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RESUMEN

El continuo avance tecnolégico demanda de materiales para el transporte y la construccion cada
vez mas resistentes, duraderos, livianos y amigables con el medio ambiente. Es por ello que los
poliuretanos espumados reforzados con fibras naturales de henequén (PU-F) representan una
opcion atractiva para satisfacer dicha demanda. La caracterizacién del material PU-F se realiz6
mediante pruebas mecéanicas. La prueba de pull-out, se utilizé para medir la resistencia en la
interface fibra-matriz del PU con diferentes longitudes de fibra, donde se observé que con
densidades mayores a 100 Kg/m? y con una longitud de fibra mayor a 10 mm, ya no se logré
extraer la fibra, fallando en tension, identificandose asi la longitud 6ptima de fibra para el refuerzo
del material. Los ensayos de compresion y flexién se realizaron utilizando diferentes contenidos
de fibra (0, 1, 2 y 3 % en peso), esto para identificar el porcentaje de fibra con mejores
caracteristicas de refuerzo, observandose que entre 1-2% de contenido de fibra, la resistencia
alcanza un valor maximo (alrededor de un 71% mas en compresion y un 37% en flexion en
comparacion con solo el PU), antes de volver a disminuir con un mayor contenido de fibra (gj.
3%). Complementariamente el material compuesto fibroreforzado se analizé para determinar sus
caracteristicas a nivel microscopico (mediante microscopia electrénica de barrido, SEM). Las
fibras impregnadas de PU también fueron analizadas mediante FTIR (Espectrometria Infrarroja
con Transformada de Fourier). Estas condiciones previamente identificadas de densidad, longitud
de fibra y cantidad de fibra, permiten aprovechar al maximo la interaccion fibroreforzante, para la
maxima transferencia de carga fibra-matriz de fuerzas externas en condiciones reales, este tipo
de compuestos puede ser requerido para diferentes aplicaciones en la industria de la

construccion.
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ABSTRACT

Continuous technological advancement demands increasingly resistant, durable, lightweight and
environmentally friendly materials for transportation and construction. For this reason, foamed
polyurethanes reinforced with natural henequen fibers (PU-F) represent an attractive option to
satisfy this demand. The characterization of the PU-F material was carried out by mechanical
tests. Pull-out test was used to determine the fiber shear strength in the PU matrix with different
fiber lengths, where it was observed that with PU densities greater than 100 kg/m® and fiber
lengths greater than 10 mm, was no longer able to extract the fiber from the matrix, failing in
tension; identifying this way, the optimal fiber length for an efficient reinforcement of the matrix.
Compression and flexure tests were carried out using different fiber content (0, 1, 2, y 3 wt.%) to
identify the fiber percentage with best reinforcement characteristics, where it was observed that
between 1-2 wt.% of fiber content, the strength reached a maximum value (around 71% more
strength in compression and 37% in flexure, compared with only PU), before decrease again with
higher fiber content (i.e. 3%). Addition, the reinforced composite material was analyzed to
determine its characteristics at the microscopic level (using scanning electron microscope, SEM).
The PU impregnated fibers were also analyzed by Fourier transform infrared spectrometry. These
identified conditions of density, fiber length and volume fraction of reinforcement, let to take full
advantage of the materials fiber reinforcement, for the maximum fiber-matrix load transferring from
external forces in real conditions, where this type of composite is required for different application

in the construction industry.
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INTRODUCCION

Actualmente existen diferentes areas industriales las cuales requieren de nuevos materiales con
caracteristicas especificas. Tal como los materiales compuestos reforzados con fibras naturales,
cuyas propiedades pueden resultar mejores en comparacion con los materiales tradicionales
[1,2].

El poliuretano es uno de los materiales més utilizados en diferentes industrias, como por ejemplo
en el sector de la construccion y la automotriz. Esto es debido a su naturaleza aislante térmica y
acustica, asi como tener relativamente un bajo costo de produccién, haciendo del poliuretano, un
material atractivo. Si bien las propiedades mecéanicas de estos materiales son adecuadas para
diversas aplicaciones, podrian presentarse algunas limitantes en aplicaciones avanzadas [3,4].
Por su parte, las fibras sintéticas abarcan gran parte del mercado de los materiales
fibroreforzados, lo que representa un problema ambiental debido a la poca degradabilidad de los
mismos. Por otra parte, las fibras naturales tienen cabida en muchos campos relacionados con
la industria, y por esta razon se han desarrollado investigaciones en las cuales se estudia, entre
otras cosas, el potencial de las fibras naturales como refuerzo de materiales compuestos, siendo
los de matriz polimérica, uno de los mas importantes [5-8].

Existen diferentes fibras empleadas en el desarrollo de materiales compuestos. Una de estas son
las fibras de coco, las cuales han demostrado tener propiedades mecanicas atractivas para ser
empleadas en matrices termoplasticas y termofijas. Otra de las fibras utilizadas en la actualidad
son las fibras de henequén, las cuales tiene propiedades que pueden ser aprovechadas para el
desarrollo de materiales compuestos. Las fibras antes mencionadas son solo algunas de las fibras
naturales existentes, ya que hay una gran variedad de ellas que también pueden utilizarse para
la elaboracion de materiales compuestos [5,9].

El surgimiento de materiales compuestos ha ido en aumento, y en la actualidad se estan
desarrollando materiales a base de poliuretanos y fibras naturales, cuyas propiedades resultan
atractivas para diferentes sectores industriales, ademas de contribuir al cuidado del medio
ambiente [10].

En este trabajo se busca estudiar un material compuesto desarrollado a partir de espuma de
poliuretano y fibras naturales de henequén cuyas propiedades mecénicas a flexion se puedan

mejorar y hacerlo mas atractivo para su empleo en la industria de la construccion y el transporte.



CAPITULO 1: ANTECEDENTES

Actualmente la mayoria de las tecnologias modernas requieren materiales con una combinacion
atractiva de propiedades, por ejemplo, mecénicas, quimicas y térmicas, lo cual es quiza poco
probable de conseguir con los materiales convencionales (metales, ceramicos y polimeros). Para
ello se recurre al desarrollo de nuevos materiales compuestos donde la combinacion de
materiales tradicionales, genera compuestos con atractivas prestaciones, contribuyendo a las

necesidades actuales del ser humano [1,10,11].
1.1 Materiales compuestos

Un material compuesto es un sistema en el que se combinan dos o mas materiales, que se
diferencian en funcion, forma o composicién, con el fin de obtener un nuevo material con
propiedades diferentes. Es decir, estos materiales se forman mediante la conjuncion de al menos
dos de sus constituyentes, uno continuo denominado matriz y otro discontinuo que se denomina
refuerzo (fase dispersa) [12-15].

La matriz se caracteriza por ser el componente mayoritario y suele ser menos rigido y mas ductil
en comparacién con el refuerzo (fase dispersa). Por lo tanto, las propiedades de los materiales
compuestos son de acuerdo a las propiedades de ambos elementos, de sus proporciones
relativas y de la geometria de las fases dispersas. En un material compuesto la resistencia
mecanica y la rigidez se relacionan con el refuerzo. Por otra parte, la matriz proporciona otro tipo
de propiedades, como pueden ser la conductividad térmica y la tenacidad. Para el desarrollo de
los materiales compuestos se pueden emplear refuerzos en forma de particulas, fibras (largas,
cortas y/o continuas), laminas o tejidos [13,16].

En la Tabla 1.1 se observa en forma general como se clasifican las matrices, las fibras naturales
y los materiales compuestos.

Tabla 1.1. Clasificacion de las fibras, matrices y materiales compuestos [17,18].

Clasificacion Ejemplos
Eib Naturales Henequén, yute, cafiamo, sisal, bambu, etc.
bras Artificiales Fibras de carbono y fibras de vidrio.
Poliméricas Polietileno, poliuretanos, polipropilenos, etc.
Matrices Metalicas Aluminio, acero, bronce
Ceramicas Carburo de silicio



Fortalecidas por dispersion (ej. concreto,
Reforzados con _ o
aleaciones de aluminio reforzadas con

particulas
carburo de silicio)
Materiales Reforzados con Fibras cortas o largas, (ej. Poliuretanos con
compuestos fibras fibras de yute, poliuretano con fibras de coco)
Elementos Laminados o paneles tipo sandwich con
estructurales nucleo fibroreforzado

1.2 Materiales espumados

Los materiales espumados pueden ser utilizados para multiples aplicaciones; en la actualidad
uno de los materiales con mayor demanda son los polimeros, los cuales pueden ser espumados
por diferentes técnicas. Esto puede ocurrir mediante la introduccion de burbujas de gas en el
monoémero liquido o polimero caliente, permitiendo que las burbujas crezcan y se estabilicen,
solidificando mediante reticulacion o enfriamiento. El gas puede ser introducido mediante
agitacion mecénica o mezclando un agente de expansion en el polimero [19]. Por otra parte, un
agente de expansion es una sustancia que tiene la capacidad de producir una estructura celular
a través de un proceso de formacion de espuma en materiales que experimentan formacién o
transicion de fase [20,21]. Por tanto, los materiales espumados también llamados materiales
celulares, son en si mismos materiales compuestos, ya que estan formados con una matriz
polimérica y un agente que forma poros en el material. Son materiales que tienen un arreglo de
celdas y sélidos adicionales distribuidos uniformemente a lo largo de este. También se pueden
definirse como una coleccidn regular o irregular de celdas con paredes delgadas [22,23]. Los
otros elementos presentes en espumados pueden ser particulas o fibras, las cuales suelen ser
de origen inorganico (vidrios, cerAmicas, etc.), o natural (ej. celulosa). Estos materiales pueden
utilizarse para diferentes aplicaciones como aislantes térmicos, embalaje, estructurales,
absorbentes de energia, entre otros [2,24,25].

La mayoria de las propiedades mecanicas y térmicas de los sélidos celulares dependen en gran
medida del tamafio y forma de la celda. La forma de la celda es igualmente de gran relevancia.
Cuando las celdas estan equiaxiales, las propiedades son isotropicas, pero cuando las celdas
estan incluso ligeramente alargadas o aplanadas, las propiedades dependen de la direccion. Por
lo tanto, las propiedades mecéanicas de las espumas estan relacionadas con su microestructura
compleja y con las propiedades del material del que estan hechas las paredes celulares; en este

caso un material polimérico sélido [24].



Las espumas se pueden clasificar en dos, esto segun su poro o estructura celular. Las primeras
son espumas estructuradas de celda abierta, que contienen poros que estan conectados entre si
formando una red interconectada. El segundo tipo de espumas no tiene poros interconectados y
son espumas de celdas cerradas. Normalmente, las espumas de celda cerrada son mas densas
y fuertes en comparacion con las espumas de celdas abiertas. También poseen estabilidades
dimensionales més altas y coeficientes de absorcién de humedad mas bajos [15,19].

1.2.1 Comportamiento de un material espumado a compresién

El comportamiento de las propiedades mecdanicas de las diferentes espumas esta sujeto al
tamafio y forma de la celda, asi como de la densificacion de la misma. El comportamiento
macroscépico a la compresién de un solido celular se determina por las celdas individuales y las
interacciones colectivas entre celdas vacias [19,22,23]. La curva de esfuerzo-deformacion por
compresion en un solido celular puede representarse en tres partes, la regién elastica lineal, una
zona plastica y una region de densificacion. Un ejemplo puede visualizarse en la Figura 1.1. En
ella se observa que la region plastica comienza a partir del esfuerzo a la cedencia (),
terminando en una deformacion critica (e.4), l0 que a su vez representa el inicio de la zona de
densificacion [23,26,27]. En el inciso a) de la Figura 1.1 se observa un comportamiento plastico
estable, en el inciso b) un comportamiento plastico inestable y en el inciso ¢) se visualiza una
deformacién plastica caracteristico de un material con comportamiento perfectamente plastico.

(a) 4

0=0(€)

o) (I,
A 4

0=0(¢) 0=0(€)

o 4

y €cd 1
Figura 1.1. Curva esfuerzo-deformacion del comportamiento a compresion de materiales
celulares, a) celdas que tiene caracteristicas de endurecimiento por deformacion, b) celdas con
ablandamiento por deformacion, c) celdas que tienen caracteristicas perfectamente plasticas
[23,26].



Es importante mencionar que, para conocer el comportamiento de estos materiales celulares a
compresion, existen lineamientos establecidos en normas (ej. ASTM 1621-00), que deben ser
cumplidos para la caracterizacion de estos materiales habilitando asi, la posibilidad de hacer
estudios comparativos entre diferentes grupos de investigacion, a nivel mundial e histérico [28-
30].

1.3 Espuma de poliuretano

La demanda mundial de poliuretanos (PU) continda creciendo, en sectores como la de
construccién y automotriz. Por ejemplo, en América Latina se estima una produccion de 700000
toneladas por afio, sin embargo, en el 2020 esta estimacién aumentd a 800000 toneladas [31].
Este tipo de material es uno de los productos mas versatiles por sus atractivas propiedades
especificas. Los poliuretanos son polimeros cuya sintesis generalmente se presenta a través de
la formacién de enlaces uretanos por reaccion de isocianatos y alcoholes [30]. Estos Ultimos son
los principales componentes empleados en la formulacién de espumas de poliuretano, seguido
de catalizadores, surfactantes y agentes de espumado [32,14].

Las espumas resultantes pueden ser de celda abierta o celda cerrada. Las de celda abierta
tienden a ser estructuras flexibles y las de celda cerrada, estructuras rigidas. Las densidades
resultantes pueden ser muy amplias, por ejemplo, para aislamientos térmico en edificios se
considera entren 30 y 45 Kg/m?3, incluso se puede alcanzar hasta 100 Kg/m?® para algunas
aplicaciones estructurales especificas. También puede considerarse densidades superiores a las
anteriores, esto para aplicaciones especiales en donde el material esta sujeto a cargas mecanicas
externas, por lo tanto, la densidad del material podria ser de hasta 700 Kg/m?® [21].

Ademas, presentan una buena resistencia mecanica y tenacidad, resistencia a la abrasion,
poseen buena resistencia quimica, baja conductividad térmica y elevada resistencia eléctrica. Las
espumas rigidas mejoran la capacidad de asilamiento, baja conductividad térmica y altas
propiedades mecdanicas en comparacion de la espuma flexible [33,34]. Sus aplicaciones son
diversas, entre ellas podemos encontrar, aislamiento de las paredes de electrodomésticos
(refrigeradores), aislamiento de techos con estructuras tipo sdndwich, también se utilizan para la

absorcion de sonidos, vibraciones y energia, asi como para algunas aplicaciones de filtrado [35].
1.4 Materiales compuestos reforzados con fibra natural

Los materiales compuestos fibrorreforzados se han desarrollado rapidamente durante los ultimos
afos. El aumento de estos se ha debido a la versatilidad y al nimero de areas de uso, por lo que
han ido aumentando constantemente. Estos materiales pueden proporcionar un alto rendimiento,

menores costos, bajo peso y ademas el cumplimiento de normas ambientales y de seguridad, lo



que los hacen atractivos para las necesidades actuales. Uno de los materiales empleados para
el desarrollo de materiales compuestos son los polimeros. Esto es debido a su facil produccion y
buenas caracteristicas, por ejemplo; pueden ser procesados a bajas temperaturas, ademas no
se requiere tecnologia compleja para su obtencion [12].

Una de las fibras empleadas como refuerzo son las fibras naturales. Estas desde afios atras, han
atraido el interés de investigadores e industria debido a que presentan ventajas como, flexibilidad
durante su procesamiento, no son dafiinas para la salud, es posible su tratamiento quimico, son
provenientes de fuentes renovables, y tienen bajas densidades. Las fibras naturales pueden
llegar a ser competitivas en cuanto a propiedades mecdénicas especificas y también en cuanto a
precio. Por esta razén se han ido estudiando materiales compuestos reforzados con fibras
naturales y actualmente estan siendo utilizadas para el refuerzo de matrices termoplasticas y
termoestables [8].

Existe diversidad de fibras naturales empleadas en la producciéon de los materiales compuestos.
Una de las mas empleadas son las fibras vegetales, las cuales estdn constituidas
fundamentalmente por celulosa, hemicelulosa y lignina; por esta razon son llamadas fibras
lignocelulésicas. La composicion quimica de las fibras varia segun las diferentes especies, la
edad de la planta y las condiciones climaticas de su produccion. El contenido de estos
componentes en las fibras vegetales permite inferir en el comportamiento que éstas van a
presentar al someterlas a aplicaciones especificas [36].

Dentro de las fibras que actualmente se estudian se encuentra las derivadas de las plantas de
sisal, henequén, maiz, trigo, arroz, coco, algodén, bambu, cafiamo, guadua, entre otras. Por otra
parte, dentro de los polimeros més empleados como matrices se encuentran, el polipropileno, los

poliuretanos, polietileno, entre muchos otros [7,36].
1.4.1 Material compuesto espumado reforzado con fibra natural

Actualmente existen estudios que demuestran que el uso de las fibras naturales como refuerzo
son una buena opcion dependiendo de las aplicaciones para las que se requieran. Las fibras
naturales se han empleado en diferentes industrias, como la automotriz y la construccién, para
piezas de mobiliario, embalaje, entre otras [13,15,37].

Existen trabajos en donde se realiza el estudio de materiales compuestos empleando espumas
de poliuretano y fibras naturales, en los cuales se observa el efecto que tienen la fibora como
refuerzo de la matriz [37-40].

Se ha observado que la espuma de poliuretano con fibras naturales de cascara de nuez y granos

de oliva presentaron un incremento en los valores de la resistencia a la compresién, esto con un



2.5% en peso de fibra, siendo la de los granos de oliva los que mostraron mejores resultados en
comparacion con la espuma rigida sin refuerzo [37].

En otro estudio se encontrd que, con la adicién de la fibra de coco, se podia producir una espuma
de poliuretano més ligera con las mismas propiedades equivalentes. Ademas, se demostré
mediante pruebas mecénicas que la contribucion del 5% en peso de la fibra, incremento las
propiedades de la espuma de poliuretano significativamente, siendo este porcentaje el que
presentd el maximo esfuerzo cortante [40].

También se ha estudiado la incorporacién de lignina, quitina, quitosano, ciscara de avellana y
polisacaridos en espumas de poliuretano flexibles. En el analisis morfolégico se observo una
dispersién adecuada de la quitina y la cascara de avellana, esto se reflejé en las mejoras en la
resistencia a la traccién, ademas presentaron un aumento en el médulo de elasticidad del material
compuesto. Para el caso del polisacarido también se presentaron resultados similares a los

anteriores. Por otra parte, la lignina y el quitosano mostraron valores mas bajos [41].
1.5 Fibras de henequén

En México existen fibras de origen natural que pueden usarse en diferentes aplicaciones, tal como
las fibras de henequén (Agave fourcroydes), la cual es originario de México, donde las regiones
mas importantes de cultivo estan localizadas en los estados de Yucatan, Campeche y
Tamaulipas. Durante varios afios estas fibras han sido usadas en la fabricacién de diversos
productos de la industria cordelera o manufacturera de hilos, cuerdas, sacos, jarcias, etc. Sin
embargo, la entrada de las fibras sintéticas al mercado y sus aplicaciones han sustituido a las
naturales y, como consecuencia su aplicacion disminuyé. La Figura 1.2 muestra un ejemplar de
esta planta cuyas hojas son utilizadas para extraer las fibras empleadas en materiales

compuestos [5,42].

Figura 1.2. Planta de henequén, a) planta antes de ser procesada, b) fibras extraidas de las
hojas de henequén [42].
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Las caracteristicas de las fibras de henequén reportadas en la literatura muestran que su principal
componente es celulosa (con 60%, el cual proporciona resistencia y estabilidad a las paredes
celulares de las plantas, la cantidad de celulosa en una fibra influye en las propiedades y también
en la utilidad de la misma para diversas aplicaciones), seguida de hemicelulosas (con 28%,
propuesto para designar polisacaridos extraibles), lignina (8% son heteropolimeros fendlicos y
amorfos que resultan del acoplamiento oxidativo de tres alcoholes p-hidroxicinamilicos) y 4% de
extractos [5,36].

El arreglo estructural de los componentes en la fibra de henequén, como en otras fibras naturales,
son de tal forma que la lignina actia como una matriz cementante para la fibra celulésica, la cual
tiene su propia estructura. En la Tabla 1.2 se observa las propiedades de algunas fibras naturales,
incluidas las propiedades de las fibras de henequén, como comparativo [3], [39].

Tabla 1.2. Propiedades de fibras naturales [3,39].

Fibra Elongacion  Resistencia a la Modulo de Young
(%) tension (MPa) (GPa)

Algodén 7-8 287-597 5.5-12.6

Sisal 2-2.5 511-635 9-22

Jute 1.5-1.8 393-773 26.5

Henequén 4.8 400-600 12-16

Desde hace algunos afios se ha retomado la importancia del uso de las fibras naturales. La
Asamblea General de las Naciones Unidad declaré el 2009 como el afio internacional de las fibras
naturales, esto en reconocimiento a los beneficios obtenidos por esta industria (industria de las
fibras) para la economia mundial, del medio ambiente y de los productores del todo el mundo,
siendo uno de los objetivos de este movimiento, la promocién de la importancia de la industria de

las fibras naturales en el entorno medioambiental [43].
1.6 Caracterizacion mecanica de un material compuesto

Las propiedades mecénicas de un material reflejan la respuesta que este tiene cuando es
sometido a cargas o fuerzas externas. En la actualidad para conocer estas (propiedades
mecénicas) se han desarrollado técnicas que emplean equipos especializados. Ademas, estas
se determinan mediante la realizacion de experimentos de laboratorio [44].

La importancia de los ensayos mecanicos esta en que mediante ellos se pueden obtener
parametros tales como el médulo de elasticidad a la tensién o a la flexién, relacion de Poisson,

esfuerzo méaximo a la tension, esfuerzo maximo a la flexion, resistencia interfacial a cortante,



entre otros. Pardmetros que describen ingenierilmente a un material, y con los cuales se puede
determinar sus posibles aplicaciones en un area determinada [44,45].

Otra caracteristica importante de los materiales, es la resiliencia, esta es la capacidad del material
para absorber energia cuando se deforma elasticamente sin ningun dafio permanente en el
material. Este valor puede obtenerse a partir de ensayos de tension, compresion o flexién. Para
esto se emplea la curva esfuerzo-deformacion generada por estos ensayos, esto debido a que la

resiliencia es equivalente al &rea bajo la curva en la zona elastica [46,47].
1.6.1  Unidn interfacial fibra-matriz de un material compuesto

En la region interfacial se realiza la transferencia de esfuerzos de la matriz a la fibra en un material
compuesto. Por esta razén, es importante que exista una buena interaccién entre la fibra y la
matriz polimérica, para aprovechar su maxima capacidad de reforzamiento. Es decir, el
comportamiento de sus propiedades mecanicas dependera de la fuerza de adhesion en la interfaz
matriz-fibra. De lo contrario una interfase débil reduce la eficiencia de la transferencia del esfuerzo
y, por lo tanto, ni su rigidez ni resistencia seran las 6ptimas [5,26,48].

En un estudio de un material de concreto espumado se observé que las fibras de henequén con
tratamiento alcalino cuya longitud embebida usadas eran de 5 mm, 8 mmy 10 mm, mostraron un
comportamiento mas uniforme comparadas con las fibras sin tratamiento. Para el caso de las
longitudes de 8 mm y 10 mm, se observé un rango elastico lineal con un aumento rapido de la
carga, seguido del desprendimiento de la unién fibra-matriz. Ademas, se mostré un régimen de
deslizamiento por friccion, en el que puede presentarse un aumento en la fuerza requerida para
la extraccion de la fibra. Debido a la naturaleza de la prueba y al tipo de material, las fibras con
longitudes de 5 mm fueron dificiles de ensayar y mostraron resultados menos atractivos que las
otras longitudes [27].

En otro estudio se realizaron pruebas de pull-out, teniendo como matriz el cemento Portland y
utilizando las fibras de sisal, se evaluaron diferentes longitudes de fibra embebida (5, 10, 25 y 50
mm). Las fibras de 5y 10 mm de longitud embebida, mostraron que después de alcanzar la fuerza
méxima de adherencia, se presentd una zona de resistencia a la friccion de la interfaz, hasta
observar el desprendimiento total de fibra. Para el caso de la fibra de 25 mm, present6 una curva
fuerza-desplazamiento en donde se observo que después de alcanzar la carga de adherencia
méxima. la fibra se desliza de la matriz con una carga constante. Con una longitud de la fibra
superior a 50 mm, esta se fractura después de la zona elastica. Es importante mencionar que
posteriormente se realizaron diferentes tratamientos a las fibras (hornificacion, tratamiento

alcalino con hidroxido de calcio, impregnacion polimérica con estireno butadieno y una



combinacion de hornificacién e impregnacion polimérica). Para evaluar la eficiencia de estos
tratamientos, se eligié una longitud de embebido de fibra de 25 mm, los resultados mostraron
mejoras en la uni6 de la fibra de sisal y la matriz, esto comparado con fibras sin tratamiento. Esas
mejoras estan relacionadas con el aumento de rigidez, adherencia y friccion del material [49].
También se han realizado estudios en materiales compuesto a partir de cemento Portland
(matriz), reforzados con fibras de naturales de coco. En este trabajo se estudio la resistencia al
cortante interfacial de la fibra de coco-cemento, mediante el método de extraccién de fibra (pull-
out), para ello se emple6 una longitud de fibra embebida de 5 mm, para elaborar las muestras, la
matriz de vertié6 en un molde disefiado especificamente para este ensayo y se ejercié presion
sobre este (molde) para controlar el espesor deseado. Los resultados mostraron que, al emplear
una presion mas alta al momento de elaborar las probetas, se obtuvieron valores superiores a los
reportados en la literatura, a pesar de la dispersién de las propiedades geométricas y mecanicas
de la fibra [50].

1.6.2 Caracteristica de los espumados

Las propiedades de los materiales espumados dependen de la forma y su estructura celular. Una
de las caracteristicas mas importantes de estos materiales es la densidad relativa (p*/ps), la cual
se obtiene al considerar la densidad de la espuma (p*) y la densidad del material sélido (ps). A
partir de esta caracteristica se puede conocer la porosidad del material, la cual se refiere a la
fraccion del espacio poroso en el material celular (1- (p*/ps) [25,51,52].

La importancia de este parametro radica en los efectos que tiene en las propiedades de un
material. En un estudio se analizé el efecto de la porosidad dentro de la zona interfacial de una
fibra-matriz mostrando que un incremento en el valor de la fraccién de poro y el nUmero de poros

dentro de esa zona (interfacial), disminuye el valor de la adherencia [53,54].
1.6.3 Ensayos aflexién

Los ensayos mecanicos son importantes para determinar las propiedades del material a estudiar.
Una de estas pruebas son los ensayos a flexion; estas son ampliamente usadas para estimar las
propiedades mecénicas de polimeros rigidos, debido a la simplicidad del procesamiento de los
datos obtenidos de la prueba. Estas se pueden realizar de dos maneras, flexion a tres puntos y
flexion a cuatro puntos.

Se han presentado trabajos en donde la caracterizacion a flexion ha sido importante para
observar las propiedades de un material, tal es el caso del estudio de un material espumado con
diferentes densidades (300, 350, 450, 650 y 850 Kg/m®). Los resultados a flexion indicaron que

las muestras con densidades de 850 Kg/m?® presentaron la maxima resistencia a flexion, por el

10



contrario, las muestras con densidades de 300 Kg/m? presentaron un valor minimo de resistencia
(a flexion). Esto mostré que el aumento de la densidad aumenta la resistencia a flexion, esto
debido al cambio que ocurre en la pared celular del material (la pared se engrosa), asi como la
mayor interaccion de puentes generados en cada pared de celdas, mas pequefias y en mayor
namero [29].

El estudio de un material compuesto espumado de PU reforzado con fibras de cafiamo, mostro
un aumento en las propiedades a flexion hasta con un 15% de fibra. Después del 20% de fibra
se observo un deterioro de las propiedades mecanicas. Esto puede deberse a una dificil
homogeneizacion de la mezcla, es decir que las fibras no son impregnadas completamente por
la matriz. Por tanto, es posible que a mayores cantidades de fibra se pueda generar aglomeracion
de las mismas y también zonas secas de resina, haciendo que la unién fibra-matriz no sea la
adecuada [39].

Trabajos previos han demostrado el desarrollo de materiales compuestos espumados elaborados
con poliuretanos reforzados con telas tejidas de lino y yute, donde los resultados de la
investigacion arrojaron que el aumento del contenido de fibra induce un aumento en la resistencia
a flexion y el médulo de Young. Ademas, la fibra de lino dio como resultado, materiales
compuestos con mejor resistencia a la flexion especifica y médulo de Young especifico, estos
fueron aproximadamente 12% y 17%, respectivamente, mas altos que los materiales compuestos
con fibra de yute. Este resultado se puede atribuir a que la fibra de lino tiene una resistencia mas

alta que la fibra de yute [38].
1.7 Caracterizacion mediante ensayos fisico-quimicos

La caracterizacion de los materiales permite la identificacion de un material a partir del estudio de
sus propiedades fisicas, quimicas, estructurales, entre otras. Por lo tanto, al estudiar un material
se obtiene informacion relevante que serd empleada para determinar mejoras en el mismo y
también determinar su utilidad en diferentes aplicaciones. En la actualidad se emplean diferentes
técnicas para la caracterizacion de los materiales. Un ejemplo de estas caracterizaciones son los
ensayos; fisico-quimicos. Con esto podemos obtener informacién como; el peso molecular, el
tamafio de particula, su composicion quimica, sus propiedades térmicas, entre otros. En la Tabla
1.3 se observan algunas de las técnicas mas relevantes para la caracterizacion de los materiales
[55,56].
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Tabla 1.3 Técnicas para caracterizar materiales [55,56].

Técnica Parametros
Cromatografia de permeacién en Gel (GPC) Peso molecular
Calorimetria diferencial de barrido (DSC) Andlisis de la estructura
Resonancia magnética nuclear (NMR) Andlisis de la estructura

Espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS)  Quimica de la superficie

Microscopia electrénica de barrido (SEM) Analisis morfoldgico
Espectroscopia infrarroja por la transformada de Andlisis de la estructura
Fourier (FTIR) molecular y enlaces quimicos

1.7.1  Anaélisis mediante ensayos de FTIR

La Espectroscopia Infrarroja por la Transformada de Fourier (FTIR) es una técnica de andlisis
gue permite obtener informacién de la estructura molecular y enlace quimico de un compuesto.
Es decir, conocer los grupos funcionales de compuestos organicos e inorganicos de los
materiales. Se basa en la absorcion molecular de energia en la region infrarroja del espectro
electromagnético. Cuando la radiacion IR pasa a través de una muestra, la muestra absorbe parte
de la radiacién y otra parte la transmite. La sefial resultante en el detector es un espectro que
representa una "huella digital" molecular de la muestra. La utilidad de la espectroscopia infrarroja
surge porque diferentes estructuras quimicas (moléculas) producen diferentes huellas
espectrales [57].

En un estudio de un material espumado de PU reforzado con fibras naturales (bagazo de cafa
de azucar, arroz y sisal) se muestra el espectro de las fibras antes y después de ser mercerizadas
con NaOH y H,0,. Con la comparacion de fibras tratadas y no tratadas, donde es posible verificar
que la modificacién en la superficie de las fibras ha ocurrido (Figura 1.3). La desaparicion de las
bandas a 1730 cm® y 1240 cm®, son atribuidas al estiramiento vibratorio de los grupos
funcionales de C=0 y C-O-C respectivamente, y son caracteristicas de la lignina y la
hemicelulosa. Después del tratamiento de las fibras con solucibn de NaOH. Esta sefial
desaparece, lo que indica que se eliminaron las impurezas. También se observa un ligero
aumento en la intensidad de la sefial (3350 cm™) cuando las fibras son tratadas quimicamente.
Lo anterior sugiere una eliminacion de impurezas de la superficie de la fibra. La sefial a 2908 cm-
1 se origina por las vibraciones de estiramiento de los enlaces C-H habilitados por la eliminacién

de recubrimientos grasos naturales [58].
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Figura 1.3. Espectro FTIR de las fibras con y sin tratamiento; cascara de arroz sin tratamiento
(RU), cascara de arroz tratada (RT), sisal sin tratar (SU), sisal con tratamiento (ST), bagazo de

cafia de azlcar sin tratar (BU), bagazo de cafia de azlcar tratadas (BT) [58].

1.7.2  Andlisis mediante ensayos SEM

El Microscopio Electrénico de Barrido o SEM (Scanning Electron Microscopy) permite generar
imagenes de una superficie, con una resolucion alta y una apariencia tridimensional dentro de un
intervalo amplio de aumentos lo cual facilita el estudio topografico de una superficie con fractura
fragil, generacién y coalescencia de microvacios en una fractura ductil y estrias de fatiga en una
fractura por fatiga, por mencionar algunos casos [59].

Mediante los ensayos SEM se ha podido observar microscdpicamente los materiales compuestos
de forma cotidiana. Tal es el caso de un compuesto de poliuretano y fibras de cafiamo. En este
trabajo se emplearon fibras con y sin tratamiento alcalino. Los ensayos SEM muestran que las
fibras no tratadas (Figura 1.4a, b) presentan una superficie mas aspera en comparacion con las
fibras tratadas. Por otra parte, las fibras tratadas con diferentes concentraciones de NaOH
mostraron cambios en sus diametros. Ademas, la rugosidad superficial es reducida debido a la
disolucién parcial de sus componentes. En la Figura 1.5 (incisos a y b) se observa la superficie
de la fibra tratada quimicamente [60].
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Figura 1.5. Imagenes de las fibras con tratamiento alcalino a diferentes concentraciones, a)
2.5%, b) 5% [60].
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HIPOTESIS

Las fibras naturales de henequén pueden ser utilizadas como reforzante de un material espumado
de poliuretano, lo cual puede mejorar sus propiedades mecanicas, de resistencia y rigidez,
permitiendo asi, la posibilidad de usar menos material con la misma resistencia (PU) en su

implementacion.

OBJETIVO

Estudiar el efecto del porcentaje de fibras naturales de henequén, sobre las propiedades
mecanicas a flexion y compresioén de un material compuesto espumado de poliuretano, que las

contenga.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Determinar la resistencia al cortante de fibra de henequén en matriz de PU mediante la
técnica de pull-out.

o Estudiar el efecto del porcentaje de fibras en la matriz espumada de PU sobre las
propiedades mecéanicas a compresion.

o Estudiar el efecto del porcentaje de fibras en la matriz espumada de PU sobre las
propiedades mecanicas a flexion.

e Estudiar el efecto de las fibras de henequén sobre la morfologia del material compuesto

espumado mediante SEM.
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JUSTIFICACION

Actualmente uno de los temas de relevancia son los materiales compuestos cuyo desarrollo se
basa en la necesidad de obtener materiales con mejores propiedades, como la resistencia
mecanica especifica, la cual relaciona la densidad con la resistencia, o materiales que combinen
gran resistencia y tenacidad, ademas de buscar que estos sean amigables con el ambiente. Tal
es el caso de las espumas de poliuretanos con fibras naturales en sustitucion de fibras sintéticas.
Las espumas de poliuretano, son utilizadas por tener estabilidad térmica y proporcionan excelente
aislamiento para el calor y el ruido, sin embargo, puede tener propiedades mecénicas limitadas
para aplicaciones especificas. Por su parte, las fibras naturales también cuentan con
caracteristicas importantes como su bajo impacto ambiental, baja densidad y buenas propiedades
mecanicas especificas. Es asi que los poliuretanos reforzados con fibras naturales representan
una opcién atractiva para la mejora de propiedades de espumados.

Las fibras de henequén son empleadas en diferentes productos textiles, sin embargo,
actualmente no son aprovechadas en su totalidad. Por otra parte, las fibras no utilizadas en la
industria textil, representan una oportunidad de desarrollo, esto debido a que pueden emplearse
como refuerzo en los materiales compuestos, dandoles un valor agregado.

Por esta razdn se pretende estudiar un material compuesto a base de poliuretano (PU) espumado
reforzado con fibras cortas de henequén, para otorgar mejoras en propiedades mecanicas a
flexion y compresion al PU. Ademas, con el reforzamiento del material se espera que la vida (util
del material pueda aumentar, al convertirse en un material mas resiliente, es decir que el material
puede deformarse eldsticamente sin dafio permanente en el, por lo que, al presentarse mayor
resiliencia, se puede tener un mayor tiempo de vida. También se podra contribuir a reducir el uso
de las fibras sintéticas. De esta manera hacerlo mas atractivo en la industria, en particular de la

construccién que cada vez se les requiere mas, materiales amigables con el medio ambiente.
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CAPITULO 2: METODOLOGIA

A continuacion, en la Figura 2.1 se presenta el proceso a seguir para el desarrollo de este
proyecto. Inicialmente se realizaron algunos trabajos preliminares para identificar mejoras en el
proceso de elaboracion de las probetas, ademas se realizaron andlisis FTIR para conocer los
componentes quimicos tanto de las fibras como del PU espumado. Posteriormente para identificar
la resistencia al cortante de la fibra en la matriz de PU, se empled la técnica de pull-out.
Seguidamente se utilizaron diferentes porcentajes de fibra para la realizacion de las probetas
para ser ensayadas a compresion y a flexion. Ademas, el material resultante (espuma de PU con
fibras) se analiz6 para determinar sus caracteristicas morfolégicas a nivel microscépico (analisis
SEM).

Trabajos preliminares

vT® |

Pruebas complementarias Elaboracién de muestras
) S
Al o V-
_\__‘_____‘_‘_/ Caracterizacion mediante
Caracterizacionaflexion | . ( Andlisisdedatos | pulkout con longitudes
de espumas de PU con '»-..____.[?Co|ectados —-..___‘__/' embebidas ~10 mm
fibra de 0-3% __I—"' A

M P HE

Caracterizacion a compresion de | 4
espumas de PU con fibrade 0-3%

Figura 2.1. Esquema del proceso de la metodologia para la elaboraciéon y evaluacion de

muestras de PU fibroreforzadas.
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2.1 Elaboracion de espumados fibroreforzados

Como parte del desarrollo de este proyecto se realizaron trabajos exploratorios para observar el
comportamiento del material compuesto, asi como para determinar las condiciones adecuadas
para la preparacion de los materiales.

Primeramente, se realizaron muestras del material compuesto espumado reforzado con fibras de
henequén. Para esto se requiri6 que las fibras sean cortadas a una longitud inicial de
aproximadamente 10 mm como punto de inicio, para posteriormente tefiirlas de color negro tal
como se observa en la Figura 2.2. El objetivo de esto, fue poder visualizar la distribucion de las
fibras en el interior de la espuma.

Es importante mencionar que tanto la longitud de la fibra y el color afiadido solamente se utilizaron
para observar las fibras en el interior del material (y no en el resto del estudio), asi como su
orientacion y distribucion. A continuacion, se describe el proceso de tefido.

1.- En un recipiente con aproximadamente 500 ml de agua en ebullicion se le agreg6 el colorante
textil (comercial), mezclandose hasta su disolucién total, posteriormente se le colocaron las fibras
hidratadas previamente con agua a temperatura ambiente.

2.- Las fibras se sumergen durante 15 minutos, para posteriormente ser retiradas de la solucion
(agua-colorante).

3.- Las fibras humedas se colocan en un recipiente para su secado a temperatura ambiente (35

°C aproximadamente) durante dos dias.

Figura 2.2. Tefido de las fibras de henequén.

Para la elaboracion de los espumados se emplea resina de poliuretano para espumar (Poliformas
Plastica). La formulacién recomienda una mezcla de 50% en peso de la parte A el cual es un
poliol (mezcla formulada y balanceada de glicoles o alcoholes de elevado peso molecular y otros
aditivos), asi como 50% en peso de la parte B, el cual es un isocianato (pre-polimero con un
contenido de grupos funcionales de NCO). Dentro de las caracteristicas de este material se
encuentra la densidad libre (estado liquido), la cual es de entre 22-25 Kg/m?3, asi como contar con
un intervalo de 90% a 95% de celdas cerradas [61].

Las probetas se elaboraron con la formulacion mencionada y las fibras tefiidas. Estas fibras se

mezclaron con el poliol (A) mediante agitacion constante de forma manual por medio de un
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agitador de madera de 15 cm de longitud aproximadamente. Esto se realizé hasta observar que
estuvieran impregnadas con el poliol (aproximadamente 2 minutos). Posteriormente se agreg6 el
isocianato (B) y se procedié al mezclado hasta visualizar el inicio de la expansion de la mezcla (1
minuto aproximadamente). En la Figura 2.3 se presenta la mezcla de los elementos con la fibra,
donde se observa el inicio del espumado con algunas fibras flotando en la superficie.
Posteriormente, la mezcla es introducida en un molde de PVC, el cual es colocado en el interior

de una prensa de madera para el proceso de curado.

v

Verter la mezcla al molde y

colocarlo en el interior de la
Mezclado

deAyB

prensa.

Figura 2.3. Elaboracién de muestra de PU con fibras tefiidas.

Como parte de los trabajos exploratorios, se utilizaron tres diferentes porcentajes de fibra (1%,
2% y 3%), los cuales se emplearon para conocer el comportamiento del material espumado
fibroreforzado en la etapa exploratoria. Las densidades obtenidas de las probetas fueron de
alrededor de 100 Kg/m?,

Para visualizar la distribucion de fibras en el interior del material espumado, las muestras fueron
cortadas en cuatro partes tanto en direccion vertical como horizontal, como se representa en la
Figura 2.4.
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Corte horizontal Corte vertical
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Figura 2.4. Representacion de corte en direccion horizontal y vertical del PU espumado.
2.2 Caracterizacion de la resistencia de la union interfacial fibra-matriz

Una de las técnicas que permiten medir las propiedades mecanicas de la interface fibra-matriz,
es la técnica de extraccion de un filamento de fibra, conocida en inglés como pull-out. En esta
técnica un segmento de longitud conocida de fibra es embebido en la matriz polimérica, la cual
es cargada a tension manteniendo el bloque de la matriz anclado durante todo el proceso de
jalado, de tal forma que se registra la resistencia de la fibra a ser extraida de la matriz, con ayuda
de una celda de carga acoplado al sistema. Para calcular la resistencia interfacial al cortante, se
utilizé la Ecuacion 1 [27,48,49,62].

T=— )
Donde:
T = Resistencia interfacial al cortante (MPa).
F = Carga maxima medida antes del desprendimiento de la fibra (N)
d = Didametro de la fibra empleada (mm).
L = Longitud embebida de la fibra en la matriz (mm).
Con esta prueba se generd una curva carga-desplazamiento, en donde se puede identificar la
fuerza de desprendimiento inicial, la fuerza maxima de desprendimiento, y la resistencia a fricciéon
que se opone a la extraccion de la fibra [62].
Es importante mencionar que debido a que la matriz a evaluar es una espuma, se realiz6 una
modificacion en el montaje de la muestra. Para ello se consideré que la matriz sea colocada de
manera que la fibra pase a través del material, abarcando todo su grosor, dejando fija a la matriz
con ayuda de un marco metalico y haciendo que solamente la fibra se mueva cuando se le aplique
la fuerza a tension. Para realizar esta caracterizacion se empleé una maquina de pruebas

universales marca Shimadzu (AGS-X) con una celda de carga de 1000 N, a una velocidad de
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desplazamiento de 0.1 mm/min. En la Figura 2.5 se observa el montaje propuesto para esta
prueba.

Celda de carga

Mordaza

Fibra

Placa metalica

N\

Muestra

Figura 2.5. Representacion de la prueba de pull-out
Cabe destacar que en esta prueba es importante conocer el diametro de la fibra, la longitud
embebida en la matriz y ademas debido a la naturaleza del material es importante considerar su
densidad relativa p’/ps), la cual como se vio en el capitulo anterior, es la relaciéon de la densidad
del material celular (p") y la densidad del material en estado sélido ps). A partir de esta Ultima
(densidad relativa) se puede conocer la porosidad del material, la cual se refiere a la fraccion del

espacio poroso en el material celular [1 — (Z—:)] [19].

Por lo tanto, para calcular la resistencia interfacial al cortante de este material (t*) se debe
considerar un factor de correccion el cual pertenece al area efectiva de contacto fibra-matriz.

Entonces la Ecuacién 1, se modifica a la Ecuacioén 2:
N F

=——= )

T mdL(1-0)
Donde @ representa la porosidad del material [1- (p"/ps)] ¥ la cual se considera para determinar
el area efectiva de la fibra-matriz. Entonces, la Ecuaciéon 3 es:
F
" = - (3)
ndL(1—(1—%))
Por lo tanto, para encontrar la resistencia interfacial se considera la Ecuacion 4:

* F
LT ) )
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Al emplearse la ecuacion anterior, se esta considerando al material compuesto como si este fuera
un material solido, ya que se ha contemplado la fraccion porosa del material. Por lo tanto, los
valores reportados siguen esta analogia.

Para conocer los diametros promedios de las fibras, es importante realizar micrografias. Para ello
se emple6 un microscopio Leica modelo DMLM.

Para elaborar las muestras se utilizaron moldes cilindricos de polipropileno de nombre comercial
Tubo Plus cuyo diametro interno es de 18 mm con una pared de 4 mm de grosor. Los moldes se
rectificaron para evitar fuga de resina durante el espumado de las muestras, ademas se colocé
una pelicula de poliéster para otorgar a las muestras caras planas y evitar defectos en las
superficies de las muestras. Es importante mencionar que, debido al tipo de prueba exploratoria,
se realizaron pruebas preliminares, en donde se emplearon tres grupos diferentes de longitud de

fibra embebida (10 mm, 20 mm y 30 mm). En la Figura 2.6 se observan los moldes a emplear

o

Figura 2.6. Moldes para la elaboracién de muestras para ensayos de pull-out.

para las muestras de pull-out.

Es importante mencionar que, debido al proceso de espumado del PU, las fibras pueden ser
arrastradas por la matriz espumante, moviéndolas de su posicion original (perpendicular a la
superficie del espumado). Para evitar esto, la fibra es anclada temporalmente en ambos extremos
del molde para asegurar la alineacion de la fibra durante el proceso de expansion de la espuma
de PU (Figura 2.7).

Primeramente, se identifico el centro de las caras y con ayuda de una cinta tipo “masking tape”
se colocé la pelicula de poliéster en ambos extremos. Posteriormente con ayuda de una aguja,
se realiz6 un orificio en el centro del molde, con el fin de atravesar la fibra y mantenerla centrada
al momento de colocar la mezcla en el interior del molde (Figura 2.7a). También se emplearon
dos placas rigidas de madera con dimensiones de 40 mm en cada lado y un grosor de 12.5 mm,
los cuales son colocadas en las caras del molde para otorgar rigidez al sistema, para resistir la
presion durante el espumado. La placa superior contiene un orificio en el centro, en el cual la fibra
es atravesada, evitando asi algun dafio a ésta. Una vez colocada la fibra, este arreglo es
introducido en el interior de una herramienta manual (sargento) que se compone de dos mordazas
regulables con un tornillo que al girar en uno de sus extremos ejerce presion sobre las caras de
madera colocadas en el molde. Esto permitié obtener muestras con caras planas y paralelas, asi

como evitar que el PU espumado salga del molde durante su expansion.
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Figura 2.7. Preparacion de la muestra para prueba de pull-out.

Ademas, las probetas se sobredimensionaron 2 mm con relacién al grosor de la muestra (matriz),
que contiene a la fibra embebida que atraviesa por el centro al espumado. Posterior al curado, la
fibra se cort6 al ras en el lado inferior de la muestra (lado de fibra doblada) y finalmente se rebajé
y rectificd, hasta alcanzar el grosor deseado de prueba, asegurando igualmente, que la fibra no
posea algun tipo de defecto o enconamiento (producido por el corte previo de tijera) que pueda
aportar a un anclaje no deseado durante la prueba de pull-out.

Posterior a las pruebas preliminares de pull-out, se eligieron 7 probetas por cada densidad de
estudio (80 Kg/m?, 90 Kg/m®y 100 Kg/m?) con longitudes de fibra similares a 10 mm, los cuales

se evaluaron con las mismas condiciones que las anteriores descritas.
2.3 Elaboracion de las espumas de PU-F y su caracterizacion a compresion

La caracterizacion mecdanica a compresion del material espumado fibroreforzado se realizé de
acuerdo a lo establecido en la norma ASTM D1621. Para ello se elaboraron probetas de espuma
de poliuretano (PU) con y sin fibras de henequén.

Las cantidades de los elementos A y B, asi como el de la fibra utilizada se registraron y son de
acuerdo a la densidad objetivo de estudio (~100 Kg/m?). El mezclado de los elementos se realizd
mediante un proceso de agitacion en donde se emplea un agitador de madera para mezclar los
componentes hasta observar una mezcla homogénea. Primero se mezclaron las fibras junto con
el elemento A (aproximadamente 2 minutos), hasta obtener una mezcla homogénea,
posteriormente se afiadio el isocianato (B) y se mezclé constantemente por alrededor de 1 minuto
(Figura 2.8). Posteriormente esta mezcla se coloco en el interior del molde para su curado durante

24 horas, al término de este tiempo, la muestra se desmoldo.
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Figura 2.8. Proceso de preparacion del espumado con fibra.
Los moldes empleados para la elaboracién de estas probetas son de madera con dimensiones
internas de 200 mm x 170 mm en los lados, con un grosor de 35 mm. Ademas, este molde cuenta
con dos caras de madera (placa inferior y superior) de 300 mm en cada lado, los cuales tienen
dos orificios en cada uno de sus lados en donde son colocadas varillas roscadas de 9.5 mm de
didmetro y 120 mm de longitud. Estas varillas fueron sujetadas con sus respectivas tuercas
(tuercas hexagonales en la parte de abajo y tuercas mariposas en la parte superior). Estas placas
tienen la funcién de contener la presién durante la expansion del PU, asi como otorgarles caras
planas y paralelas (Figura 2.9). Para estos moldes también se empled una pelicula comercial
adhesiva de teflon/fibra de vidrio, la cual se utilizé para cubrir el interior del molde y asi facilitar el

desmolde de la pieza.

300 mm [

Mezclado 200 mm
geavs < Dimensiones internas del molde

L 4

300 mm

Figura 2.9. Molde empleado para la elaboracion de probetas de compresion.
Posteriormente la pieza se desmoldd, se cortd y se rectifico para obtener probetas de seccion
cuadratica con dimensiones de 52 mm en cada lado y con una altura de 32 mm. Por cada
porcentaje de fibra, 1%, 2% y 3% (en fraccién peso) se elaboré una pieza de estas dimensiones
(52 x 52 x 32 mm). Posteriormente se cortaron y se eligieron 6 probetas validas (por cada
porcentaje de fibra), las cuales se emplearon para esta caracterizacion. Las probetas fueron de
densidades similares a 100 Kg/m3. Ademés, se consideré6 una longitud de fibra de
aproximadamente 9.8 mm, la cual corresponde a la longitud 6ptima identificada en los ensayos

de pull-out. Estas muestras se evaluaron utilizando una maquina de pruebas universales
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Shimadzu (AGS-X) con una celda de carga de 5 KN a una velocidad de cabezal de 2.5 mm/min.

En la Figura 2.10 se observa el ensayo de una muestra a compresion.

Figura 2.10. Ensayo a compresion de las muestras espumadas.
A partir de esta prueba también se determiné el valor de la resiliencia y tenacidad del material,

para esto se considero la curva esfuerzo-deformacion generada en este ensayo.
2.4 Elaboracién de espumas de PU-F y caracterizacion a flexion

Para la caracterizacion mecanica del material espumado fibroreforzado se empleé la prueba de
flexion a tres puntos, siguiendo los lineamientos establecidos en la norma ASTM D790. Para
realizar esta prueba se elaboraron probetas de espuma de poliuretano (PU) con y sin fibras de
henequén. Las muestras con fibras fueron de densidad similar a 100 Kg/m® y se utilizaron
diferentes porcentajes de fibra; 1%, 2% y 3% (esto en fraccion peso), ademas se consider6 una
longitud de fibra de aproximadamente 9.8 mm. Esta longitud es de acuerdo a los resultados
obtenidos en los ensayos de pull-out.

La elaboracion de las probetas siguio un proceso similar al de las muestras de compresion. Se
eligieron 6 muestras validas por cada porcentaje de fibra. Mediante agitacion constante se
mezclaron las fibras junto con el poliol (A), esto durante 2 minutos aproximadamente, hasta
obtener una mezcla homogénea, posteriormente se afiadio el isocianato (B), siendo el proceso

de mezclado constante durante 1 minuto (Figura 2.11).
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Figura 2.11. Preparacién de muestras para ensayos a flexién.

La mezcla de los elementos se vertid en el interior de un molde de madera para su curado. Este
molde es similar al utilizado para la elaboracién de las probetas de compresion (dimensiones de
200 mm x 170 mm). Para facilitar el desmolde de las probetas se emplea una pelicula comercial
adhesiva de teflon/fibra de vidrio, la cual es colocada en las paredes internas del molde.
Posteriormente la pieza espumada se cortd para obtener las probetas de seccién rectangular con
dimensiones de 25 mm de grosor, 25 mm de ancho y con una longitud de 150 mm.

A partir de las curvas esfuerzo-deformacion generadas en este ensayo, se puede calcular la
resistencia a la flexion, la deformacion y el médulo de elasticidad, para obtener estos valores se

emplean las Ecuaciones 5, 6 y 7, respectivamente [45,63].

o= 3PL 5)
Donde: 2ba?
o = resistencia a flexion de la fibra (MPa)
P = carga en un punto de la curva carga-deflexion (N)
L = longitud entre soportes (mm)
b = ancho de viga (mm)
d = profundidad de la viga (mm)

e =28 ©
Donde:
€ = Deformacion en la superficie (mm/mm)
D = deflexion maxima (mm)
L = longitud entre soportes (mm)
3
E= ”
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Donde:

E = mddulo de elasticidad (MPa)

m = pendiente en la zona lineal de la curva fuerza-deformacién (N/mm)

Para la realizacion de esta caracterizacion se utiliz6 una méaquina de pruebas universales
(Shimadzu AGS-X). En este ensayo, una probeta de seccién rectangular se colocé entre dos
soportes separados a una distancia prefijada en la maquina (100 mm), donde la carga se aplicé
en el punto medio de la probeta con una velocidad de cabezal constante de 5 mm/min (Figura

2.12).

P Carga

Figura 2.12. Ensayo de flexién a tres puntos.

Aligual que en las pruebas de compresion, en esta también se determind la resiliencia y tenacidad
del material, utilizando la gréfica de esfuerzo-deformacién generadas en este ensayo.

2.5 Analisis de espectroscopia IR de las fibras de henequén y del PU espumado

Como parte de los trabajos exploratorios se realizaron los andlisis espectroscépicos para las
fibras de henequén y para los PU espumados. Este andlisis se realizé para identificar los grupos
funcionales presentes en la fibra y en las espumas de PU. La espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR), se realiz6 empleando un accesorio ATR con punta de diamante.
El equipo empleado es de la marca Bruker modelo tensor I, estas mediciones se realizaron en
un intervalo espectral de 500-4000 cm, con una resolucién de 4 cm™ y se realizaron 32 barridos

a la muestra analizada.
2.6 Analisis de la morfologia del material

Las probetas evaluadas en los ensayos de flexion se analizaron mediante la microscopia
electronica de barrido (SEM). Para llevar a cabo este andlisis, se empledé un microscopio
electronico de la marca JEOL, modelo JSM 6360 LV. Para realizar este andlisis fue importante
que las probetas a evaluar se encontraran secas, por lo que las muestras se resguardaron en un
desecador, ademas esto sirvid para evitar la contaminacion de las muestras. Las muestras PU-F
se recubrieron con una capa de oro para obtener imagenes con las que se observé la morfologia

del material compuesto.
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CAPITULO 3: RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Distribucion de fibras en espumados

Las muestras cilindricas con diferentes porcentajes de fibra tefiida, se cortaron tanto en direccién
vertical como horizontal para la observacion en la distribucion de fibra. Se realizaron 2 probetas
por cada porcentaje de fibra. En la Figura 3.1 se observan probetas con diferentes porcentajes
de fibra, con densidad de espumado de alrededor de 100 Kg/m?. En el inciso a) el corte fue de
manera horizontal y el inciso b) de manera vertical, observando en todo caso, una distribucién
aleatoria de las fibras. También se visualiz6 la presencia de fibras a lo largo y ancho de todo el
material, es decir las fibras se encuentran orientadas en diferentes direcciones, observando
algunas zonas con mayor cantidad de fibras y otras con menor cantidad. Ademas, al incrementar
el contenido de fibra se generan zonas mas evidentes de aglomeracién, tal como se puede ver

en las probetas con 3% de fibra.

b)

Figura 3.1. Distribucién de las fibras en el interior del material espumado, a) corte horizontal, b)

corte vertical.
3.2 Resultados de los ensayos de pull-out

Para el caso de esta caracterizacion interfacial, se realizaron pruebas a diferentes densidades de
matriz, mostrando que las probetas con densidades mayores a 100 Kg/m® y con longitudes
embebidas mayores a 10 mm, no permiten la extraccion de la fibra, la cual se rompe a tension.

Para reforzar este hallazgo, se elaboraron muestras con densidades similares a 100 Kg/m?,
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escogiendo 90 Kg/m®y 80 Kg/m? (se eligieron 7 probetas por cada densidad), empleando una
longitud constante de fibra embebida en la matriz, de aproximadamente 10 mm.

En la Figura 3.2 se observa el comportamiento representativo de las curvas fuerza-
desplazamiento para cada caso de estudio. Se puede visualizar que en los tres primeros casos
con densidades menores o similares a 100 Kg/m?, se presentd una zona elastica similar entre
ellas, observando seguidamente una caida escalonada en la fuerza, lo cual indico el
desprendimiento interfacial entre la fibra y la matriz. Ademas, tal como se menciond con
anterioridad, a densidades mayores a 100 Kg/m?, las fibras no se lograron extraer fallando éstas
a tension. Esto se puede visualizar para las densidades de 110 Kg/m® y 150 Kg/m?, donde se
observd un comportamiento mas tipico de una prueba a tensién de fibra, mostrando una carga

constante hasta llegar a una falla abrupta, correspondiente a la rotura de la fibra.

16
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Figura 3.2. Curvas fuerza-desplazamiento de los ensayos de pull-out de las muestras a
diferentes densidades con longitudes embebidas de fibra de aproximadamente 10 mm.
Con esta prueba se observaron tres zonas, la primera en donde las fibras siempre son extraidas
(90 Kg/m?3), la segunda donde la fibra se rompe al no poder ser extraida (110 Kg/m?) y la tercera
zona llamada de transiciéon en donde la fibra puede o no ser extraida (~100 Kg/m?® < 110 Kg/m?3),
esto relacionado principalmente a la variabilidad generada en la matriz espumada que esta
interactuando con la fibra (diferente nimero y tamafio de celdas). Considerando las zonas en

donde ocurre el desprendimiento de la fibra, la zona donde las fibras pueden o no extraerse y
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utilizando la Ecuacion 4 se obtuvo un valor de esfuerzo cortante promedio de 8.43 + 1.38 MPa,
el cual se puede tomar como el valor representativo de falla interfacial para este arreglo. En la
Figura 3.3, se observa el incremento de la fuerza al aumentar la densidad del material, las barras
de 80-90 Kg/m?, pertenecen a las probetas en las que siempre se extraen las fibras y las muestras
a 100 Kg/m*® (marcado a rayas) correspondiente a la zona de transicion donde puede o no

extraerse la fibra de la matriz.
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Figura 3.3. Comportamiento de falla en arreglo fibra/matriz de probetas con diferentes
densidades, sometidas a carga de tension.
En la Tabla 3.1 se encuentran los valores promedio (con un 95% de confianza) obtenidos de la
resistencia al cortante interfacial para las probetas en donde ocurrié la extraccién de la fibra
(valores obtenidos utilizando la Ecuacion 4) y los valores de la resistencia a tension de las fibras
no extraidas (considerando la fuerza maximay el area de la fibra), de las probetas representativas
ensayadas en las pruebas de pull-out.

Tabla 3.1. Resultados obtenidos de muestras representativas evaluadas en los ensayos de pull-

out.
Densidad Longitud Resistencia al cortante  Resistencia a
(Kg/m?3) embebida (mm) interfacial (MPa) tension (MPa)
80.98+1.21 10.10+0.31 6.39 + 1.68
87.61+158 9.37+0.33 7.37£1.62
100.33+1.86 9.84+0.12 9.49 +1.59
101.62 £1.79* 9.82+0.15 188.10 + 51.49
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108.66 + 3.34 9.41+0.08 --- 187.12 + 20.45
151.86 + 2.00 9.58 + 0.36 --- 199.87 + 31.01

* Muestra encontrada en la zona de transicion (la fibra fall6 a tensién).
Esta caracterizacion fue fundamental para elegir la longitud de fibra para elaborar el material
compuesto (PU-F). La zona de transicion (~100 Kg/m? < 110 Kg/m?, con longitudes de fibra de
alrededor de 10 mm), en donde la fibra logré extraerse en ocasiones y en otras la fibra se rompio
a tension sin poder ser extraida, se considera la zona de transicién donde se encuentra la longitud
Optima de fibra para elaborar este material compuesto de poliuretano y fibras de henequén. Por
lo tanto, se decidié utilizar una longitud promedio de 9.8 mm, la cual corresponde a las probetas
elaboradas con densidades similares a 100 Kg/m?®y las cuales se lograron extraer por medio del
jalado de la fibra. A longitudes superiores a la longitud méaxima de falla interfacial identificada (9.8
+ 0.12 mm), la longitud excedente de fibra no estaria aportando eficientemente en resistencia
interfacial en un escenario donde el sistema estuviera sometido a fuerzas externas, es decir a
longitudes mayores, posiblemente la matriz falle primero que la misma interfase, lo cual no es

deseable.
3.3 Resultados de los ensayos de compresion

Las pruebas a compresién se realizaron siguiendo los lineamientos de la norma ASTM D1621,
para ello se ensayaron probetas por cada porcentaje de fibras (0, 1%, 2% y 3%) y con densidades
similares a 100 Kg/m3. En la Figura 3.4 se observan algunas de las probetas elaboradas para los

ensayos a compresion.

Figura 3.4. Ejemplares de muestras elaboradas para los ensayos a compresion.
Las muestras elaboradas son colocadas en el interior de la maquina de pruebas universales
(Shimadzu AGS-X), dejandolas en la zona central entre platos paralelos, tal como se observa en

la Figura 3.5.
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Figura 3.5. Ensayo de compresion, a) muestra previa al ensayo, b) muestra ensayada.
En la Figura 3.6 se presentan las curvas representativas esfuerzo-deformacion de las probetas
evaluadas de PU con diferentes porcentajes de fibra. Se visualiz6 un comportamiento
caracteristico de un material celular, con su zona eléstica, plastica y de densificado. La region
plastica inicia a partir del esfuerzo de cedencia; en esta zona las paredes celulares empiezan a
colapsar, produciéndose la compactacion de las celdas, para posteriormente llegar a la zona de
la densificacion.
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Figura 3.6. Curvas esfuerzo-deformacion de las pruebas a compresion de muestras
representativas con densidades similares a 100 Kg/cm?.
Comparando las curvas, se observd que al aumentar el porcentaje de fibra hasta un 2%, se

presento la resistencia mas alta, también se visualizé que al incrementar a un 3% la cantidad de
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fibra, la resistencia del material disminuy6 (Figura 3.7). Por lo tanto, la incorporacion de las fibras
de henequén a las espumas de PU, aumentaron la resistencia del material un 71%, siendo este
el valor maximo obtenido (correspondiente a 2% de fibra).
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Figura 3.7. Resistencia a compresién de los materiales de PU-F.
En la Figura 3.8 se observan los valores de resiliencia de los materiales espumados de PU cony
sin fibra. Estos valores se obtuvieron considerando el area bajo la curva esfuerzo-deformacion
de las probetas ensayas a compresion (en la region elastica). Al afiadir las fibras de henequén a
la espuma de PU se observé un incremento en la resiliencia, obteniéndose un valor maximo con
las probetas con 2% de fibra, resultado en un 113% mayor en comparaciéon al PU sin
reforzamiento. También se visualiz6 que al aumentar el contenido de fibra (>2%) este valor
disminuyd, posiblemente debido a zonas ricas de fibra en el PU que afectan negativamente el

reforzamiento.
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Figura 3.8. Resiliencia de las probetas de compresion.

33



En la Figura 3.9 se observan los valores obtenidos de tenacidad de las probetas con y sin fibras.
Estos valores al igual que los resultados de resiliencia se obtuvieron a partir de las curvas
esfuerzo-deformacién de las pruebas de compresion. Se observo un incremento maximo en el
valor de esta propiedad con un porcentaje de fibra hasta el 2%, correspondiente a un 60%
respecto al PU sin reforzar. Esto indica que, el material compuesto interactué de la mejor manera
entre sus partes fibra/matriz, obtenido la mayor energia posible comparado con el resto de las
formulaciones.

500

»~
o
o

Tenacidad (KJ/m?3)

PU-F (1%) 'PU-F (2%) PU-F (3%)
Figura 3.9. Tenacidad de las probetas ensayadas a compresion.
En la Tabla 3.2 se observan los valores promedios (con un 95% de confianza) de densidad,
resistencia, resiliencia y el modulo de elasticidad de las probetas de PU con y sin fibras. Siguiendo
con los lineamientos de la norma ASTM D1621, se consider6 una deformacién méxima del 10%,
por lo tanto, los valores presentados corresponden a este intervalo de prueba. Ademas, se
visualiz6 un aumento del 83% en el médulo de elasticidad al incrementar el porcentaje de fibra
hasta un 2%, sin embargo, con un 3% el médulo elastico disminuyd; esto puede ser atribuido a
la aglomeracién de las fibras en la matriz debido a la cantidad de las mismas, lo que evita la
distribucion adecuada de las estas y por lo tanto la transferencia de carga de la matriz a las fibras
no es eficiente. Es importante mencionar que para el caso del material con 2% se presentd una
diferencia en las densidades, lo cual posiblemente se reflejo en el valor del moédulo y resistencia.
Sin embargo, comparando los valores de las probetas con 3% de fibra, se puede observar una
disminucion del valor de ambas propiedades (médulo y resistencia) en comparacion con las
probetas con 1% de fibra, por lo tanto, es posible que las muestras que se encuentre en ese
intervalo (1-2%) son las que presentan las propiedades mas atractivas (en este caso las del 2%

de fibra).
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Con estos resultados se observo que la incorporacion de fibras a las espumas de PU, presento
mejoras en la resistencia a compresion del material hasta un 2% de fibra, identificado como el
porcentaje mas atractivo en fibrorreforzamiento.

Tabla 3.2. Valores de los resultados obtenidos en los ensayos a compresion de muestras con y
sin fibra de henequén.

Resistencia Modulo de Resiliencia Tenacidad

Densidad _ -
maxima elasticidad (KJ/m3) (KJ/m3)
(Kg/m3)
(MPa) (MPa)
PU 89.99 + 2.95 0.35+0.05 6.83+145 3.06+0.47 236.04 + 14.53

PU-F (1%) 98.18 +2.81 044+001 9.30+0.60 4.37+0.36 304.57 + 29.36
PU-F (2%) 113.80+3.66 0.60+0.04 1253+0.54 6.53+0.59 378.45 + 28.51
PU-F (3%) 97.01+5.17 042+0.03 9.15+129 461+0.64 316.50 + 21.00

También se ha observado el efecto que tiene la densidad en las propiedades mecanicas. Es
posible que el aumento de esta variable permita un incremento en las propiedades mecéanicas del
material. Este aumento de propiedades también ocurre con la adicion de fibras como refuerzo,
como se observo en los apartados anteriores. Sin embargo, podria realizarse un andlisis mas
profundo para determinar el comportamiento de las propiedades mecanicas con la incorporacion
de fibra a diferentes densidades.

También es importante mencionar que la densidad relativa del material es empleada en las
ecuaciones caracteristicas para este tipo de materiales (materiales espumados). Para el caso del

modulo relativo (mddulo elastico del material celular/modulo elastico del material solido) se

i—: = 0.32 [(’;—)2 + (’;—)] (8)

En esta ecuacion se considera que el material compuesto tiene como valor de p* a la densidad

emplea la ecuacion 8 [19,20].

del espumado (con fibras incluidas), y ps se puede referir a la densidad del solido (PU + fibras).
Ademas, esta ecuacion pertenece a la de un material con celdas cerradas como es el caso del
material desarrollado en este proyecto. El valor de E” corresponde al valor del médulo del material
celular y el valor de Es pertenece al modulo de la matriz (forma sélida). Este ultimo valor puede
ser estimado empleando datos experimentales.

Otro de los parametros empleados en el estudio de estos materiales son las siguientes

ecuaciones 9y 10 [19,20].

3

Tel_ 03 (&) 9)

Oys Ps
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" pl p*\2 ” p*
2= g5 (o) + s -9) (%) (10)
Oys Ps Ps

Donde o’ corresponde al limite elastico del material celular, oys representa el limite elastico del
sélido, Cs y C""s son constantes de proporcionalidad y @ es la fraccién del volumen del sélido
contenido en los bordes de la celda. Ambas ecuaciones son importantes para el estudio de las
propiedades mecéanicas a compresion de los materiales celulares. Ademas, podria emplearse un
estudio experimental mas profundo y utilizar estas ecuaciones, para tener un mejor analisis de

las propiedades mecanicas a compresion.
3.4 Resultado de los ensayos a flexion

Las pruebas a flexion se realizaron de acuerdo a lo establecido a la norma ASTM D790, por lo
tanto, se eligieron 6 probetas por cada porcentaje de fibras (0, 1%, 2% y 3%), con densidades
similares a 100 Kg/m?®. En la Figura 3.10 se observan algunas de las probetas elaboradas para

los ensayos a flexion, asi como sus dimensiones.

150 mm

Figura 3.10. Ejemplares de muestras elaboradas para los ensayos a flexion.
En la Figura 3.11 se observa el proceso del ensayo a flexion de una probeta representativa con
fibras. Se puede visualizar la muestra desde el inicio, hasta la fractura del material, donde se
observo que después de la fractura, las fibras quedaron expuestas (Figura 3.11d), como efecto

de la interaccién del fibroreforzamiento esperado.
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Figura 3.11. Proceso del ensayo a flexion de las probetas espumadas de PU con fibras de
henequén, a) inicio de la prueba, b) muestra con indicios de fractura, c) muestra fracturada, d)
fibras expuestas, post mortem.

En la Figura 3.12 se presentan curvas representativas de esfuerzo-deformacion a flexion de las
probetas elaboradas con densidades similares a 100 Kg/m?®y con diferentes porcentajes de fibra.
Se observl que con un porcentaje de 1% se presento la resistencia mas alta (1.74 MPa), esto
comparado con muestras sin reforzamiento y con reforzamiento de 2% y 3% (Figura 3.13). Es
decir, se obtuvo un incremento del 37% en el valor de la resistencia del material de PU-F, siendo
este valor, el correspondiente a las muestras con 1% de fibra. Se puede observar que el
incremento en el reforzamiento a la resistencia a flexion, resulté ser mas moderado en
comparacion a lo observado en la prueba de compresion (71%), posiblemente atribuible al efecto
combinado que se da en la prueba de flexion, con un efecto mixto compresion-tension que hace
variar el efecto reforzante. También se puede visualizar que con un 3% de fibra, el esfuerzo
alcanzado es menor al de las probetas sin reforzamiento (sélo PU). Esto indica que, con altos
porcentajes de fibra (>1%), la matriz no esta siendo reforzada eficientemente, y puede estar
presentando zonas ricas en fibra que terminan siendo zonas de concentracion de esfuerzos, es
decir con mayores porcentajes no se logra la distribucién uniforme de las fibras en toda la matriz

(necesaria para un reforzamiento adecuado).
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Figura 3.12. Curvas representativas de esfuerzo-deformacion de los ensayos a flexion de
probetas de PU con diferentes porcentajes de fibra.
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Figura 3.13. Resistencia a flexion de los materiales de PU y PU-F.
En la Figura 3.14 se observan los valores de resiliencia de las probetas de PU con y sin fibra.
Estos valores se obtuvieron considerando el area bajo la curva esfuerzo-deformacion (zona lineal)
de las probetas ensayas a flexién. Se presentd un valor maximo de esta propiedad al 1% de fibra,
sin embargo, al incrementar el contenido de la fibra, este valor (resiliencia) disminuy6. Lo que

indicé que al 1% de fibra, se esta absorbiendo la energia maxima de deformacion, es decir
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energia capaz de absorber sin sufrir dafio en el material, siendo 106% mayor en comparacion al

PU sin refuerzo.
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Figura 3.14. Resiliencia de las probetas de flexion.
Para el caso de la tenacidad (Figura 3.15) no se observé mejora en las probetas fibroreforzadas,
sin embargo, se visualizdé que, de las tres probetas con fibra, la del 1% es la que presentd un
valor maximo de tenacidad, por lo tanto, se puede considerar que con este valor de contenido de

fibra se presentan las mejores propiedades del material compuesto.
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Figura 3.15. Tenacidad de las probetas de flexion.
En la Tabla 3.3 se presentan los valores promedio (con un 95% de confianza) de densidad,
resistencia, deformacion, el modulo a flexion y la resiliencia de las probetas representativas de

PU con y sin fibras. Se puede observar un crecimiento del 13% en el médulo a flexién al
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incrementar el porcentaje de fibras, hasta un 2% de refuerzo, sin embargo, al aumentar a 3%, el
valor del médulo disminuyd, tal y como observado en las pruebas de compresion. Estos valores
se obtuvieron considerando las ecuaciones 5,6y 7.

Con estos resultados se observé que la incorporacion de fibras a las espumas de PU, aumenta
las propiedades a flexion del material, esto con 1% de reforzamiento. Por otra parte, con
porcentajes mayores, no se presentaron cambios significativos en las propiedades del material,
pero si una tendencia a la disminucion de estas propiedades, indicando que el aumento del
porcentaje de fibra (e]. a 3%), ya no contribuye a la mejora mecanica del material compuesto.

Tabla 3.3. Resultados obtenidos en los ensayos de flexion de muestras con y sin fibra de

henequén.
Densidad Resistencia Deformacion Modulo a Resiliencia Tenacidad
Material (Kg/m®  (MPa) (%) flexion (MPa)  (KJ/m?3) (KJI/m?3)
101.63+ 1.27+ 22.90 = 19.27 7.01+ 246.01 +
PU 6.32 0.23 3.80 3.45 1.02 30.45
102.18+ 1.74+ 17.71 % 21.41 + 14.46 = 233.03
PU-F (1%) 1.61 0.10 1.06 0.92 0.95 15.96
99.51 1.60+ 16.38 = 21.84 12.14 + 196.31
PU-F (2%) 5.10 0.16 1.04 2.42 1.69 13.50
106.36 £ 1.37 % 14.61 2151+ 6.00 £ 158.04 +
PU-F (3%) 1.31 0.02 0.51 1.09 1.49 6.61

3.5 Caracteristicas espectroscoOpicas de las fibras y del PU espumado

En la Figura 3.16 (inciso a) se presenta el espectro FTIR de la fibra de henequén (inciso a), en
donde se pudo visualizar un pico de alrededor de 3400 - 3250 cm?, el cual se pueden atribuir a
las vibraciones de estiramiento de los grupos O-H de la celulosa. Los picos en el intervalo de
2960 - 2840 cm™ se relacionan con el estiramiento de hidrocarburos saturados C-H. Otro de los
picos es cercano a 1731 cm™ el cual es correspondiente al estiramiento del carbonilo (C=0) de
los grupos acetilo de la hemicelulosa. Las bandas de alrededor de 1000 - 1300 cm™ se puede
atribuir a la vibracion de estiramiento C-O-C de celulosa y hemicelulosa [5, 64].

También se visualiza el espectro FTIR de la espuma de poliuretano (inciso b), mostrando picos
de alrededor de 3334 - 3305 cm™?, el cual se atribuye al estiramiento de los grupos N-H. El pico
entre 2922 - 2920 cm™ corresponde al enlace C-H. También se presenta el grupo isocianato
N=C=0 con bandas que se aproximan a 2279 cm™. Este grupo es importante ya que junto con

los grupos OH forman los grupos uretanos que constituyen a los poliuretanos. Para el grupo

40



carbonilo, su pico caracteristico se encuentra en el entorno de 1700 - 1709 cm™ [39, 65, 66].
Ademas, se puede observar el espectro analizado de una fibra impregnada de PU (linea en rojo),
donde se observan picos similares al del PU, confirmando la presencia de la resina en la fibra;
sin embargo, en este caso se presentd una disminucién en la intensidad de los picos
caracteristicos de los grupos N-H y C-H, asi como del grupo isocianato (2279 cm™), esto es
atribuido a la interaccion de la fibra con el PU.
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Figura 3.16. Espectro de FTIR, a) de la fibra de henequén, b) de la espuma de PU y de la fibra

de henequén impregnada con el PU.
3.6 Caracterizacién microscépica mediante SEM

En la Figura 3.17 se presenta un comparativo de micrografias a 100X, de las fibras extraidas en
los ensayos de pull-out. En el inciso a) la densidad del espumado es similar a 80 Kg/m3,
observando que la fibra extraida esta cubierta con el PU, ademas se visualizaron celdas con
formas bien definidas. En el inciso b) se presenta una fibra también impregnada con la espuma
de PU a 90 Kg/m3, sin embargo, en este caso se observaron zonas en donde las celdas estaban
menos definidas y otras en donde se presentaba mayor cantidad de PU, esto posiblemente
debido al incremento de la densidad del material. Al igual que en los dos casos anteriores en el
inciso c) la fibra también esta cubierta con el PU y el tamafio de las celdas que la rodea varia,
incluso se observa que algunas son mas pequefias que las presentadas en los dos casos
anteriores, la densidad de esta muestra es de 100 Kg/m?3, siendo congruente la observacion de

celdas més pequefias en relacion con el aumento de la densidad.
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Figura 3.17. Microscopia SEM de las fibras extraidas en los ensayos de pull-out, a) espumado
de 80 Kg/m?, b) espumados de 90 Kg/m?3, ¢) espumado de 100 Kg/m3.
En la Figura 3.18 se observa la seccion transversal de falla de muestras representativas
ensayadas a flexién de PU sin fibra y con fibra (1%, 2% y 3%), con densidades similares a 100
Kg/m3. En la Figura 3.18a se observaron celdas del PU mas homogéneas en tamafio en
comparacion con las muestras con fibras. En el inciso b) con fibras al 1%, se observo que la fibra
expuesta en la zona de falla, esta bien impregnada con la matriz PU, ademas hay zonas en donde
las celdas varia en tamafio, con tendencia a una reduccion en su tamafio. En la Figura 3.18c se
visualiza la fibra expuesta (2%), bien cubierta con PU, como sefial de la buena impregnacion
lograda por la resina, esto es posible también a la interaccién de los elementos quimicos de la
resina y la fibra (observado en con anterioridad en el espectro FTIR). Esto se observa igualmente
para el grupo con fibra al 3%, con una reduccion del tamafio de celda, en comparacion con el PU
sin reforzamiento. En este Ultimo caso también se presentaron celdas con dimensiones
visiblemente diferentes en tamafio, incluso se observaron zonas con cavidades, lo cual es

atribuido a la fractura de las celdas durante la prueba.

i’ ™ -

Figura 3.18. Microscopia SEM del PU espumado, a) PU sin fibra, b) PU con fibra (1%), c) PU

con fibra (2%), d) PU con fibra (3%).
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En la Figura 3.19 se muestra el cambio en el didmetro de la celda PU cuando se emplean
diferentes porcentajes de fibras, comparado con PU sin reforzamiento. Estos valores se
obtuvieron empleando el programa Image J, realizando 180 mediciones por cada porcentaje de
fibra a las muestras ensayadas a flexion. En general se observa una disminucion en el didmetro
de celda al usar fibra (1-3% en fraccion peso). Esto se puede atribuir, uno, por una mayor cantidad
de material por volumen, debido a la presencia de la fibra afiadida en la formulacion y dos, como
consecuencia de la misma fibra al reducir la movilidad de la resina durante la etapa final del

espumado, resultando en celdas mas pequefias.
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Figura 3.19. Diametros promedio de las celdas del PU espumado con y sin fibras.
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CONCLUSIONES

En este trabajo se abordo el estudio de un material compuesto poliuretano/fibra de henequén,
evaluando el nivel de reforzamiento mecénico a flexion y compresion. Para ello se realizaron
trabajos preliminares en donde se observaron detalles en el proceso de elaboracion de las
muestras (espumado del material, desmolde, rectificado, entre otros), asi como la modificacion
de la técnica para identificar la resistencia interfacial, fibra-matriz.

Se realizaron adaptaciones al sistema de pull-out para obtener un arreglo equivalente al de matriz
sélida. Por lo tanto, se efectuaron algunos ajustes para el montaje de las muestras. Estos ensayos
mostraron que las probetas con densidades parecidas o incluso mayores a 110 Kg/m® y con
longitudes embebidas superiores a 10 mm, no permiten la extraccion de la fibra, la cual se rompe
al exceder su resistencia a tension. Por el contrario, a densidades aproximadas a 90 Kg/m?y con
fiboras embebidas similares a 10 mm, siempre se logré la extraccion de la fibra. Ademas, a
densidades cercanas a 100 Kg/m? con longitudes embebidas similares a 10 mm, se presenté una
zona de transicion de falla interfacial, donde las fibras pueden o no extraerse. Por lo tanto, es en
esta Ultima (zona de transicion) en donde se identificé la longitud de fibra 6ptima para la
elaboracion del material compuesto propuesto en este proyecto, obteniéndose una longitud
promedio de fibra de 9.8 mm, la cual corresponde a las probetas elaboradas con densidades
similares a 100 Kg/m?3. Al considerar las zonas encontradas en este ensayo (donde la fibra es
extraida y la zona de transicién), se obtiene un valor promedio de esfuerzo cortante de 8.43 +
1.38 MPa, el cual puede tomarse como el valor representativo maximo de falla interfacial para
este arreglo.

Los ensayos a compresion, mostraron el comportamiento caracteristico de un material celular
(zona eléastica, plastica y densificado). Ademas, se observé que la resistencia aumento
considerablemente con la incorporacion de las fibras, esto hasta un 2%, con un aumento en la
resistencia del 71%; sin embargo, al aumentar a 3% se visualizo la disminucion del valor de esta
propiedad. Para el caso del médulo elastico, también se presenté un aumento al 2% de fibra,
obteniéndose un incremento significativo del 83%, respecto al PU sin reforzar. A partir de este
ensayo también se obtuvo el valor de la resiliencia y tenacidad del material, alcanzando su valor
méximo al 2% de fibra afiadida. Es decir que la méxima energia absorbida por el material ocurre
cuando el PU esta fibroreforzado al 2% de fibra, observando igual que, a mayor cantidad de fibra
(ej. 3%), la energia absorbida disminuye, posiblemente por efecto del exceso de fibra que generd

aglutinamiento de estas con efectos mecénicos negativos.
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Las pruebas a flexion indicaron que la resistencia del material se incrementé cuando se
incorporaron las fibras alcanzando la méaxima resistencia con 1% de fibras. Por el contrario, a
mayor cantidad de fibras, el valor de la resistencia fue menor. Por lo tanto, se obtuvo un
incremento de 37% en el valor de la resistencia del material compuesto (con 1% de fibra). Por
otra parte, el valor del mddulo elastico también presenté un aumento, esto hasta un 2% de fibra,
obteniéndose un incremento de 13%. A partir de estos ensayos también se determind la
resiliencia del material, obteniéndose un valor méximo al 1% de fibra afiadida, es decir que con
este valor se obtuvo la maxima energia de deformacion. También se observé que al incrementar
el contenido de fibra el valor de la resiliencia disminuy0, es decir que a mayor porcentaje de fibra
disminuye la cantidad de energia que el material compuesto puede absorber en este sistema. Por
otra parte, los valores de la tenacidad no mostraron mejoras en el material compuesto
fibroreforzado, sin embargo, de los tres casos presentados (materiales con 1%, 2% y 3% de fibra),
los materiales con 1% de fibra presentaron los valores maximos de esta propiedad.

Como parte de los andlisis complementarios, el analisis FTIR sirvid para observar los grupos
funcionales de la fibra de henequén, identificado los picos caracteristicos que la componen
(grupos OH, C=0, C-O-C, entre otros). En el espectro del PU espumado también se identificaron
los picos caracteristicos como la de los grupos N-H, C-H, N=C=0, entre otros. Ademas, el analisis
realizado a una fibra impregnada de PU, mostré una disminucién en la intensidad de los picos
caracteristicos de los grupos anteriores (N-H y C-H), asi como de los grupos isocianato, lo cual
se relaciond a la buena interaccion de la fibra con el PU.

En las micrografias SEM se observaron que las fibras extraidas en los ensayos de pull-out
estaban totalmente impregnadas con la espuma de PU, ademas es posible que debido a la
densidad del material se presentaron zonas en donde se observaron mayor cantidad de PU y
otras en donde las celdas presentaban tamafios variados por efecto de la fibra. Ademas, se
visualizaron celdas mejor definidas en el caso de la fibra extraida del espumado de menor
densidad (80 kg/m?), esto comparado con las otras probetas de mayor densidad. En las probetas
de flexion siempre se observaron fibras expuestas cubiertas con el PU espumado, también se
visualizaron diferencias en los tamafios de celdas en presencia de la fibra, incluso se observaron
zonas con cavidades (muestras con 3% de fibra), lo cual pudo ser consecuencia de la fractura

del material durante la prueba.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda un estudio a mayor profundidad para el andlisis de adherencia interfacial,
asi como emplear algun tipo de tratamiento quimico para la fibra, que permita mejorar aun
mas esta propiedad.

Considerarse también realizar un estudio con fibras naturales a nivel mas pequefio (micro-
nanofibras de celulosa) para observar el comportamiento mecanico del material
compuesto espumado de PU, con un enfoque multiescala.

Se recomienda realizar un andlisis mas profundo acerca de distribucion de fibra en el
material compuesto. Asi como también considerar un estudio que permita caracterizar los

mecanismos de falla del material compuesto espumado.
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