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IMPLEMENTACION DE UNA METODOLOGIA A NIVEL DE LABORATORIO
PARA APLICACION UNIFORME DE UN RECUBRIMIENTO TERMOPLASTICO
SOBRE LA SUPERFICIE DE FIBRAS DE FIQUE

Resumen

Hoy en dia, sectores industriales como el automotriz, aeronautico, espacial e industrial, entre
otros, realizan actividades que incluyen disefio, seleccién de materiales y fabricacion de
acuerdo a su actividad. Para la seleccion de los materiales para fabricar sus partes, estos
sectores deben tener muy en cuenta su resistencia/peso, economia, calidad, y que sean
amigables con el medio ambiente, ya que algunas fuentes de donde provienen algunos
materiales no lo son. Una alternativa atractiva se encuentra en los materiales compuestos ya
que pueden brincar muchas de estas caracteristicas.

Los materiales compuestos estan conformados por al menos dos constituyentes principales,
denominados como matriz y refuerzo, la primera de ellas corresponde a la fase continua y la
segunda, a la fase dispersa. Aunque existen diferentes posibilidades para seleccionar el tipo
de matriz y el tipo de refuerzo, para este trabajo se planted el uso de una matriz polimérica y
fibras naturales de fique como refuerzo.

Una de las caracteristicas mas importantes para que el material compuesto tenga un buen
comportamiento es que haya una buena adherencia o compatibilidad entre el refuerzo y la
matriz, dado que al unirlas se forma una interfase y, si esta es débil, el material compuesto
no tendré las propiedades adecuadas, puesto que la matriz no podréa transferir las cargas al
refuerzo de manera satisfactoria. Una de abordar o mejora la adherencia entre la fibra y la
matriz es recurrir la fibra y, asi asegurar una buena adherencia con la matriz, especialmente
cuando se tratan de fibras naturales, ya que estas han presentado dificultades para adherirse
a matrices poliméricas; algunos de los métodos usados para su recubrimiento son la técnica
de inmersion, rodillos y aspersion.

De acuerdo con lo mencionado, en este trabajo se muestra como un experimento a nivel de
laboratorio de un recubrimiento termoplastico sobre fibra de fique, por medio de la técnica
de inmersion. Para esto, se hizo una amplia revision bibliografica y se presento el paso a paso
de la implementacién de la metodologia de recubrimiento, los resultados obtenidos y asi
mismo conclusiones y trabajos futuros.

Palabras clave: Fibras naturales, fique, técnica de inmersién, termoplasticos, materiales
compuestos.



Abstract

Today, industrial sectors such as automotive, aeronautical, space, industrial, among others,
carry out activities that include design, selection of materials and manufacturing according
to what each area handles. When selecting the material to manufacture their parts, these
sectors must take into account qualities such as the strength/weight factor, economy, quality,
and that they are friendly to the environment, since some sources where some materials come
from are not. An attractive alternative is in composite materials, because they have the ability
to provide the above compared to traditional materials.

Composite materials are made up of at least two main constituents, called matrix and
reinforcement, the first of them corresponds to the continuous phase and the second, to the
dispersed phase. Although there are different possibilities to select the type of matrix and the
type of reinforcement, it was proposed for the development of this work, the use of a
thermoplastic matrix and natural fibers of fique as reinforcement. This selection was
influenced by the recyclability characteristic of thermoplastic matrices, as well as the
attractive characteristics of natural fibers as reinforcement in composite materials.

When forming a composite material, it is essential that there is a good adhesion or
compatibility between the reinforcement and the matrix, since when joining them, an
interface is formed and, if this is weak, the composite material will be equally weak, since
the matrix will not be able to transfer the loads to the reinforcement in a satisfactory way.
There are different methods to use the fiber and thus ensure good adhesion with the matrix,
especially when it comes to natural fibers, since these have presented difficulties to adhere
to it; Some of the methods used are the immersion technique, rollers, and spraying.

In accordance with the above, this paper shows how, through an experiment at the laboratory
level, a thermoplastic coating was carried out on fique fiber, by means of the immersion
technique, an extensive bibliographic review was made, and the step by step of the
implementation of the coating methodology was presented, the results obtained and likewise
conclusions and future work. Keywords: Natural fibers, fique, immersion technique,
thermoplastics, composite materials.

Keywords: Natural fibers, fique, immersion technique, thermoplastics, composite materials.
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1. Introduccion

Los materiales compuestos han sido clave en el desarrollo de tecnologias relacionadas con el
transporte y su creciente desarrollo en aplicaciones donde se requieran caracteristicas
combinadas de resistencia y bajo peso. Estos se caracterizan por combinar dos 0 mas
materiales cuya estructura quimica, caracteristicas fisicas y mecanicas son diferentes, con el
objetivo de que las propiedades resultantes y, por ende, el desempefio, sean mejores que
cuando actian de manera independiente. Entre las caracteristicas mas destacables de estas
mezclas se encuentran su alta resistencia, rigidez y bajo peso, cualidades que los hacen
atractivos en comparacion con los materiales tradicionales. Los materiales compuestos
requieren al menos dos constituyentes basicos para su formacién, los cuales son usualmente
denominados como matriz (fase continua) y refuerzo (fase dispersa), a estos, se les pueden
agregar aditivos como componentes minoritarios (pequefias fracciones) para mejorar una
propiedad en especifico [1], los cuales se usan para modificar propiedades especificas del
material compuesto sin afectar su estructura molecular, por ende, se emplean de acuerdo con
su funcion y no a su estructura quimica, en la Tabla 1 se observan algunos aditivos con su
respectiva funcion.

Tabla 1. Aditivos para polimeros de acuerdo con su funcion. Fuente [1]

Funcion del aditivo Tipo de aditivo
Aditivos que facilitan el procesado Estabilizantes
Lubricantes
Aditivos que modifican las Plastificantes
propiedades mecdnicas Cargas reforzantes
Modificadores de impacto
Aditivos que disminuyen costes de Cargas
las formulaciones Diluventes y extendedores
Modificadores de propiedades Agentes antiestiticos

superficiales Aditivos antideslizamiento

Aditivos antidesgaste
Promotores de adhesion

Modificadores de propiedades Pigmentos v colorantes
Opticas Agentes de nucleacion
Aditivos contra el envejecimiento Estabilizantes contra luz UV
Fungicidas
Otros Agentes espumantes

Retardantes de llama

Un material compuesto se puede clasificar de acuerdo con el tipo de matriz como: matriz
metalica, cerdmica o polimérica; siendo de interés en este trabajo la matriz polimérica, cuya
matriz polimérica estéa a su vez clasificada en termoestables y termopléasticas. En el grupo de
las matrices poliméricas termoestables se encuentran entre otras, la resina poliéster, viniléster
y epdxica. Por su estructura quimica entrecruzada no permite ser ablandada y moldeada por
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medio de calor, como los termoplasticos, que, por su estructura quimica lineal, a medida que
experimentan un aumento en su temperatura por encima de la temperatura de fusion, se
funden, permitiendo moldearlos a necesidad, y posteriormente, polimerizar al enfriarse.
Dentro del grupo de matrices termoplasticas se encuentran el policarbonato, cloruro de
polivinilo, polipropileno, polietileno y poliestireno, entre otros. Adicionalmente, los
materiales compuestos se pueden distinguir de acuerdo a la geometria del refuerzo, para las
cuales se distinguen las siguientes: fibras (continuas y discontinuas), particulas y hojuelas.
La geometria de refuerzo mas usado a nivel industrial son las fibras, tanto continuas como
discontinuas.

En la actualidad los materiales compuestos de matriz polimérica reforzados con fibras
naturales (NFRP) estdn ganando importancia debido al menor costo de fabricacion (a nivel
de materias primas) y los efectos favorables sobre el medio ambiente, ya que son renovables,
biodegradables y pueden sustituir materias primas que son derivados del petréleo; sin
embargo, los problemas de procesamiento de estos materiales siguen siendo un reto, debido
a diferentes inconvenientes, como la variacién en las propiedades de las fibras, problemas
relacionados con la caracteristica hidréfila de la fibra (capacidad de atraer o absorber
humedad), y la matriz polimérica que suele ser hidrofoba (repele o rechaza la humedad de su
superficie), caracteristicas que resultan en una limitada adherencia entre los componentes,
que se evidencia cualitativamente como un vacio en la interfaz. Este vacio tiene
repercusiones importantes en el desempefio del material, debido que la matriz no logra
cumplir adecuadamente la funcion de transferir las cargas al refuerzo [2].

Una vez que se une la matriz con el refuerzo, se genera un contacto entre estas, el cual recibe
el nombre de interfaz, dando lugar a las interacciones fisico, quimico y mecanicas entre los
constituyentes, como puede verse en la Figura 1. Las propiedades de la interfaz dependen de
la adherencia entre la fibra y la matriz y tendran un efecto sobre las propiedades del
compuesto a nivel volumétrico y una de las desventaja que tienen las fibras naturales, de las
cuales se hablara mas adelante, es la alta humedad que manejan en su superficie, esto afecta
las propiedades mecanicas y también resulta en la perdida de estabilidad dimensional y
conduce a una biodegradacidn, esto puede hacer que la fibra no sea apta para usarse en los
materiales compuestos de matriz polimérica por la inadecuada adherencia en la interfaz [3].
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Figura 1. Componentes de un material compuesto: Fuente [4]

Para lograr una mejor adherencia entre la matriz y las fibras naturales, se ha implementado
métodos como el modificar las propiedades fisicoquimicas de las fibras y la matriz. Por
ejemplo, para aplicaciones industriales se emplea la modificacion de las fibras a través de
procesos quimicos (sumergir la fibra en diferentes soluciones alcalinas, acetilacion y
benzoilacién, entre otras) por medio de la técnica de inmersion o Dip-Coating, la cual fue
seleccionada para aplicar el recubrimiento a la superficie de fique, siendo esta la méas usada
y conocida, no solo por su economia en cuanto a materiales sino por su funcionamiento,
también hay otros métodos que se han usado para recubrir la fibra como la técnica de
aspersion y sistema de rodillos, todo esto, con el fin de mejorar su cualidad hidr6foba y tener
una mejor adherencia con la matriz. Por otro lado, estan también los procesos fisicos para
modificar la fibra, estos consisten en tratar principalmente las propiedades de su superficie
con el fin de incrementar la adherencia mecanica con la matriz y dar solucion a los problemas
gue sean mencionado anteriormente, adicionalmente, se ha encontrado que los ciclos
térmicos también afectan sus propiedades [5].

Por lo anterior, este proyecto busca la implementacion de una metodologia para la aplicacion
de un recubrimiento termoplastico sobre la superficie de fibras naturales de fique que
promueva una buena adherencia entre la matriz polimeérica y la fibra natural, logrando asi
aumentar algunas de las propiedades mecanicas del material compuesto y potenciar sus
aplicaciones en ingenieria.
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Foco de la investigacion

Objetivo General:

Implementar una metodologia para una aplicacion estandarizada de un recubrimiento
termoplastico sobre la superficie de fibras de fique.

Objetivos especificos:

v" Seleccionar la metodologia de aplicacion a nivel de laboratorio, para el recubrimiento
de superficie de fibras de fique basado en el estado del arte de la técnica.

v' Evaluar a través de un disefio de experimentos las variables que afectan el proceso de
aplicacion del recubrimiento.

v Validar a través de pull-out y/o microdroplet la efectividad y estandarizacion del
recubrimiento aplicado sobre la superficie de la fibra de fique evaluada con una matriz

de polipropileno

El cumplimiento de los objetivos propuestos se basa en una revision bibliogréfica, pruebas
experimentales, resultados y conclusiones.
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2. Reuvision bibliogréafica
2.1. Materiales compuestos de matriz polimérica

Los compuestos de matriz polimérica se clasifican en termoestables y termoplasticos. En el
grupo de las matrices poliméricas termoestables se encuentran, entre otras, la resina poliéster,
viniléster y, epdxica, por otro lado, dentro de las matrices termoplasticas se encuentran el
policarbonato, cloruro de polivinilo, polipropileno, polietileno y poliestireno, entre otros. En
la Figura 2 se muestra esquematicamente los constituyentes de un material compuesto.

Dentro de las funciones de la matriz se encuentran:

v' Transferir la carga recibida al refuerzo
v' Evitar la propagacion de grietas
v" Proteger al refuerzo del ambiente.

Dentro de las funciones del refuerzo se encuentran:

v" Mejorar propiedades, como resistencia, rigidez, entre otros, generando alta
compatibilidad entre el refuerzo y la matriz [6].
v' Definir la estructura del material compuesto.

|+ -

Refuerzo Matriz Material compuesto

Figura 2. Configuracion basica de un material compuesto. Fuente [4]

2.1.1. Polimero termoplastico

De acuerdo con su estructura molecular pueden ser lineales (ver Figura 3) y sus enlaces
intermoleculares se rompen y separan con facilidad debido al enlace secundario que los
conforma, por esto, cuando este tipo de polimero alcanza su temperatura de transicion vitrea
(Tg) se ablanda permitiendo moldearlos a necesidad y, cuando alcanza su temperatura de
fusién (Tm), se funden obteniendo un estado liquido, y finalmente. al enfriarlos se vuelven
duro, permitiendo que se realice nuevamente el proceso, lo que lo lleva a tener una vida util
prolongada gracias a su facilidad para reciclarse contribuyendo a disminuir el efecto
ambiental negativo que conlleva una inadecuada disposicion de estos materiales al final de
su vida util.
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Dentro de las propiedades que tienen los polimeros termoplasticos, se pueden encontrar: alta
resistencia, baja densidad y buen aislante térmico, y debido a su reciclabilidad,
aproximadamente el 86% de los plasticos consumidos son termoplasticos, utilizados como
embalaje o fibras textiles y en uso doméstico y técnico [7] [8], cuyos termoplasticos mas
usados son: polietileno (PE), polivinilo de cloro (PVC), polipropileno (PP), tereftalato de
polietileno (PET), poliestireno (PS), entre otros [9].

e

o~

Figura 3. Estructura polimero termoplastico (Polipropileno). Fuente [8].

2.1.2. Polimero termoestable

A comparacion de los polimeros termoplasticos, por lo general la estructura de los
termoestables (ver Figura 4) hace que sean polimeros resistentes y estables cuando se
calientan, por lo que no se funden ni ablandan, esto genera que su uso sea limitado ya que no
pueden moldearse o reciclarse, cuyo comportamiento es debido al enlace covalente entre las
cadenas poliméricas lo que genera un impacto negativo sobre el medio ambiente. Un estudio
realizado por la Universidad de Valencia en el afio 2022, los polimeros termoestables ocupan
aproximadamente el 9% de la produccion mundial de plasticos. Sin embargo, a pesar de si
impacto negativo, los polimeros termoestables tienen muy buenas propiedades mecanicas y
térmicas, por ejemplo, la resina epdxica, aparte de las cualidades mencionadas, presentan una
buena adherencia con algunas fibras sintéticas, generando que sea Util para fabricacion de
piezas en material compuesto del sector automotriz, aeroespacial y espacial, entre otros,
también, dentro de los polimeros de matriz termoestable, se pueden encontrar el poliéster y
vinilester [8][7].

Sin embargo, aunque el panorama de los polimeros termoestables ha sido complejo, entre
otras cosas y por lo mencionado anteriormente, es algo que promete cambiar, pues desde
hace unos afios se ha venido haciendo estudios sobre como dar solucion a estos
inconvenientes que presentan, un ejemplo, son los termo endurecibles (cuando son sometidos
a ciertas temperaturas se ablandan y pueden moldearse, pero luego de enfriarse no puede
repetirse el proceso) [7] Otras investigaciones se han encontrado a los polihexahidrotriazinas
0 PHT, es decir, a través de quimicos pueden separar las cadenas de las que estd compuesta
su estructura, permitiendo su reutilizacion [7].
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Figura 4. Estructura polimero termoestable (concreto fenol-formaldehido). Fuente [8] .

2.1.3. Refuerzos

Como se menciond anteriormente, un material compuesto requiere de una matriz y de un
refuerzo, cuyo refuerzo esta encargado de aumentar la rigidez, mejorar resistencia y definir
la estructura del material compuesto y se encuentran en forma de hojuelas, fibras (continuas
o discontinuas) y particulas, como se muestra en la Figura 5. Dentro de las fibras como
refuerzo se encuentran las fibras sintéticas (derivados del petrdleo), en este grupo se
encuentran las fibras de carbono, vidrio y aramida, entre otros adicionalmente y, por otro
lado, estéan las fibras naturales (de origen animal o vegetal), dentro de este grupo se pueden
encontrar el yute, fique, sisal, lino, etc.

COMPUESTOS
REFORZADOS
CON PARTICULAS

FIBRAS b= ‘F\\.
—— —
MATERIALES / COMPUESTOS 7 DISCONTINUAS AN

AN
coMPUESTOS | REFORZADOS
CON FIBRAS

an.-xsc'uw-m'.-us—«LB 20004

COMPUESTOS
FSTRICTIURALFS

Figura 5. Tipos de refuerzo. Fuente [4].
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Fibras naturales

Las fibras naturales son estructuras complejas y filamentosas, por sus caracteristicas fisicas,
quimicas y mecanicas (ver Tabla 2), tienen aplicaciones muy diversas y su procedencia puede
ser de origen vegetal o animal. Las fibras naturales tienen origen vegetal, provenientes del
tallo, hoja, semilla, fruta, cafia y madera, y de estas nace el lino, palma, algodon, platano y
bambu, entre otras, ver Figura 6. También estan las de origen animal, como la seda y la lana,
como se puede ver en el diagrama de la Figura 7. Las fibras naturales de origen vegetal son
las mas usadas dentro de las fibras naturales, al ser renovables, biodegradables, tener buenas
cualidades mecéanicas como la baja densidad, bajo peso especifico, alta resistencia y rigidez
y, se suelen obtener por procesos mas sencillos y econémicos que las fibras sintéticas,
caracteristica que las hace méas llamativas y econémicas [2].

Tabla 2. Propiedades de algunas fibras naturales. Fuente [5]

Fibra Resistencia a la Madulo de Elongacion en Densi_dad
tensién (MPa) elasticidad (GPa) la falla ( %) (g/cm*)
Algodan 287-800 5,5-12.6 &% 34
Coco 175 4.6 3.0 1.2
Bambi 140-230 11-17 - 0.6-1.1
Figue 43-571 5,2-9.1 0.8 0,72
Lino 345-1100 27.6 27-3.2 15
Guadua 350 + 50 26,1 + 0.2 17+ 05 14 + 0.2
angustifolia

Y

) A e B | L9 - \
AccV Spot magn Det WD ExXp je] 200 ym g AccV Spot magn Det WD Exp
10.0kv3.0 111x SE 1041 F: v 100KV 30 111x SE 134 1
o+ 4 AP X - C - - :

Figura 6. Diferentes fibras naturales (circulos) usadas en compuestos: (a) fibra de coco, (b)
fibra de linaza, (c) fibra de bambu[10].

15



Fibras
MNaturales

[ Cafia ]l Madera |

| Talla | | Hnjal | Semilla ‘ Fruta

Lana
Lino Sisal | Algodén ” Pléatano H Bambu | Seda
Cafiamo Palma
Kenaf Pifia
Yute
Esparto
Ramio

Figura 7. Tipos de fibras naturales de acuerdo con su origen. Fuente [11].

Las fibras naturales estan constituidas principalmente por celulosa, hemicelulosa y lignina
como se puede ver en la Figura 8. La celulosa es la encargada de darle resistencia y
estabilidad a las paredes celulares de la hoja; por su parte la hemicelulosa es la encargada de
la absorcién de la humedad, degradacion térmica y biodegradacion, la primera ocurre entre
los 220 y 315 °C, por lo que presentan menor resistencia en comparacién con las celulosas,
es decir, se degrada a menores temperaturas, y finalmente, la lignina, es térmicamente estable
y su descomposicion ocurre entre los 165 y 900 [3].

3 Lignin

Hemi-
cellulose

Cellulose

Figura 8. Distribucion esquematica de las tres fases de una fibra natural cilindrica [12].

El fique es una fibra natural de origen vegetal proveniente de sur América, especificamente
Colombia, puede soportar temperaturas de aproximadamente 220 °C sin degradarse, es
renovable, tiene alta flexibilidad, es un buen aislante térmico, biodegradable, econémico, su
densidad es baja comparada con otras fibras, como se muestra en la Tabla 3, lo que la hace
atractiva e idonea para emplearse como refuerzo, en la Tabla 4 se pueden observar algunas
caracteristicas relevantes para la fibra de fique. Sin embargo, aunque diferentes
investigadores han resaltado las atractivas caracteristicas de este tipo de fibras como refuerzo,
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se debe considerar que una de las principales desventajas es su caracteristica hidrofila, la cual
tiene incidencia en su alta absorcion de humedad, la cual es de aproximadamente 60%, lo
que hace que sea dificil su adherencia con la matriz, ya que esta tiende a ser hidrofoba [13].

Tabla 3. Fibras naturales con algunas propiedades mecénicas. Fuente [13].

. . Young's modulus Elongation at break Density
Fiber Tensile strength (MPa) (GPa) (%) [g/cm3)]
Fique 43-571 §.2-9.1 9.8 0.793
Ahbaca 400 12 3-10 1.5
Areca 147-322 10.2-13.15 0.7-0.8

Bagasse 290 17 1.1 1.25

Bamboo 140-230 11-17 1.40 0.6-1.1

Banana 529-914 8.20 3 1.35
Coir 108252 4-6 1540 1.2

Flax 345-1035 27.6 2.7-32 1.5
Hemp GO0 70 1.6 1.48

Jute 393-773 26.5 1.5-1.8 1.3
Kenaf 930 53 1.6 1.4
Sisal 511-635 9.4-22 2.0-2.5 1.5

il palm 248 3.2 25 0.7-1.55
Pincapple 400-627 1.44 14.5 0.8-1.6
Curaua 500-1150 11.8 3.7-43 1.4

Tabla 4. Propiedades de la fibra de fique. Fuente [13].
Propiedad Valor
Diametro equivalente (mm) 0,16-0,32

Densidad (kg/m3) 723

La gravedad especifica 1.47
Absorcion de agua % 60
H20 % 12
Celulosa % 7o

Lignina % 101

Resistencia a la traccién (MPa) 43-571

Madulo de elasticidad (GPa) 8.2-91
Elongacion maxima (%) 98

Intercara entre la matriz y el refuerzo

Existen tres tipos de interacciones principales en la intercara: interacciones fisicoquimicas,
relacionadas a la mojabilidad y compatibilidad de la fibra con la matriz, ademés de la
adhesion fisica (fuerzas de Van Der Waals e interacciones acido-base); enlaces quimicos
covalentes; y enclavamiento debido a la superficie rugosa de las fibras [10]. Adicionales a
estas también existen otras interacciones como enlazamiento molecular e interdifusion, entre

otras [14].
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Un término importante a la hora de evaluar la intercara en materiales compuestos es la
longitud critica (1,.), la cual se refiere a la longitud minima de fibra que debe estar embebida
y adherida a la matriz para que la carga de la matriz pueda ser transferida a la fibra, esta
longitud minima generalmente puede ser determinada mediante pruebas como pull-out y
fragmentacion [15].

Para evaluar la mojabilidad se utiliza una prueba denominada angulo de contacto, en la que
se determina el angulo formado entre la superficie de un solido y una gota liquida. Con esta
informacidn es posible determinar el angulo de contacto que da cuenta de qué tanto moja el
liquido al sélido. Adicionalmente, con algunos datos acerca de la muestra es posible
determinar la energia de superficie y los demas parametros de mojabilidad (trabajo de
adhesion, energia interfacial, coeficiente de dispersion, y tension de mojado); para esto se
utiliza la ecuaciéon de Dupré (W, = ys + v, — ¥s.), donde W, es el trabajo de adhesion
termodinamico del liquido al sélido, ys es la energia de superficie del sélido, y, es la energia
de superficie del liquido y yg, es la energia interfacial; aqui, W, representa en enlace quimico
resultante de las fuerzas de dispersion intermoleculares e interacciones polares [10].

Recubrimientos en fibras como refuerzo en matrices poliméricas

Para aumentar la adhesion de las fibras con respecto a la matriz en un material compuesto,
existen tratamiento superficiales y aplicacion de recubrimientos sobre las fibras. De manera
preliminar a los diferentes tipos de recubrimiento que se distinguen en el campo de los
materiales compuestos, la Figura 9 muestra una curva de espesor de recubrimiento vs
resistencia al cortante interfacial entre una fibra sintética y una matriz termoestable, la cual
da cuenta de la influencia que tiene el espesor del recubrimiento al evaluar la adherencia del
sistema. De manera similar, Vargas [16], reportd una tendencia semejante cuando evaluo el
espesor del recubrimiento de una fibra de fique embebida en una matriz de resina de poliéster,
considerando que el recubrimiento en este caso present6 espesores de un orden de magnitud
superior a los presentados en la Figura 9.
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Figura 9. Resistencia al cortante interfacial (fibra sintética — resina termoestable) vs espesor
de recubrimiento. Fuente [17].

Recientemente, Sahu y Gupta [18], aplicaron un recubrimiento de acido polilactico (PLA)
diluido sobre la superficie de fibras de sisal para la manufactura de materiales compuestos.
Este procedimiento fue realizado de forma manual sumergiendo la fibra en la solucion y
luego se dejo secar antes de ser usada como refuerzo en una matriz epoxica. La
caracterizacion mecanica reporté un incremento en la resistencia maxima de 35y 27% en
comparacion con el compuesto reforzado con fibras sin recubrir y sélo matriz,
respectivamente. EI mddulo en Young y la deformacién a la falla también aumentaron,
mientras la resistencia al impacto disminuyd. Cualitativamente estudiaron la adhesion
interfacial a través de micrografias de SEM, las cuales evidenciaron una mejor adhesion entre
las fibras recubiertas y la matriz epdxica; sin embargo, no hay un estudio del espesor de
recubrimiento y cualitativamente no se observan cambios morfologicos importantes
asociados. Por lo anterior, los autores concluyeron que probablemente la baja viscosidad del
PLA diluido replica exactamente la morfologia de la fibra y promueve la adhesion con la
matriz polimérica.

Can Hu et al. [19] modificaron a traves de alcalinizacion fibras de sisal y luego las
recubrieron con alcohol polivinilico (PVA) utilizando una solucion al 5% en peso. Después
de diluir completamente el PVA, las fibras fueron inmersas en la solucién durante 30 min
mientras que el beaker se encontraba en un bafio ultrasonico. Para terminar el proceso, las
fibras recubiertas se secaron a 80°C durante 12 h. Para la fabricaron del material compuesto
se usd una matriz de polietileno de alta densidad y una extrusora doble husillo para realizar
la mezcla con las fibras de sisal recubiertas con una longitud de 6 mm y obtener pellets de
material compuesto. Finalmente, las muestras fueron inyectadas para obtener las probetas
usadas en la evaluacion mecanica. Los resultados obtenidos en las pruebas de tension y
flexion demostraron que el uso de fibras recubiertas como refuerzo en la matriz polimérica
aumento la resistencia maxima un 23% para ambas pruebas, esto en comparacion con el uso
de fibras sin recubrimiento. Adicionalmente, de forma cualitativa se determin6 que las fibras
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recubiertas generaron una mejor adhesion con la matriz polimérica al evidenciar pocos vacios
entre la fibra y la matriz (Figura 10), caracteristico de una baja adhesion entre los
constituyentes [19].

b7 PR 1 " p NGNS SRR SRR
res) 4 doum SO - o dopm O e ‘; 200um

Figura 10. Zona interfacial del material compuestos en la zona de la falla. Fuente [19].

Segun Liu y Tisserat [20], las altas propiedades especificas que tienen las fibras naturales
son afectadas negativamente por su gran capacidad de absorcion de agua y, por consiguiente,
los compuestos fabricados con ellas también tienen esta caracteristica. Estos autores
propusieron recubrir fibras de lino con aceite de soya epoxidado, acrilado y polimerizable
con luz ultravioleta. El procedimiento resulté en materiales compuestos que absorben menor
cantidad de agua en comparacién con los materiales compuestos sin el recubrimiento
propuesto.

Otra alternativa similar que puede ser reportada en este apartado es el recubrimiento de
textiles para ser usados como refuerzo en matrices poliméricas; sin embargo, es un tema que
tiene pocas publicaciones asociadas. Vellguth et al. [21] modificé tejidos manufacturados
con fibras de lino para ser usados como refuerzo en una matriz de poliamida. Una de las
modificaciones propuestas consistié en recubrir los tejidos con una resina epoxica bio-basada
a través de la impregnacion por medio de rodillos en ambos lados del tejido. La Figura 11
presenta de izquierda a derecha el proceso de impregnacion, seguido por el termoprensado y
finalmente, los materiales compuestos consolidados, de los cuales se obtendrian las probetas
de interés. La evaluacién mecanica por medio de ensayos de tensién demostré la efectividad
del recubrimiento sobre el tejido de flax, dado que el material biocompuesto reforzado con
este tipo de tejido obtuvo el médulo de Young mas alto en comparacion con los otros
tratamientos, incluyendo las fibras en estado de entrega.
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Figura 11. Procedimiento de fabricacion de un biocompuesto de lino (flax). Fuente: [21].

2.2. Métodos para aplicar recubrimiento en fibras

Para recubrir la fibra con el polimero existen diferentes métodos, como la técnica de
inmersidn, técnica de rodillos y técnica de aspersion, las cuales se describen a continuacion.

2.2.1. Técnica de inmersion (Dip - Coating)

Esta técnica consiste en sumergir un sustrato (fibra), en una solucion (polimero
termopléstico) y luego extraerlo, con el objetivo de que el sustrato quede recubierto, esto
puede observarse en el esquema de la Figura 12. Para esta técnica se deben tener en cuenta
variables como, la velocidad de inmersion, tiempo de inmersion, velocidad de extraccion,
temperatura de la solucién, composicion, condiciones ambientales y tiempo de secado.

Para que haya un recubrimiento de calidad, el sustrato debe quedar cubierto con una pelicula
delgada y uniforme, para esto se elimina el exceso de solucion por medio de tratamiento
térmicos, sin embargo, para este proyecto se implementa una boquilla de 0.4 mm. Una
aplicacion de esta técnica fue evidenciada en el proyecto realizado en el laboratorio de
nanomateriales de la universidad Antonio Narifio, que consistia en disefiar y construir una
maquina “Dip Coater” para la obtencion de recubrimientos de SiO2, mediante la técnica sol-
gel, para el desarrollo de capas de proteccion en la corrosion de metales. Algunos equipos de
inmersion cuentan con elementos como guias lineales, sistemas de polea, varillas aceleradas,
sistemas electrénicos controlados por Arduino, entre otros, usados de acuerdo con la
necesidad. [22].

Algunas ventajas que se logran con esta técnica son:

Ambos lados del sustrato quedan recubiertos al estar sumergido.

Su instalacion no es costosa y es simple.

Menor perdida de solucion.

Es compatible con diferentes sustratos, como por ejemplo tableros de ensamblaje
[22].

A NRANANIN
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Figura 12. Técnica de inmersion: tomado y adaptado de [23].

2.2.2. Técnica de rodillos

Esta técnica consiste en recubrir el sustrato por medio de dos rodillos como se muestra en la
Figura 13. Para que la fibra no obtenga un recubrimiento excesivo, se hace uso de una

rasqueta, cuya funcidn sera la de retirar el exceso de solucion.

Recubrimiento por
técnica de rodillo

1 ]

El rodillo grabado esta sumergido parcialmente en el liquido del
recubrimiento (Polimerao).

A medida que va girando, los patrones del rodillo grabado se
van llznando y van ejerciendo presion al igual que el rodillo de
respaldo contra la fibra, a medida que se le va transfiriendo el

material de recubrimiento.

Rodille de respaldo

Fibra de fique

R L -
asquela Q \ Ruﬁllu grabado

Figura 13. Técnica de rodillos. Fuente: tomada y adaptado de [24]



2.2.3. Técnica de aspersion

Esta técnica consiste en recubrir el sustrato o fibra por medio de una pistola de atomizacion
como se muestra en la Figura 14. En el mercado se encuentran dos tipos de atomizadores, el
primero sin aire, el cual consiste en aplicar una minina cantidad de producto, de forma rapida
e idealmente sobre superficies grandes y el segundo, el atomizador con aire, este requiere
aire comprimido para realizar su funcion y es el mas ampliamente utilizado [25].

El liguido del recubrimiento (Polimero) se
atomiza a través de una pistola de aspersion
formando una lluvia de vapor.

Las gotas de la lluvia de vapor chocan contra

o la superficie de la fibra, éstas se extienden y
Fe‘-:“b"m'e“m por . fluyen formando una pelicula uniforme.

técnica de aspersion

Pistola de atomizacion

Fibra de fique

Figura 14. Técnica de aspersion. Fuente: tomado y adaptado de [26]
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3. Metodologia experimental

Este apartado est& dispuesto para dar a conocer la técnica de recubrimiento seleccionada,
materiales implementados, disefio del sistema para aplicar recubrimiento, su fabricacion, las
diferentes maneras sobre cémo se aplico la técnica del recubrimiento, se muestra la
preparacion de probetas y, el uso del microscopio 6ptico, equipo utilizado para tomar
medidas de las fibras recubiertas para realizar pruebas de microdroplet con el texturémetro,
posteriormente se analizan datos obtenidos por medio de graficas, todo esto, con el objetivo
de evaluar el recubrimiento.

3.1. Técnica seleccionada para el recubrimiento de la fibra

Se escogio como método de aplicacion de recubrimiento la técnica de inmersion, teniendo
en cuenta la facilidad de fabricacion, economia en cuanto a materiales y su efectividad
soportada por varios autores, como se describi6 en la seccion de revision bibliogréfica.

3.1.1. Consideraciones para disefiar sistema de recubrimiento

Para realizar el experimento a nivel de laboratorio, se requiere partir de un disefio inicial, el
cual es la base para implementar la metodologia y evaluar su eficiencia, por lo tanto, para el
disefio se debe iniciar teniendo en cuenta diferentes factores, como el material de la
estructura, de los ejes y del recipiente, ya que la limpieza debe ser lo méas sencillo posible.
Inicialmente se usaron laminas que soportan con una malla de angeo las guias, pero, al
realizarse pruebas, se observo que la manipulacion de la malla es compleja, no solo por la
limpieza sino que al no darle un buen manejo puede convertirse en un posible riesgo y generar
accidentes; teniendo en cuenta estos factores, se opt6 por utilizar los perfiles de aluminio,
estos son livianos, pueden soportar las guias, aportar buena resistencia y estabilidad a la
estructura y, su manipulacion y limpieza es mas sencilla; respecto a las guias para las fibras,
estdn compuestas por cinco ranuras por cada eje, esto se pensé con el fin de que el sistema
fuera mas efectivo al no ingresar una, sino cinco fibras, también se pensd, con la idea de que
ayuden a quitar el exceso de solucion.

3.1.2. Materiales e implementos utilizados para la fabricacion del sistema de
recubrimiento

Los siguientes materiales se seleccionaron teniendo en cuenta el bajo costo, peso y facilidad
de manejo. Inicialmente se describen los requerimientos para implementar la metodologia,
posteriormente del manejo que requiere la fibra a utilizar y, finalmente de la solucion acuosa
(polimero termopléastico) usada.
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v" Madera contrachapada

Para la implementacion de la metodologia, es necesario un soporte para el sistema, por
lo que se us6 madera contrachapada (ver Figura 15), la cual es una madera facil de
trabajar, resistente, ligera y econdmicamente asequible.

Figura 15. Madera contrachapada como soporte de sistema. Fuente: propia

v Aluminio 6061

El sistema por el que va a pasar la fibra esta compuesto por un recipiente donde se vertera el
polimero, asi mismo de unas guias, las cuales deben ser resistente a la corrosion, liviano y
facil de trabajar, por lo que el material idoneo es el aluminio 6061 que tiene buenas
propiedades mecanicas, puede encontrarse en partes de estructuras de aeronave, barcos, y en
la fabricacion de empaquetados de comidas y bebidas.

También se usaron angulos de aluminio blanco de 1/4” x 3/8” y remaches de 1/8” x 3/8” tipo
4-4 para unir ambas partes y obtener estabilidad, ya que son el soporte de las guias por donde
pasara la fibra. Los elementos mencionados pueden verse en la Figura 16 .

a

Figura 16. a) Recipiente para solucion, b) Angulos y guias para la fibra y ¢) Remaches.
Fuente: propia

25



v" Boquilla

La boquilla utilizada tiene un diametro de 0.4 mm (ver Figura 17), su objetivo es quitar el
exceso de polimero de la fibra, lo que conllevaria a obtener un recubrimiento uniforme y
cobertura total.

Figura 17. Boquilla 0.4 mm. Fuente: propia.

v" Motor reductor

Para realizar el experimento a nivel de laboratorio, se requiere de un elemento que hale la
fibra velocidad constante, la sumerja y asi mismo la extraiga, por lo que se implementd un
motor reductor de metal 12v, 300 rpm N20 (ver Figura 18).

Figura 18. Motor reductor. Fuente: [27].

v" Control de velocidad

En el momento de realizar el recubrimiento de la fibra, se debe tener control de distintas
variables, como la velocidad de inmersidn y extraccion de la fibra en la solucion, para lograr
esto se hizo uso de un control de velocidad, teniendo en cuenta el tipo de motor que se
implemento, se selecciond un control de velocidad para motor DC con escobillas DC12V-

40V / 82 (ver Figura 19).
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elocidad. Fuente: propia

3.1.3. Preparacion de la fibra

v" Horno

Debido a la caracteristica hidrdfila de las fibras de fique reportada por [13], estas
requieren de un proceso de secado. Para esto, se utilizo el horno de la Facultad de Minas
de la Universidad Nacional de Colombia, Sede Medellin. EI proceso consistio en elevar
el horno a una temperatura de 80 °C durante 3 horas. En la Figura 20, puede observarse
tanto la fibra como el proceso de secado.

Figura 20. a) fibra de fique, b) horno para el secado de las fibras. Fuente: propia.

v Almacenamiento de la fibra

Posterior al secado, la fibra debe almacenarse para que no absorba de nuevo humedad,
por lo que se hace uso de desecador con una cantidad de silica con indice de cobalto,
como se observa en la Figura 21, su objetivo es conservar la fibra sin humedad y en caso
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de contener por manipular la fibra, la silica pueda absorberla, adicional al desecador se
tiene otro recipiente para almacenar las muestras.

Figura 21. Desecador Yy recipiente para almacenamiento de pruebas. Fuente: propia.

3.1.4. Polimero termopléstico implementado para el recubrimiento

En este proyecto se tuvieron en cuenta dos polimeros para aplicar el recubrimiento, estos son:
alcohol polivinilico (PVA) y Ultracryl 101 APF TC134

v Alcohol polivinilico

Es una solucion liquida, usada como pelicula separadora en trabajos donde estan
involucrados la resina poliéster y la fibra de vidrio [28].

Dentro de sus funciones se encuentran.

Excelente desmoldeante

Amigable con el medio ambiente

La pelicula no es atacada ni disuelta por disolventes aromaticos ni alifaticos
Soluble en agua

Alto rendimiento

LSRN N NN

El alcohol polivinilico que se us6 fue del fabricante Sumiglas S.A y su referencia se puede
ver en la Figura 22.
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Figura 22. Alcohol polivinilico. Fuente: propia.

v' Ultracryl

De acuerdo a su ficha técnica, es un copolimero acrilico estirenado en dispersion anidnica
acuosa, libre de plastificantes. Este copolimero, forma una pelicula dura de buena
adhesividad, en la Figura 23, se puede observar las propiedades y caracteristicas del Ultracryl
[29].

Propiedad Unidad | Minimo | Maximo
Aspecto: liquido blanco viscoso con tonalidad azulada Cumple
Contenido de solidos (135°C, 1h) % 49 51
pH (directo) Adim. 75 8.5
Viscosidad Erooldield, 60 rpm cps 8500 10500

Figura 23. Propiedades y caracteristicas del Ultracryl. Fuente: [29].

Dentro de sus aplicaciones se pueden encontrar [29]:

v' Fabricacion de adhesivos para la construccion y en la modificacion de ligantes
hidraulicos.

v Es compatible con espesantes acrilicos como LANCRYL TC 403, celulésicos,
alcohol polivinilico, espesantes uretanicos asociativos, entre otros.
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3.2. Procedimiento para realizar experimento a nivel de laboratorio para aplicar
el recubrimiento termopléstico sobre la superficie de fique

En el diagrama de flujo que se muestra en la Figura 24, se observa que través de una revision
bibliogréafica se selecciond el método de aplicacion del recubrimiento, la cual es la técnica de
inmersion. Por medio del software CAD se realizd un disefio como base para la
implementacion de la metodologia, luego de esto, se realizo una seleccién de materiales y
elementos necesarios y, finalmente, se hizo la manufactura del sistema aplicando el método
de recubrimiento por inmersion.

Inicio
l Fibra
—Fibras como refuerzo + Revizion bibliogrfica — Selecc_iorll ek = polimere Fibra recubierts | +—
recubrimiento para fibra 4
l *
— . . T Seleccion de materiales para
Fibras sinteticas eleccton de matriz . .
tecnica de recubrimiento
; 1. Rodillo de respaldol
— i Fibrarecublerta « |/
-Njfluﬂ - Matriz ceramica N Rodillos - | Fhreree kf.\\. ) ,Fitra
- Polieater - Matriz metilica [ Termoestable Rastueta, " -+ Rotillorabado
- Acrilicos - Matriz polimérica i
: | - Paliester Polimere
Fibras nf'iturales —_— Vinilester —
.&:ute Matniz polimerica — - Epoxica.. Vapor
- S1zal Asoersi ﬁT_ ;
- Fique | Termoplastico — S =g
- Bambi | |
- Seda... - Policarbonato Pistola de atamizacion
——— - polipropileno L
- Aleohal = Polimero
polivinilico
Experimento a nivel
de laboratorio
¥
& e}'aluau Resultados
variables

Figura 24. Diagrama de flujo del proceso. Fuente: propia.

Durante el proceso de inmersidon hay que tener en cuenta variables como la velocidad, el
tiempo de inmersion y secado a temperatura ambiente, entre otros. Finalmente, se valida el
recubrimiento por medio de la medicion del espesor y se hacen pruebas de resistencia
interfacial por medio de microdroplet.
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3.3. Caracterizacion del espesor del recubrimiento y caracterizacién mecanica

3.3.1. Validacion y efectividad del sistema

Para evaluar la efectividad del recubrimiento en la fibra, se hizo uso del Microscopio Optico
Nikon eclipse 1v100 ubicado en el Laboratorio de Tecnologia y Disefio de Materiales de la
Facultad de Minas de la Universidad Nacional de Colombia, Sede Medellin (ver Figura 25).
Con el equipo se midieron los espesores de las peliculas termoplésticas después de proceso
de inmersion.

Figura 25. Microscopio optico Nikon eclipse 1v100. Fuente. Propia.

3.3.2. Descripcion prueba de microdroplet para la resistencia interfacial

La prueba de microdroplet se realizé con el fin de obtener la resistencia al cortante interfacial
de cada fibra, lo que permite ver que tan buena fue la adherencia del refuerzo a la matriz.
Para realizar las pruebas se fabricaron las probetas, como se muestra en la Figura 26, en esta,
se observa que un extremo de la fibra sera la encargada de recibir la fuerza aplicada por el
texturometro (equipo para medir la resistencia interfacial) y, el otro extremo esta sumergido
en la matriz (gota), previamente polimerizada.
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Figura 26. Pruebas micromecénicas de microdroplet. Fuente: tomado y adaptado de [30].

Las probetas (fibras recubiertas con los termopléasticos) se fabricaron de dos formas distintas
(sistema operado con motor y sistema sencillo operado manualmente). Las fibras recubiertas,
con una longitud de aproximadamente 8 cm, se sumergen (solo la punta de la fibra) en la
resina, generando asi la gota. Para este trabajo se hizo uso de una resina termoestable para
cubrir la punta de la fibra, la cual fue, poliéster pre acelerada, con su respectivo activador o
catalizador.

Luego de recubrir la punta de la fibra, generar la gota y secarse, se llevan al microscopio
Optico para tomar las medidas del area y perimetro en la seccién transversal (software
Imagel) de cada gota, esto se hace porque no debe asumirse que la seccion transversal es
circular, ya que puede generarse errores significativos en el momento de realizar analisis
[30]. Para esta medida, se toma la longitud embebida de la gota, el ancho y el diametro
aparente de la fibra (software Nis Elements) en posicion longitudinal, perpendicular al éptico
del microscopio. Los datos como, el perimetro y longitud embebida de la gota son necesarios
para poder hallar la resistencia al cortante interfacial, los demas puedan usarse para realizar
comparaciones. Algo importante a tener en cuenta, es que, luego de las pruebas, deben
tomarse nuevamente las medidas para verificar si la gota fue extraida por completo o si quedd
el cuello de la gota adherido a la fibra, si es asi, el tamafio del cuello debe restarse de la
longitud embebida inicialmente.

Las pruebas de microdroplet o extraccion de la fibra se realizaron en el texturometro TA -
XT2i Texture Analyser marca Stable Miro Systems, el cual cuenta con una celda de carga de
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50 kgf (490 N aproximadamente) y una resolucion de 0.1 g y 0.001 mm en carga y en
desplazamiento. Este equipo bésicamente estd compuesto en su parte baja, por un rodillo,
soporte y en medio de ellos, estd ubicada la gota (Figura 27) y, en la parte superior se
encuentra el elemento de sujecion.

Fibra —— Gancho
doble clip

Rodillo

Resina

Microdroplet

Figura 27. Prueba de microdroplet. Fuente: Elaboracion propia.

3.3.3. Calculo de la resistencia interfacial (Fibra recubierta y matriz
polimérica)

Las pruebas se realizaron a una velocidad de 0.1 mm/s, correspondiente a la velocidad menor
que permite el equipo. Los datos de desplazamiento se obtuvieron en mm y la carga en N,
estos datos son necesarios para encontrar la carga maxima y posteriormente calcular la
resistencia al cortante interfacial, para este se hara uso de la ecuacion (1) [30].

(1) T. = Fmax
P PL,

Donde F,,, es la carga méxima, esta, como se menciond anteriormente, se hallé con los
datos arrojados por el texturometro, P; es el perimetro de la fibray L.es la longitud embebida
de la fibra, es decir, el tamafio de la gota, estos ultimos datos se obtuvieron previamente por
microscopia optica.

33



Las pruebas que fueron tenidas en cuenta para procesar los datos fueron aquellas en donde la
fibra logré extraerse de la resina o gota de manera correcta, una forma en la que esto podia
corroborarse es que luego de la prueba no se observaba la gota en la fibra, sin embargo, cada
fibra que parecia que fue extraida de esta, pasd por el microscopio nuevamente, como
menciond anteriormente, para confirmar su correcta extraccion. Por otro lado, las pruebas
que fallaron, es decir, que la fibra se reventd o no se extrajo de la gota, son pruebas que no
fueron tenidas en cuenta ya que no permiten calcular la resistencia al cortante interfacial.

Para procesar los datos obtenidos y encontrar la resistencia al cortante interfacial de cada
muestra, primero se almacenaron en un documento con extension”.txt” para luego poder
extraer los datos desde el codigo desarrollado en el programa Python, con el fin de tratarlos
de una manera mas efectiva, ya que, al realizarse por medio de Excel, por ejemplo, podria
resultar en una labor compleja. Se crearon listas para almacenar los datos de la carga (fuerza),
perimetro y longitud embebida de la gota y, por medio de ciclos “for”, se realizaron los
calculos de la resistencia al cortante interfacial.

Para realizar un analisis estadistico adecuado se determiné usar un método de comparacion
simple entre el recubrimiento manual y con control de velocidad, al igual que para los dos
tipos de recubrimientos usados. Para representar los resultados obtenidos se us6 un diagrama
de cajas para cado caso, que describe las caracteristicas mas importantes como: la dispersion
y simetria. Para su realizacion se representan los tres cuartiles (Q1, Q2 o mediana, Q3) y los
valores minimo y maximo (Li, Ls) de los datos, sobre un rectangulo, alineado horizontal o
verticalmente,
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4. Resultados

4.1. Disefo del sistema para recubrimiento

Luego de la fase de disefio mencionada, en la Figura 28 y Figura 29, se puede un esquema
del sistema para implementar la técnica de inmersion y, aplicar el recubrimiento
termoplastico sobre la superficie de fibra de fique. En la Figura 28 se observa el disefio de la
estructura o modulo de inmersidn, en la parte baja puede verse que las guias no van hasta la
base de esta, esto, es con el fin de que el ingreso y salida de la fibra sea mas sencillo, en la
misma figura se puede observar la estructura en el recipiente, esta, queda lo suficientemente
lejos del borde del recipiente, para que, en el momento de realizar la extraccion de la fibra,
esta no corra el riesgo de reventarse al no pasar por el borde. Por ultimo, en la Figura 29, se
observa, el sistema listo para comenzar con pruebas de aplicacion del recubrimiento, puede
notarse una distancia considerable que va desde el recipiente, hasta el elemento que enrolla
la fibra recubierta a través del motor, esto, es con el fin de tener una longitud de fibra
adecuada para realizar las pruebas.

Recipiente para Rodillo con guias
polimero fundido para ubicar la fibra
Estructura para
ubicar rodillos

Figura 28. Mddulo de inmersion. Fuente: propia.
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Item | Descripcion

1 Soporte inicial fibra

2 Médulo de
inmersion
Carrete para enrollar
3 :
fibra
4 Motor

Control de velocidad

© 68§ E 8

Figura 29. Disefio de sistema para realizar la técnica de inmersion. Fuente: propia.

4.2. Fabricacién y montaje de sistema de recubrimiento de fibra por inmersién

Luego de tener en cuenta los factores de disefio del sistema, la seleccién de materiales v,
realizar el disefio en 3D por medio del software, se procede a su manufactura y montaje,
obteniendo como resultado el sistema que se observa en la Figura 30. Posterior a esto, a la
preparacion de la fibra y seleccién de solucion, se inicié una serie de pruebas para verificar
la eficiencia del sistema aplicando el recubrimiento termoplastico sobre la fibra de fique.
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4.3. Proceso de inmersion de las fibras recubiertas con el polimero termoplastico

Primera prueba

Las primeras fibras recubiertas fueron sumergidas en PVA y Ultracryl, luego se dejaron
polimerizar a temperatura ambiente y, posteriormente se evaluaron en el Microscopio. Las
primeras pruebas se realizaron para analizar el funcionamiento del sistema y su eficiencia
aplicando el recubrimiento, por lo que solo se utilizo la estructura con las guias para la fibra
y el recipiente para la solucidn, no se tuvo un control de velocidad, ni tampoco boquillas para
quitar el exceso de recubrimiento, ni demas variables consideradas dentro del proceso.

En las siguientes figuras se evidencia de forma cualitativa que ambos tipos de recubrimiento
se adhirieron bien a la superficie de la fibra de fique, sin embargo, En la Figura 31,
recubrimiento aplicado con Ultracryl, se observa de izquierda a derecha, “’c” una pelicula que
tiende a ser uniforme y constante, en la figura siguiente, “b” se observa una pelicula que
parece no ser uniforme, ni constante y es gruesa, y por ultimo, en la figura “a”, se identifica
una pelicula que tampoco es ni constante ni uniforme.

En la Figura 32se muestran las peliculas aplicadas a las fibras con el PVA. En la imagen “a”
y “b” se observa una pelicula delgada, uniforme y al parecer constante, en la imagen “c” se
puede ver una pelicula que, aunque parece ser constante no es uniforme sino gruesa.
Teniendo en cuenta ambas pruebas, se puede decir que, aunque en ambos casos hay
irregularidades en el recubrimiento, se puede observar que el recubrimiento con PVA es
comparativamente mas constante, ya que generd una pelicula mas delgada y uniforme en

comparacion con el Ultracryl.

122.1 pm

132.9 ym

a b [

Figura 31. Primera prueba en microscopio optico con Ultracryl. Fuente: propia

37



149.5 pm

a b

Figura 32. Primera prueba en microscopio optico con PVA. Fuente: propia

Segunda prueba

En esta segunda prueba, se aplico el recubrimiento utilizando el sistema completo en posicion
vertical (Figura 33) solo con el PVA, ya que, aunque la fibra mostr6 buena adherencia
también con el Ultracryl, con el PVA, mostr6 un recubrimiento méas constate, uniforme y en
cuanto a la manipulacion, tiende a ser mas sencillo. El recubrimiento se realiz6 sin una guia,
para verificar si se da un mejor recubrimiento. Para esta prueba, las fibras pasaron por un
proceso de secado en el horno a una temperatura de 80 °C durante 3 horas, en el proceso de
recubrimiento, se tuvo control de velocidad de inmersion y extraccion, estuvieron expuestas
a temperatura ambiente durante alrededor de 40 min para el proceso de secado y
polimerizacion, finalmente, se cortaron y se sacaron muestras de aproximadamente 8 cm y
almacenaron como puede observase en la Figura 34.
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Figura 33. Posicion del sistema en vertical para aplicar recubrimiento. Fuente: propia.

< g

o - -
Figura 34. Almacenamiento de Fibra de fique recubiertas. Fuente: propia.
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Preparacion y analisis de fibras para prueba de resistencia interfacial microdroplet

Se preparan probetas para realizar pruebas de microdroplet (ver Figura 35), esta prueba se
hace para analizar la interfaz entre la matriz y la fibra. Inicialmente se usa unos ganchos doble
clic para ubicar la fibra, como se muestra en la imagen “a” de la figura, posteriormente, la
punta de la fibra recubierta se sumerge sobre resina poliéster (insumo de facil acceso), como
se muestra en la imagen “b” de la figura, lo que permite la generacion de una gota, luego se
procede al secado o polimerizacion.

a b

Figura 35. Fabricacion de probetas para pruebas microdroplet. a) sujecion con gancho y b)
resina para generacion de la gota. Fuente: propia.

Posteriormente se hacen medidas (ver Figura 36) longitudinales como: diametro de la gota,
longitud embebida y, diametro aparente de la fibra, a través del software Nis Elements
(imagen “a” de la figura), el area y didmetro se toman a través del software ImageJ como se
ve en la imagen “b” de la figura.
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Figura 36. a) longitud embebida 1049.1 um. b) Medida transversal. Fuente: propia.

Finalmente, como se puede observar en la Figura 37, se adecuan las fibras con cartén paja
para que el montaje sea mas sencillo al llevarlas al texturometro y proteja la fibra. En la
Figura 37 puede observarse las fibras preparadas para los ensayos de microdroplet y en la
Figura 38 se observa el texturometro y el montaje de la fibra para realizar pruebas.

Figura 37. Probetas para pruebas de microdroplet. Fuente: propia
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Figura 38. a) equipo Texturémetro. b) montaje de probeta en el equipo. Fuente: propia.

4.4. Resultados del Analisis experimental de la prueba de microdroplet

En la Figura 39 se muestran los resultados de los ensayos de resistencia interfacial de las
muestras recubiertas con PVA con la gota de poliéster (poliéster recubierta 1- manual y
poliéster recubierta 2- con control), alli se puede observar presentan una mayor resistencia al
corte interfacial en comparacion con la fibra sin recubrimiento, también embebida en una
gota de poliéster (poliéster). Esto se debe principalmente al efecto positivo del recubrimiento
con PVA sobre las fibras de fique en estado de entrega, el cual mejora la adhesion entre las
fibras naturales y la matriz polimérica, lo que representa una transferencia de cargas efectiva
entre la matriz y la fibra. EI aumento en esta propiedad también tiene influencia directa en la
longitud critica de las fibras, longitud minima que requiere la fibra para ser considerada un
refuerzo efectivo y, ademas, longitud a la cual vuelve a cargar una fibra continua después de
experimentar una fractura.

Esta mejora en la adherencia posiblemente esté asociada con interacciones quimicas de los
componentes de forma individual con el PVA. Dado que el PVA es una sustancia polar,
posiblemente tenga buenas interacciones con la fibra de fique por su caracteristica hidrofila.
Por otra parte, el PVA genera una capa hidréfoba después de polimerizarse sobre la superficie
del sustrato; esta capa quedaria cercana a la matriz polimérica que comparte esta misma
filiacion con el agua, y quiza, se puedan experimentar algunas atracciones quimicas.
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Figura 39.resultados resistencia al cortante interfacial vs tipo de fibra en resina poliéster

También puede evidenciarse que ambas formas utilizadas (manual y mecanico) para aplicar
el recubrimiento, no generaron cambios significativos, esto ocurre debido a que
independientemente del método que se utilice, el objetivo principal es generar una buena
interfaz entre la fibra y la resina, el cual se logra con ambos métodos.

Estos resultados anteriores, fueron comparados con un proyecto de investigacion que se esta
realizando paralelamente en la institucién, en la cual se esta evaluando la resistencia al
cortante interfacial entre las fibras de fique y otros tipos de resina como la viniliester y
epoxica, ver Figura 40.
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Figura 40. Comparacion de resistencia al cortante interfacial de fibra de fique con poliéster
Vs otro tipo de resina

En esta, se puede identificar que las fibras de fique con vinilester no tienen buena resistencia
al cortante interfacial, lo que sugiere una débil adherencia entre la fibra y la resina; por otro
lado, se puede notar significativamente la alta resistencia interfacial entre la fibra de fique y
la resina epoxica; al comparar estos resultados con los obtenidos de la fibra de fique
recubierta con PVA y embebida con poliéster, se puede ver que para efectos de este trabajo,
se alcanzo la resistencia interfacial obtenida con las fibras de fique embebidas con epoxica,
esto significa que, con insumos mas asequibles econdmicamente se puede llegar a una alta
resistencia interfacial, por otro lado, recubrir las fibras de fique con PVA puede resultar
altamente efectivo cuando se quiera fabricar un material compuesto con resina poliéster y de
acuerdo a la necesidad, esta pueda suplirla, ya que mejoro significativamente la adherencia
entre estas. Otro punto a favor es que el PVA, de acuerdo con su ficha técnica, es amigable
con el medio ambiente, lo que la hace méas llamativa a la hora de usarse como recubrimiento.
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5. Conclusiones

v El sistema de inmersion de fibra para la generacion de recubrimientos cumplio su
propdsito, sin embargo, debe ser sometido a algunas mejoras, en especial se debe
mejorar el control de las variables para lograr una eficiencia del recubrimiento de un
100% de ambos lados o cobertura total de la fibra.

v" De acuerdo con los resultados es importante tener en cuenta variables como la
velocidad de inmersion y extraccion de la fibra en la solucién; mucha velocidad
genera que la fibra quede con una pelicula de recubrimiento muy delgada o incluso
zonas sin recubrimiento, por el contrario, si la velocidad es baja, la fibra puede que
quedar con una pelicula gruesa. Otra variable por considerar es el tiempo que
permanecera la fibra sumergida, tiempo de secado a temperatura ambiente, y boquilla
a implementar; mientras mas pequefia es la poquilla, mas delgada es la pelicula que
se crea en la fibra, generando dificultad en el equipo para observar y garantizar una
cobertura uniforme y constante.

v De acuerdo a la grafica de resultados resistencia al cortante interfacial vs tipo de fibra
en resina poliéster obtenida de las pruebas de microdroplet, lo primero que se puede
afirmar es que si se dio un recubrimiento de la fibra, ya que se requiere mas esfuerzo
para extraer la gota de la fibra recubierta y embebida con poliéster que, la fibra solo
embebida con poliéster, lo que evidencia que, las fibras recubiertas con PVA generan
una buena adherencia entre la fibra y la resina, lo que significa una transmision de
cargas a través de una interface fuerte presentando una mayor resistencia al corte
interfacial.

v Luego de hacer la comparacién entre la fibra recubierta con PVA embebida con
poliéster, y fibra de fiqgue embebida con epdxica, y ver qué ambas llegan a una alta
resistencia interfacial, se llega a la conclusion de que se puede llegar a obtener una
altas resistencia interfacial con insumos mas econdmicos y amigables con el medio
ambiente como lo es el PVA.
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