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Abstract

Context: The concern for mitigating the environmental impact generated by the use of
synthetic fibers as reinforcement of traditional composite materials has encouraged the
design and characterization of alternative composites. However, despite their multiple
advantages as construction materials, it is necessary to thoroughly determine the effect
of design parameters on their mechanical performance.

Method: The objective of this study is to determine the effect of design parameters
(i.e., type of fibers and their superficial treatment) on the properties of biocomposite
panels. To elaborate the composite, two types of fibers were used: Arundo donax L.
(Cafia Brava) and Guadua angustifolia Kunth (Guadua). Short, randomly distributed
fibers and a polymer matrix of castor oil were used for manufacturing. To evaluate
the influence of the treatment on the properties of the biocomposite, three conditions
were considered: fibers without treatment, fibers treated with mercerization, and fibers
treated with plasma. Their density in anhydrous state, effective absorption capacity,
surface absorption, swelling percentage, breaking modulus, and apparent elastic
modulus were experimentally determined. Based on the results, an analysis of the
response surface was carried out through the implementation of a central compound
design, using commercial software.

Results: An analysis of the response surface was carried out. Pareto diagrams and
contour graphs were obtained for each of the properties under study. Based on the
statistical results, it was possible to establish equations that allow predicting the
properties of the compound according to the type of fiber and the treatment applied on
its surface.

Conclusions: The results allowed verifying the effect of the type of fibers and their
surface modification on the physical properties of compounds made with materials of
plant origin. Other parameters such as orientation of the fibers, as well as variables
associated with the manufacture process (pressure and compaction time), can influence
the properties of the material, and will be evaluated in future works.
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Resumen

Contexto: La preocupacion por la mitigacién del impacto ambiental generado por el uso de fibras
sintéticas como refuerzo de los materiales compuestos tradicionales ha promovido el disefio y
caracterizaciéon de compuestos alternativos. No obstante, a pesar de sus multiples ventajas como
materiales de construccién, es necesario determinar minuciosamente el efecto de los pardmetros
de disefio en su desempefio mecanico.

Método: Este estudio tiene como objetivo determinar el efecto de los pardmetros de disefio
(tipo de fibras y su tratamiento superficial) en las propiedades de paneles biocompuestos.
Para la elaboracion del compuesto, se utilizaron dos tipos de fibras: de Arundo donax (cafia
brava) y de Guadua angustifolia Kunth (guadua). Para la manufactura, se trabajaron fibras cortas
aleatoriamente distribuidas y una matriz polimérica de aceite de ricino. Para evaluar la influencia
del tratamiento en las propiedades del biocompuesto, se consideraron tres condiciones: fibras sin
tratamiento, fibras tratadas mediante mercerizacién y fibras tratadas con plasma. La densidad
en estado anhidro, la capacidad de absorcién efectiva, la absorcién superficial, el porcentaje
de hinchamiento, el médulo de rotura y el médulo de elasticidad aparente se determinaron
experimentalmente. A partir de los resultados, se analiz6 la superficie de respuesta mediante la
implementacién de un disefio central compuesto, utilizando un programa comercial.
Resultados: Se analiz6 la superficie de respuesta. Para cada una de las propiedades estudiadas,
se obtuvieron diagramas de Pareto y gréficos de contorno. A partir de los resultados estadisticos,
fue posible establecer ecuaciones que permitieran predecir las propiedades del compuesto en
funcién del tipo de fibra y el tratamiento aplicado en su superficie.

Conclusiones: Gracias a los resultados, se pudo verificar el efecto del tipo de fibras y de su
modificacién superficial en las propiedades fisicas de compuestos elaborados con materiales
de origen vegetal. Otros pardmetros como orientacion de las fibras y variables asociadas a su
manufactura (presién y tiempo de compactaciéon) pueden influir en las propiedades del material
y serdn abordadas en trabajos futuros.

Agradecimientos: Este articulo es un producto derivado del proyecto INV-ING-3188, financiado
por la Vicerrectoria de Investigaciones de la Universidad Militar Nueva Granada, vigencia 2020.
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1. Introduccion

El uso de fibras vegetales en varias aplicaciones de ingenieria ha aumentado en los
altimos afios. Propiedades como su amplia disponibilidad, su bajo costo, su elevada resistencia
y su biodegradabilidad promueven su uso en la manufactura de materiales compuestos
alternativos (1). Sin embargo, estas pueden verse limitadas por algunos factores, entre los que
se destacan su sensibilidad a la humedad, su compleja composicién quimica, la variacién de
sus propiedades y su baja compatibilidad con la mayoria de las resinas que son frecuentemente
empleadas como matriz de compuestos convencionales, aspectos que pueden perjudicar tanto el
desempefio mecanico del compuesto como su durabilidad (1-4).

Investigaciones recientes han demostrado que el desempefio mecdnico de materiales
biocompuestos depende sustancialmente de las caracteristicas de la superficie de las fibras (5, 6).
Por este motivo, es pertinente la realizacion de tratamientos superficiales mediante los cuales se
puedan remover parcialmente las impurezas adheridas a la superficie de las fibras, y asi mejorar
su adherencia con la matriz del compuesto (7-10).

Uno de los métodos mads frecuentes en la modificaciéon de la superficie de las fibras vegetales
es la mercerizacion. Resultados publicados en los tltimos afios han demostrado que, al sumergir
las fibras en una solucién alcalina durante un periodo determinado, es posible modificar su
indice de cristalinidad y eliminar parcialmente la lignina, la hemicelulosa y otros compuestos
presentes en su superficie. De otra parte, se ha comprobado que este tratamiento actta sobre los
grupos hidroxilos presentes en las regiones amorfas del material, lo cual mejora su reaccién con
el aglutinante. No obstante, la eficiencia de este tratamiento, se ha verificado que, al someter el
material a altas concentraciones de la solucién quimica o a tiempos de tratamiento prolongados,
puede ocurrir una degradacion de las fibras, lo cual afecta la resistencia y la durabilidad del

compuesto (11-17).

En los tdltimos afios, las tecnologias de plasma frio han encontrado numerosas aplicaciones
en la limpieza y en el procesamiento de materiales. La implementaciéon de estas técnicas estd
relacionada con su capacidad para cambiar las propiedades de la superficie de un material; es
decir, acttia sobre sus capas mds externas sin modificar sus propiedades volumétricas (18). Los
métodos de tratamientos mediante la aplicacién de plasma se caracterizan por un bajo consumo
de productos quimicos y de energfa; asi, reduce el impacto ambiental generado a partir de dichos
tratamientos quimicos (18-25).

En este articulo, se ha evaluado el efecto de dos de los pardmetros que intervienen en la
manufactura de compuestos reforzados con fibras aleatoriamente distribuidas y resina vegetal.
Para la elaboracion del compuesto se han utilizado fibras de Arundo donax (cafia brava) y fibras de
bambd de la especie Guadua angustifolia Kunth (guadua). Para modificar la superficie de las fibras,
se trabajaron dos tratamientos: uno alcalino (10 % de solucién de hidréxido de sodio durante

24 h) y otro con plasma frio de metano. Como matriz del compuesto se usé una resina vegetal
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obtenida del procesamiento del aceite de ricino. Para evaluar el efecto de los parametros de disefio
se adelant6 un disefio central compuesto.

2. Materiales y métodos

Para la elaboracién del biocompuesto se recurrié a dos tipos de fibras: las obtenidas de la
sobrebasa de culmos de Arundo donax (cafia brava), y de bambu de la especie Guadua angustifolia
Kunth (guadua). Las fibras se obtuvieron mediante extraccién mecénica. Sus propiedades fisicas
(densidad (D) y capacidad de absorcién (CA)) se lograron a partir de los procedimientos descritos
en las normas internacionales (26, 27). La resina utilizada como matriz fue un poliuretano
termoestable, derivado del aceite de ricino. Sus propiedades se presentan en la tabla I. Para la

Tabla I. Propiedades de la resina vegetal

Propiedades fisicas y mecanicas

Densidad (kg/m?) 1220
Resistencia en compresién (MPa) 14,2+0,8
Deformacién en compresién (%) 69,1+0,4

Moédulo de elasticidad en compresién (MPa) 1,21+0,03

Resistencia en tensién (MPa) 4,5+0,3

Deformacién en tension (%) 51,6+0,6

Moédulo de elasticidad en compresiéon (MPa) 10+0,5

modificacién de la superficie de las fibras se aplicaron dos tratamientos superficiales: uno fisico
(con plasma frio de metano) y otro quimico (mercerizacién). Para el primero se adopté un sistema
DC-pulsado PECVD, con una presién de trabajo igual a 25 Pa durante 15 min, un potencial DC
de -700 V, una corriente igual a 0,05 A y un flujo de gas de 10 sccm. El segundo consisti6 en la
inmersién de las fibras en una solucién de 10 % de hidréxido de sodio durante 24 h, seguido de
un lavado con agua destilada y secado a temperatura ambiente durante 72 h. Las propiedades
fisicas de las fibras antes y después de cada tratamiento se presentan en la tabla II.

Tabla II. Propiedades fisicas de las fibras

Tipos de fibras D (kg/m?®) CA (%)

Fibras de Arundo donax L. sin tratamiento 551+5 37,619

Fibras de Guadua angustifolia Kunth sin tratamiento 696+7 53,7+2,4
Fibras de Arundo donax L. tratadas con plasma 450+4 20,13+£2,9
Fibras de Arundo donax L. tratadas con solucion alcalina 780+12 31,73+3,8
Fibras de Guadua angustifolia Kunth tratadas con plasma 540+8 25,75+4

Fibras de Guadua angustifolia Kunth tratadas con solucion alcalina ~ 910+15 68,42+9

Para la manufactura del biocompuesto se trabajé 70 % de volumen de fibras y 30 % de resina.
Se fabricaron paneles de 0,3 m de ancho; 0,3 m de longitud, y 0,007 m de espesor, a partir del
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método de compresién a temperatura ambiente. Se aplicé una fuerza de compresiéon de 120 kN
durante 18 h. Una vez retirados del molde, los paneles se curaron durante 7 d a temperatura

ambiente.

La densidad anhidra (DA), la capacidad de absorcién efectiva (AE), la absorcién superficial
(AS) y el porcentaje de hinchamiento (H) de los paneles se determinaron siguiendo las
recomendaciones de las normas ASTM D4442-20 (28), ASTM D2395-17 (29) y ASTM
D8171-18 (30). El médulo de rotura (MOR) y el médulo de elasticidad aparente (MOE) se
calcularon mediante el procedimiento establecido en la ASTM D1037-12 (31).

Para el andlisis de la superficie de respuesta fue recurrié a un programa comercial (Minitab).
Se implement6 un disefio central compuesto de dos factores, para lo cual se consideraron como
variables de disefio el tipo de fibras (A) y el tipo de tratamiento (B). Se realizaron 14 corridas de
manera aleatoria. La nomenclatura para la identificacién de los paneles se presenta en la tabla III.
La codificaciéon empleada, el orden estadistico y el orden de corrida se detallan en la tabla IV.

Tabla III. Identificacién del tipo de panel

Tipo de panel Nomenclatura
Paneles reforzados con fibras de Arundo donax L. sin tratamiento ADST
Paneles reforzados con fibras de Arundo donax L. tratadas con solucién alcalina ADAT
Paneles reforzados con fibras de Arundo donax L. tratadas con plasma ADPT
Paneles reforzados con fibras de guadua sin tratamiento GST
Paneles reforzados con fibras de guadua tratadas con solucién alcalina GAT
Paneles reforzados con fibras de guadua tratadas con plasma GAP

Para analizar la influencia de las variables de disefio y su interaccién, se obtuvieron las
gréficas de Pareto para cada una de las propiedades estudiadas. Para visualizar la relacién entre
las variables estudiadas se trabajaron las gréficas de contorno. A partir del anélisis de varianza
se recurrid a ecuaciones que arrojan una estimacién de las propiedades de los paneles en funcién
del tipo de fibras y del tratamiento aplicado.

3. Resultados y discusién

Para analizar el efecto de las variables de disefio en las propiedades fisicas del biocompuesto
se obtuvieron experimentalmente los valores de densidad anhidra (DA), absorcién efectiva (AE),
absorcion superficie (AS) y porcentaje de hinchamiento (H). Los resultados de este ejercicio se

presentan en las figuras 1y 2.

Tras analizar los resultados de la figura 1, se observa que al trabajar los tratamientos
superficiales se provoca una reduccién en la densidad del material. Esta reduccién fue de
aproximadamente 18 % para compuestos reforzados con fibras de Arundo donax L., y menor

al 5% para compuestos reforzados con fibras de guadua. De otra parte, hubo una reduccién
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Tabla IV. Codificacién utilizada para el andlisis de la superficie de respuesta

Orden estadistico Orden de corrida A B  Tipo de panel

7 1 0,00 0,00 GPT
1 2 -1,00 -1,00 ADPT
5 3 0,00 0,00 GPT
3 4 -1,00 1,00 ADAT
6 5 0,00 0,00 GPT
2 6 1,00 -1,00 GPT
4 7 1,00 1,00 GAT
11 8 0,00 141 GST
13 9 0,00 0,00 GPT
9 10 141 0,00 GPT
14 11 0,00 0,00 GPT
12 12 0,00 0,00 GPT
10 13 0,00 -1,41 GAT
8 14 -1,41 0,00 ADPT
1600 , , , . , . 700
14007 iy T+ =2 IS
1200 - —J» | co0
&~ 1000 1] .
E = _ - 400 &
2 3800 T >
< EX 300 @
O 600 -
400 - 200
200 4 L 100
0 0

ADST  ADAT  ADPT GST GAT GAP
Tipo de panel

Figura 1. Influencia del tipo de fibras y del tratamiento superficial de las fibras en la densidad

anhidra y en la absorcién superficial

en los valores de absorcién superficial en todos los paneles elaborados con fibras tratadas.
Particularmente, en paneles elaborados con fibras de guadua tratadas con plasma se present6
una reduccion significativa de la absorcion superficial (mayor al 50 %), lo cual permite demostrar
la eficiencia de este tratamiento en el incremento de las propiedades fisicas de este compuesto. De
forma similar, a partir de los resultados de la figura 2 se percibe una reduccién que oscil6 entre el
30% y el 45% en los valores de absorcién efectiva, y entre el 26 % al 65 % para los de porcentaje
de hinchamiento.
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Figura 2. Influencia del tipo de fibras y del tratamiento superficial de las fibras en la capacidad de

absorcion efectiva y en el porcentaje de hinchamiento

Para el estudio de la influencia de las variables de estudio en las propiedades mecénicas del

compuesto se alcanzaron experimentalmente los valores del MOR y del MOE. Los resultados se

ilustran en la figura 3.
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Figura 3. Influencia del tipo de fibras y del tratamiento superficial en los valores de médulo de

rotura y médulo de elasticidad aparente

Tras los resultados de la figura 3, se aprecia un incremento en la resistencia a flexién de

los paneles reforzados con fibras a las que se les aplicé un tratamiento superficial de plasma
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frio de metano. Este incremento es més notorio en los paneles reforzados con fibras de guadua
(aproximadamente 33 %). Adicionalmente, se evidencia un incremento en la rigidez de los
paneles, tras analizar los valores para el MOE. En este caso, los resultados experimentales indican
una diferencia menor al 15% en los valores del MOE para compuestos reforzados con fibras
tratadas con hidréxido de sodio y con plasma.

Para evaluar el efecto de la variacién del tipo de fibras y del tipo de tratamiento superficial,
asi como la significancia de su interaccién en cada una de las propiedades de los paneles, se
realizaron los diagramas de Pareto. Los resultados se ilustran en las figuras 4, 5 y 6. En los
diagramas A representan el tipo de fibras; B, el tipo de tratamiento, y AB, la interaccién entre las
variables.

Analizando los resultados presentados en las figuras 4(a) y 4(b), se percibe que el tipo de
fibras ejerce un efecto significativo en la densidad y en la absorcién superficial del compuesto;
sin embargo, los tratamientos implementados no afectan significativamente estas propiedades
fisicas del material. A partir de los resultados obtenidos no se identifica una interaccién entre las
variables de disefio.

Observando las figuras 5(a) y 5(b), se percibe el efecto significativo del tratamiento aplicado
en la absorcién efectiva y en el porcentaje de hinchamiento de los paneles. En el caso de la
primera, la interaccién entre los factores de disefio puede afectar significativamente la respuesta
del material. Ademas, el tipo de fibras si impacta de manera representativa el valor del porcentaje
de hinchamiento del compuesto.

Término 236 Término 2,365
A A
AA BB
B AA
BB B
AB AB J
0 2 7 4 6 8 10 12 0 1 2 1 3 4
Efecto estandarizado Efecto estandarizado
(a) Densidad anhidra (b) Absorcién superficial

Figura 4. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para las propiedades fisicas (DA y AS)

En las figuras 6(a) y 6(b), se observa el efecto significativo de las variables de disefio en los
valores del MOR y del MOE. La relacién entre las variables de estudio puede visualizarse en las
gréficas de contorno (figuras 7, 8 y 9).

Una vez trabajados los resultados del andlisis de la superficie de respuesta, se obtuvieron
ecuaciones que permiten predecir las propiedades fisicas y mecanicas del material, donde A
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representa el tipo de fibras; B, el tipo de tratamiento, y AB, representa la interaccién entre las
variables.

Término Término

B | A
AB B
AA AA
A AB
0 2 4 6 8 10 12
Efecto estandarizado Efecto estandarizado
(a) Absorcion efectiva (b) Porcentaje de hinchamiento

Figura 5. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para las propiedades fisicas (AE y H)

Término Término 2,365

AA AA
AB AB
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 [4] 1 2 3 4 5
Efecto estandarizado Efecto estandarizado
(a) Modulo de rotura (b) M6dulo de elasticidad aparente

Figura 6. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para las propriedades mecanicas del

compuesto

DA AS
] < 800 u < 250
W 800 - 900 M 250 - 300
B 900 - 1000 M 300 - 350
¥ 1000 - 1100 M 350 - 400
1100 - 1200 [ 400 - 450
= W 1200 - 1300 = M 450 - 500
M 1300 - 1400 M 500 - 550
| > 1400 [ | > 550
B B
(a) Densidad anhidra (b) Absorcién superficial

Figura 7. Gréfica de contorno para las propiedades fisicas (DA y AS)
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Figura 8. Gréfica de contorno para las propiedades fisicas (AE y H).
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Figura 9. Gréfica de contorno para las propiedades mecédnicas (MOR y MOE)
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4. Conclusiones

En este trabajo se evalud la influencia del tipo de fibras y de su tratamiento superficial en las
propiedades de paneles biocompuestos. Se realiz6 un andlisis de superficie de respuesta mediante
un disefio central compuesto para evaluar los efectos principales de las variables de disefio y su

interaccién. Los principales hallazgos se describen a continuacién:

- La seleccién del tipo de fibras y el tipo de tratamiento aplicado para el acondicionamiento
de su superficie afectan de manera significativa la resistencia, la rigidez y la estabilidad

dimensional de estos compuestos.

- El tratamiento alcalino es un el método econémico, de facil aplicacién, que permite eliminar
parcialmente la lignina y otras impurezas adheridas a la superficie de las fibras; asi, mejora
la adherencia mecénica con la resina vegetal. Por este motivo, compuestos reforzados con
fibras tratadas con solucién de hidréxido de sodio muestran mejor desempeiio mecénico

que aquellos elaborados con fibras no tratadas.

- Segun los resultados, se pudo comprobar que paneles elaborados con fibras de guadua
tratadas con plasma registran mejor desempefio mecanico y menor capacidad de absorcion.

- Igualmente, fue posible obtener ecuaciones que permiten predecir las propiedades fisicas
y mecénicas de los paneles compuestos, en funcién del tipo de fibra vegetal y de su
tratamiento superficial.
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