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Resumen

Contexto: Se realizé una busqueda local de tejidos
de fibras vegetales para determinar la composicion
de los grupos funcionales y morfologia de su super-
ficie antes y después de un tratamiento alcalino con
miras a su empleo como refuerzo en compuestos de
matriz polimérica.

Método: La bisqueda se desarrollé dentro del area
metropolitana del Valle de Aburrd, Colombia. Las fi-
bras se trataron por inmersion en NaOH disuelto al
6 % w/v por 48 horas, seguida por una neutraliza-
cién en acido acético al T % v/v por una hora. Pos-
teriormente fueron secadas a 60 °C por 24 horas.
Las técnicas empleadas para los andlisis fueron la
espectroscopia infrarroja por transformada de Fou-
rier (FTIR) y la microscopia electrénica de barrido
(SEM).

Resultados: Se seleccionaron tejidos de fique, yute,
corteza de coco, lino y algodén. Los andlisis FTIR
muestran una tendencia a la disminucién de aci-
dos grasos, hemicelulosas, ligninas y enlaces B en
la superficie de las fibras, mientras que las imagenes

SEM demuestran la remocién de impurezas, la ex-
posicion de rugosidades y la creacién de espacios
interfibrales.

Conclusiones: El tratamiento alcalino podria favore-
cer el mecanismo de anclaje del polimero termofijo
a la superficie de las fibras y la creacién de enlaces
entre las moléculas polares de las fibras y el poli-
mero termofijo, disminuyendo el deslizamiento re-
lativo entre matriz y refuerzo durante la aplicacion
de cargas.

Palabras clave: alcalinizacion, compuestos polimé-
ricos, FTIR, propiedades fisicas, polimeros termofi-
jos, SEM, tejidos vegetales.

Abstract

Context: This research focuses on determining the
surface composition of different plant fibers in or-
der to evaluate their possible use as reinforcement
in polymer matrix composites. For this, a search was
made for several types of fibers, as well as an anal-
ysis of their morphology before and after alkaline
treatment.
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Method: The search was carried out within the met-
ropolitan area of the Aburra Valley, Colombia. For
the treatment of the fibers, we performed, in first
place, an immersion in dissolved NaOH at 6% w/v
for 48 hours; secondly, a neutralization in 1% v/v
acetic acid for one hour; and thirdly, they were dried
at 60°C for 24 hours. Additionally, the techniques
used for the analyzes were Fourier Transform Infra-
red Spectroscopy (FTIR) and Scanning Electron Mi-
croscopy (SEM).

Results: Fique, Jute, Coconut husk, Flax and Cotton
fiber fabrics were selected. FTIR analyzes show a
trend towards the decrease of fatty acids, hemicellu-
lose, lignins and B-bonds on the surface of the fibers,

whereas SEM images show the removal of impuri-
ties, the exposure of roughness, and the creation of
interfibral spaces.

Conclusions: Alkaline treatment could favor both
the anchoring mechanism of the thermosetting poly-
mer to the surface of the fibers and the creation of
bonds between the polar molecules of the fibers and
the thermosetting polymer. This could reduce the
relative slip between matrix and reinforcement dur-
ing the application of loads.

Keywords: alkalization, polymeric composites,
FTIR, physical properties, thermoset polymers, SEM,

vegetal fabrics.

INTRODUCCION

Los costos econémicos y medioambientales de la
produccion de fibras sintéticas, la preocupacion
por la sostenibilidad y el cambio climatico, y la
necesidad de materiales de alto desempefio, estan
motivando la busqueda de fibras alternativas para
ser empleadas como refuerzo en materiales com-
puestos de matriz polimérica (Castano, Robayo
y Sanchez, 2013). En este estudio se buscan teji-
dos vegetales disponibles en el area metropolita-
na del Valle de Aburra (Antioquia) y se estudian
los grupos funcionales y los cambios morfolégi-
cos de los tejidos antes y después de un tratamien-
to quimico de alcalinizacién (Shenouda, 1979).
Este tratamiento favorece la adhesion entre las fi-
bras vegetales (polares) y los polimeros termofijos
(también polares) como las resinas insaturadas de
poliéster, epoxicas y fenoles. Las fibras vegetales
estan compuestas de celulosa, hemicelulosa y lig-
nina, y por otros componentes que se consideran
impurezas de la superficie, como pectinas y ceras.
El contenido de humedad también desempefa un
rol importante en la composicion de una fibra y
sus propiedades (Lamus, Plazas y Luna, 2015), al
igual que en la compatibilidad con la matriz. Por
otro lado, un contenido alto de celulosa conlleva a

una rigidez mas alta y, por consiguiente, a ser una
caracteristica preferible para usar una fibra vegetal
como refuerzo (Mwaikambo, 2002).

El interés actual por los refuerzos de fibras vege-
tales en compuestos de matriz polimérica se refleja
en varios estudios: Aziz y Ansell (2004) mencio-
nan un material compuesto por fibras de cdhamo
y poliéster; Siva, Sankar, Amico y Ravindran (2013)
abordan el efecto de la fraccién de fibras de re-
fuerzo en un compuesto formado por ldminas de
fibras de corteza de coco en una matriz de poliés-
ter; Gowda, Naidu y Chhaya (1999) analizan las
propiedades mecanicas de un compuesto de ma-
triz de poliéster reforzado con fibras de yute no
tratadas; Hossain, Islam, Vuurea y Verpoest (2013)
usan refuerzo de yute en una matriz epoxica; Ami-
co, Angrizani y Drummond (2010) emplean fibras
de vidrio y sisal como refuerzo de una matriz de
poliéster, y Shah, Schubel y Clifford (2013) recu-
rren a tejidos de lino para reforzar una matriz de
poliéster y elaborar dlabes para aerogeneradores.

En el ambito colombiano se destacan estu-
dios, como los de Moreno y Trujillo (2007), quie-
nes analizan las caracteristicas de haces de fibra
de guadua angustifolia, para evaluar la factibi-
lidad de usarlos como posible refuerzo en com-
puestos; Cuéllar y Mufioz (2010), quienes abordan
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refuerzos de guadua en una matriz de poliéster,
y Mejia (2010), quien procesa y caracteriza fibras
de bambd para ser usadas con el mismo fin. Los
resultados de este estudio sugieren que la alcali-
nizacién podria mejorar las propiedades del com-
puesto en comparacion con compuestos de fibras
no tratadas.

METODOLOGIA

Los tejidos vegetales utilizados en este estudio fue-
ron buscados en puntos de venta dentro del drea
metropolitana del Valle de Aburrd, Colombia. Una
vez determinadas las fibras vegetales disponibles
en el mercado como fibras tejidas o no tejidas, se
seleccionaron cinco de ellas con base en la resis-
tencia a la tension reportada en fuentes como Ken-
gkhetkit y Amornsakchai (2012), y Chand y Fahim
(2008).

La literatura sobre el tratamiento quimico de
fibras vegetales es extensa, siendo el proceso de
alcalinizacion el mas utilizado para remover he-
micelulosas, ligninas y demas acidos grasos y mo-
nosacaridos de la superficie de las fibras vegetales.
Por otro lado, el estudio realizado por Le-Troedec
et al. (2011) sugiere que la alcalinizacién es mas
efectiva para aumentar la fuerza de adhesion con
la matriz polimérica por encima de otros proce-
sos de tratamiento que usan polietilenimina (PEI)
o acidos como el EDTA. El tratamiento quimico
de las fibras consistié en agitarlas por 48 horas en
solucién de hidréxido de sodio (NaOH) disuelto
al 6 % w/v en agua destilada (pH cercano a 14)
(Aziz y Ansell, 2004; Mwaikambo, 2002). Pasadas
48 horas, los tejidos se extrajeron de la solucion
de NaOH vy se sometieron a neutralizacién del pH
alcalino, sumergiendo las fibras en una solucién
de 4cido acético al 1 % en volumen por una hora
(Terpakova et al., 2012). Tras este periodo, los teji-
dos fueron retirados y lavados con abundante agua
desionizada hasta que el pH del bano fuera lo mas
neutro posible (Le-Troedec et al., 2011). Seguida-
mente, los tejidos se secaron en un horno a 60 °C
durante 24 horas, tras lo cual fueron empacados

en bolsas impermeables con cierre hermético (Zi-
ploc®) y almacenados en un lugar fresco y seco
(Sever et al., 2012).

Los grupos funcionales presentes en la superfi-
cie de cada tipo de fibra antes y después del tra-
tamiento se identificaron mediante espectroscopia
infrarroja con transformada de Fourier (FTIR, por
su sigla en inglés) usando un equipo Perkin Elmer
Spectrometer 100. Se empled una pequefa canti-
dad de fibras, las cuales fueron cortadas y apiladas
en pequenos monticulos y luego presionadas hasta
alcanzar un espesor cercano a 1 mm.

Se obtuvieron también imagenes de las fibras
antes y después del tratamiento usando microsco-
pia electrénica de barrido (SEM, por su sigla en in-
glés) para dilucidar posibles cambios morfolégicos
en las fibras inducidos por el tratamiento quimico.
Para ello se utiliz6 un equipo JEOL JSM-6490LV.
Antes de las observaciones, las muestras fueron re-
cubiertas por una fina capa de oro mediante un
equipo de deposicién al vacio Denton Vacuum
Desk IV.

RESULTADOS

Las fibras vegetales seleccionadas para este estu-
dio fueron las de fique, yute, corteza de coco, lino
y algodén. Los tejidos de fibra de fique fueron su-
ministrados por la empresa Comercializadora de
Empaques Sy S S.A.S.; los de fibra de yute, por
Agroempaques S.A. en forma de bolsas o costales;
la ldmina no tejida de fibras aglomeradas de cor-
teza de coco fue adquirida en Textec de Colom-
bia S.A.S., y los tejidos de fibras de lino y algodén
(lona costena) en Telas El Faisan S.A. Se encontr6
que la venta de tejidos de fibras vegetales autécto-
nas estd focalizada en unos pocos negocios dentro
de las centrales de abasto, en tiendas de artesa-
nias, tiendas textiles, plazas de mercado, tiendas
de productos ecoldgicos y a través de proyectos de
emprendimiento como Textec de Colombia S.A.S e
Hilco Fibras Naturales S.A. Las fibras vegetales de
interés y dos de sus propiedades mecanicas estan
resumidas en la tabla 1.
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Tabla 1. Propiedades mecdnicas de las fibras vegetales En las figuras 1 a 5 se aprecia el espectro in-

seleccionadas frarrojo de absorbancia de las muestras de fibras

vegetales, donde una curva indica la fibra sin trata-

Fibra vegetal Resistencia a la Médulo de miento quimico y la restante la misma fibra tratada

tension [MPa] Young [GPa] con la solucion de NaOH al 6 % w/v. Las figuras

Lino _ 450-1100 27,6 1, 2 y 3 corresponden a las fibras de fique, yute y

Algodon 287-800 5,5-12,6 corteza de coco.

Yute 393-773 13-26,5 . . . . )
. La influencia del tratamiento quimico es mds
Fique 511-635 9,4-22 tori | i | vut | |
Cortera do coco 31175 6 notoria para el fique, el yute y el coco que en e

caso del lino (figura 4) y el algodén (figura 5).
Fuente: Kengkhetkit y Amornsakchai (2012); Chand y Fahim
(2008).

25 ‘
—Fique no tratado
........ Fique 6% NaOH

0
4000 3500 3000 2500 ; 2000 1500 1000
cm

Figura 1. FTIR de fibras de fique con y sin tratamiento quimico

Fuente: elaboracién propia.

T
~—Yute no tratado
18 | Yute 6% NaOH ]

Figura 2. FTIR de fibras de yute con y sin tratamiento quimico

Fuente: elaboracion propia.
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20 T T T T T T
—Coco no tratado
"""" Coco 6% NaOH |

Figura 3. FTIR de fibras de corteza de coco con vy sin tratamiento quimico

Fuente: elaboracién propia.

§ | N : . T T
—Lino no tratado
........ Lino 6% NaOH

0
4000 3500 3000 2500 R 2000 1500 1000
m

Figura 4. FTIR de fibras de lino con y sin tratamiento quimico

Fuente: elaboracién propia.

25 T T T T T T
—Algodén no tratado
"""" Algodén 6% NaOH
20 [~ 7
15 7
<<
S
10~ 7
51 4 - 7
0 1 1 1 1 1 1
4000 3500 3000 2500 1 2000 1500 1000

am
Figura 5. FTIR de fibras de algodén con y sin tratamiento quimico

Fuente: elaboracién propia.
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La tabla 2 presenta una comparacion entre las
tendencias obtenidas para cada tipo de fibra al tra-
tarlas quimicamente, donde “Al, Y, L, F, C” corres-
ponden con algodén, yute, lino, fique y corteza de
coco, mientras que “A, =, D” indican que la con-
centracion de los grupos funcionales correspon-
dientes (absorbancia) aumenta, permanece igual y
disminuye, respectivamente. Las figuras 6, 8, 9 y
10 presentan imagenes SEM de las fibras tratadas
y no tratadas de algodén, corteza de coco, fique y
yute, respectivamente.

Tabla 2. Comparacién entre tendencias propuestas por
(Mwaikambo, 2002) y estudio actual

Frecuencia (Mwaikambo, AlYLEFC

[emT] 2002)
Acidos grasos
3200-3600 D = D A DA
1736-1740 D = D = DD
1596 D A D D D D
Hemicelulosas
1654 D A D D D D
1000-1500 D D DD DD
1245-1259 D = D D D D
Ligninas
1384 D A D D D =
Enlaces B-glicosidicos
898 D D D A D =

Fuente: elaboracién propia a partir de Mwaikambo (2002).

En la figura 6a se pretende mostrar el recubri-
miento que envuelve a la fibra de algodén antes
del tratamiento, mientras que en la figura 6b, la
textura presente en la superficie.

En la figura 7 se aprecia una imagen SEM de
fibras de lino no tratadas. Las fibras alcalinizadas
presentan una apariencia muy similar y, por ello,
no se presentan.

Figura 6. Imagen SEM de fibras de algodon: a) sin
tratamiento y b) con tratamiento

Fuente: elaboracién propia.

15KV X1,200 10pm

Figura 7. SEM de fibras de lino sin tratamiento

Fuente: elaboracién propia.
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En la figura 8a se aprecia una fibra de corteza
de coco completamente cubierta por impurezas,
mientras que en la figura 8b observamos una su-
perficie limpia y con una textura rugosa.

Figura 9. Imagen SEM de fibras de fique: a) sin
tratamiento y b) con tratamiento

Fuente: elaboracién propia.

Figura 8. Imagen SEM de fibras de corteza de coco: a)

sin tratamiento y b) con tratamiento El cambio en las fibras de yute se muestra en

la figura 10. La limpieza de la superficie eviden-

cia una subdivision de cada fibra en otras fibras

de menor didmetro y la creacién de espacios
En la figura 9 también podemos apreciar la re- interfibrales.

mocién de impurezas y aumento en la textura de

la superficie de la fibra de fique con el tratamiento

alcalino.

Fuente: elaboracién propia.
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Figura 10. Imagen SEM de fibras de yute: a) sin
tratamiento y b) con tratamiento

Fuente: elaboracion propia.

Las imagenes SEM presentadas evidencian los
cambios morfolégicos de la superficie de las fi-
bras. La remocién de impurezas es mas evidente
en las figuras 8, 9 y 10, que corresponden a las
fibras de corteza de coco, fique y yute, es decir,
aquellas adquiridas en forma de tejidos para cos-
tales o de laminas no tejidas con fibras orientadas
aleatoriamente, como en el caso del coco.

CONCLUSIONES

La espectroscopia infrarroja con transforma-
da de Fourier (FTIR) permitié obtener los picos
de absorbancia de interés para el estudio, que

corresponden a las frecuencias de los grupos hi-
droxilos (-OH), carboxilos, carbonilos, lignina y
enlaces B-glicosidicos, los cuales han sido repor-
tados en el estudio realizado por Mwaikambo
(2002). Las tendencias con el tratamiento alcali-
no deberian ser las siguientes: reduccion de gru-
pos OH de las hemicelulosas debido a la reaccién
con el NaOH, que se evidencia a longitudes en-
tre 1.000 y 1.500 cm™. Reduccién de acidos gra-
sos por la disminucién de los picos entre 3.200 y
3.600 cm™'. Reduccién de trazas de dcidos grasos
(grupo carboxilico) por disminucién de pico entre
1.736 y 1.740 cm™. Reduccion de hemicelulosas
por disminucion del pico alrededor de 1.654 cm™
(reduccién de enlaces C=0). Reduccién de acidos
grasos por disminucién del pico en 1.596 cm™. Re-
duccién de ligninas y hemicelulosas debido a la
disminucion de los picos en 1.384 y entre 1.245 y
1.259 cm!, respectivamente. Por Gltimo, la reduc-
cién de intensidad del pico en 898 cm’, el cual
indica la presencia de enlaces p-glicosidicos entre
monosacaridos (aztcares simples). Al observar los
resultados, tenemos que las fibras de fique, yute y
coco presentan una mayor afinidad con los reac-
tivos, seguidas del algodoén vy el lino. La poca va-
riacion entre los espectros infrarrojos de estos dos
tipos de fibra puede presentarse como una eviden-
cia de la influencia que tienen los tratamientos de
estas fibras previos a su comercializacién. El uso
de acidos, alcalis (como el NaOH), sales y agentes
oxidantes son quimicos de uso comun para el des-
crude, blanqueo vy tefido de fibras vegetales (Loc-
kuan, 2012).

Las imagenes SEM de las fibras de corteza de
coco, fique y yute (figuras 8-10) muestran que el
tratamiento cambia significativamente la morfolo-
gia de la superficie. Se evidencia que el tratamien-
to remueve impurezas, de manera efectiva, lo cual
genera un aspecto mas limpio, con interfaces de
separacion entre fibrillas individuales y con una
superficie aserrada en el caso del algodon, el coco
y el fique. Con respecto a las fibras de lino, es po-
sible que los tratamientos previos, comentados en
el parrafo anterior, hayan removido la mayoria de
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las grasas y azlcares, lo que evidencié un cambio
nulo entre la imagen sin tratamiento (figura 10) y
con tratamiento alcalino (no mostrada).

Con el tratamiento alcalino en solucion de
NaOH al 6 % w/v se consiguié remover ligninas,
pectinas, hemicelulosas y otras impurezas de la
superficie de las fibras vegetales. Por un lado, el
tratamiento promueve la formacién de enlaces en-
tre materiales polares como la celulosa y la ma-
yoria de polimeros termofijos (Rothon, 2016),
mientras que, por otro, la exposicién de rugosida-
des y creacion de espacios interfibrales favorece
el mecanismo de anclaje del polimero a las fibras,
beneficiando la transferencia de carga entre matriz
y refuerzo durante la aplicacion de cargas. En este
sentido, el tratamiento alcalino sobre fibras vege-
tales supone mejorar las propiedades mecanicas
de un compuesto elaborado con refuerzo de fibras
tratadas en comparacion con uno de fibras no tra-
tadas (Le-Troedec et al., 2011; Avella et al., 1998).
Las propiedades mecanicas de un compuesto po-
drian aprovechar las propiedades de mas de un
tipo de fibra vegetal.
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