la disminucion
de defectos como poros, irregularidades en la matriz, impurezas en comparacion al protocolo
hand lay — up, esto se debe a que se mejora la humectacion de las fibras por medio de una

distribucion homogénea de las fibras y una presion constante sobre el material.

5.2 Recomendaciones

Con el desarrollo de este trabajo se ha mostrado que para futuras investigaciones es

importante abordar los siguientes temas:

» Realizar tratamientos de compatibilidad a la fibra con el fin de mejorar la interfaz
fibra/matriz.

» Testear la capacidad de humectacion de las fibras por medio de un ensayo de
mojabilidad.

» Evaluar el material compuesto por medio de pruebas de biodegradabilidad, con el
fin de conocer las ventajas de las fibras de algodon como refuerzo de matrices
poliméricas.

> Realizar pruebas con matrices biodegradables.

> Realizar la fabricacién del material utilizando autoclaves con el fin de mejorar sus
propiedades y garantizar la homogeneidad de sus propiedades.

» Realizar pruebas de flexion y dureza del material compuesto

» Determinar segn los modos I, 11y Il la tenacidad de fractura interlaminar siguiendo
las normas ASTM D 5528, MIL-HDBK17-1F seccion 6.8.6.4.

» Realizar ensayos como “pull out”, “fragmentation”, “micro — droplet”, “micro —
bundle”, con el fin de medir la adhesion para la interfaz fibra/matriz del material

compuesto.
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A. Anexo: Datos técnicos sistema epoxico

SISTEMA EPOXICO
RESINA COLREPOX 6090A
ENDURECEDOR COLREPOX 1956 B

Generalidades
Es un sistema epdxico formulado de baja viscosidad, alta resistencia mecanica,

excelente compatibilidad con la fibra de vidrio y otros tipos de carga, baja contraccion y
alta estabilidad dimensional,

Aplicaciones

Relleno de moides de embuticidn, cerdmica, metalmecanica , fundicén, fabricacion de
placas modelo, moldes, prototipes y herramientas

Caracteristicas de la mezcla inicial

Tiempo de uso para 500 gr. de
mezclaa 25 oC (minutos) 40 - 45 sin carga
70 -90 concuarzo(200) 1a1l

Proporcion de la mezcla: 100 ppp de Resina 6090 A

20 ppp de Endurecedor 1956 B
Desmoldear después de : 24 Horas
Resistencia a la compresion
después de curado (p.s.i) 8.740 sin carga

8.508 con cuarzo (200) 1al
7.925 con cuarzo (200) 1a2

Caracteristicas de los componentes
Resina 6090 A Endurec. 1956 B
Apariencia (liquido) Color claro pélido Transparente
Color Gardner Max. 2
Viscosidad a 25 oC (mPas) 1250-1600 mPaS 200 - 500

Densidad a 20 oC (g/cm3) 1.1 0.94
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SISTEMA EPOXICO
RESINA COLREPOX 6090A
ENDURECEDOR COLREPOX 1956 B

Propiedades
Por su viscosidad es facil de aplicar con brocha, espatula o por colada. Cubre muy bien
los bordes agudos.

Ofrece excelentes propiedades mecanicas como resistencia a la abrasion,
dureza y bordes muy fuertes é iguaimente un pot life largo.

Las mejores propiedades se logran a los siete (7) dias después de curada la
mezcia a temperatura ambiente

Cuando aplique varias capas, se debe esperar que esté al tacto una capa para aphicar ia
siguiente,

Debe esperarse un tiempo minimo de 24 horas a temperatura ambiente para
desmoidear la pieza. Cuando no se cumple lo anterior, se pueden presentar
modificaciones dimensionales en la pieza.

Indicaciones generales
Almacenamiento:
Tanto la resina como el Endurecedor deben ser aimacenado en lugares secos a

temperatura entre 18 © C y 25 °C en sus envases originales y bien seflados.
Losemasespardalmmmnmosdebensuusadosbmmslueyathhumedad

puede alterar el producto.
La vida de aimacenamiento en sus envases originales es de un afio.

Precauciones de Manejo:

Las resinas epdxicas y sus endurecedores son productos quimicos y por 10 tanto deben
seguirse las precauciones de manejo indicadas por e fabricante.

Precauciones de Seguridad:
Es comrosivo. Puede causar irritaciones severas en la piel y en los 0jos.

No haga contacto con los 0jos, piel y la ropa. No inhale vapores
Mantenga el recipiente bien cerrado cuando no lo esté usando o durante el transporte.

Después de manejar el producto idvese muy bien.

Hoja 2 / COLREPOX GOP0A /19568
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SISTEMA EPOXICO
RESINA COLREPOX 6090A
ENDURECEDOR COLREPOX 1956 B

Primeros auxilios.
Si presenta contacto con;

Ojos: Lavese inmediatamente con un i
_— _ o .aguapor tiempo no menor a 15 minutos.

Piel: Ltvescnmedamuteyenfumaammtteoonagucym.

Inhalacién: Saiga inmediatamente 2 un sitio donde haya aire fresco. Suministre
oxigeno si hay dificultad para respirar. "

Ingestién: Si la persona esta condiente, suministre abundante Acuda
inmediatamente al médico. o

Hoja 3 / COLREPOX G090 A / 1956 8
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