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RESUMEN

En las ultimas décadas, la industria de los plasticos ha crecido considerablemente
con el uso de materiales, tales como el polipropileno y polietileno en la innovacion
de diversos productos en sectores del envasado, construccion y automovilistico. No
obstante, el manejo de los desechos plasticos aln sigue siendo una problematica
mundial; ya que, existe un porcentaje de éstos que son depositados en vertederos.
Por tanto, la disminucién de la contaminacién ambiental se ha convertido en un
objetivo importante para las entidades gubernamentales, empresas y sociedad en
general. De esta manera, se insiste en la implementacion de proyectos que
disminuyan el impacto ambiental y contribucion al desarrollo y progreso del pais
mediante el reciclaje de residuos plasticos y reutilizacion de otros desechos.

En esta perspectiva, el objetivo de la presente tesis es el estudio del sinterizado de
materiales compuestos fabricados a partir de polipropileno reciclado y particulas de
madera capirona recuperadas, empleando el proceso de moldeo por compresion.

La metodologia experimental de la investigacion consta de cuatro etapas
fundamentales: Primeramente, se realizé la caracterizacion de la materia prima
(plastico y madera) de acuerdo a normas ASTM. En segundo lugar, se fabricd un
total de 63 muestras (variando la temperatura y tiempo de trabajo) con la finalidad
de determinar los parametros de sinterizado para la fabricacion del material
compuesto. Posteriormente, se fabric6 45 muestras del material compuesto
sinterizado manteniendo la temperatura y tiempo de trabajo constantes con la
variacion del contenido y tamafio de particula de madera. Finalmente, se fabricaron
probetas que se utilizaron en los ensayos de flexién, traccién, impacto, densidad y
absorcion de agua segln normas ASTM, y se realiz6 un analisis térmico de los
compuestos que demostraron mejores propiedades mecanicas; asi como el andlisis
morfolégico con un microscopio electrénico de barrido (SEM) en la rotura de la

probeta después de los ensayos mecanicos.

A partir del estudio del proceso de sinterizado de los materiales compuestos
fabricados con polipropileno reciclado y particulas de madera capirona mediante el
moldeo por compresion, se determind que, para una misma proporcion y tamafio de
particula de madera, las propiedades mecanicas en geometria de flexion se
incrementan a mayor temperatura de trabajo y, de manera similar, también se
incrementa con el tiempo hasta un maximo para luego disminuir con tiempos

excesivos.
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INTRODUCCION

El crecimiento de la poblacién, los cambios culturales en los habitos de consumo y
la demanda de productos fabricados con termoplasticos ha incrementado
continuamente la generacion de residuos a nivel mundial. En el Perd, un estudio
realizado, en el 2011 por el MINAM (Ministerio del Ambiente del Peru), indica que
los residuos sélidos de la poblacién urbana alcanzaron las cifras de 7,2 millones de
toneladas en un afno, de los cuales 4,1 millones de toneladas de residuos solidos
son destinados a rellenos sanitarios. De estas cantidades el 11% son productos
plasticos, por lo que puede reciclarse aproximadamente 0,25 millones de toneladas
al afio (MINAM, 2011).

Si bien es cierto, la fabricaciébn de algunos productos exige altos estandares de
calidad que incluso requieren del uso de algun termoplastico virgen, existen otros
tipos de aplicaciones para utilizar plastico reciclado, por lo cual es importante
encontrar un proceso con determinados parametros que permitan aprovechar estos
desechos vy, asi, reducir el impacto ambiental. Como una solucion a esta
problematica, durante los ultimos afos, el desarrollo en el estudio de materiales
compuestos de plastico y madera (WPC: Wood Plastic Composites) y la fabricacion
de estos bajo diversos procesos (tales como la extrusion, inyeccion, moldeo por

compresion, moldeo rotacional, etc) ha aumentado para diversas aplicaciones.

En este sentido, la Pontificia Universidad Catdélica del Pera realiza proyectos en la
linea de investigacion de los materiales compuestos de madera y plastico (WPC), el
cual tiene la finalidad de elaborar nuevos materiales a partir de plastico reciclado y
madera recuperada, denominados “Qauchu Kullu”, y asi encontrar un compuesto
con propiedades requeridas dentro de estandares para ser utilizarlo en la
fabricacion de productos a bajo costo de produccion, ademas de colaborar con la

preservacion del medio ambiente.

La presente investigacion espera obtener un material compuesto mediante moldeo
por compresion, a partir de polipropileno reciclado y madera capirona recuperada, a
temperaturas cercanas al punto de fusion del plastico, generando un ahorro de
energia comparado con otros procesos; a su vez el uso de materiales reciclados y
recuperados permite un ahorro econémico en materia prima. De esta manera, a
causa de la actual demanda de materiales con elevados costos, se busca fomentar
la utilizacion de materiales lignocelulésicos recuperados como refuerzo de los

compuestos de matriz polimérica para determinadas aplicaciones que reduzcan el
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costo de produccién y, ademas, cuenten con mayor rigidez y resistencia a los rayos
ultravioletas que los plasticos; asi como mejor resistencia a las termitas y menor

absorciéon de humedad que la madera.

El objetivo general de esta tesis es el estudio del sinterizado de materiales
compuestos de matriz termopléstica reciclada y particulas de madera recuperadas,
utilizando el proceso de moldeo por compresion.

Los objetivos especificos son los siguientes:

- Investigar el estado de la tecnologia relacionado con los materiales compuestos

de madera y plastico.

- Establecer la metodologia experimental para la investigacion. Dentro de la cual es
importante el disefio experimental que considera las variables involucradas en el

proceso de sinterizado para la fabricacién del material compuesto.

- Caracterizar los constituyentes (plastico y madera) que integrardn el material

compuesto, mediante ensayos normalizados.

- Realizar pruebas de moldeo por compresion para determinar los parametros del
proceso de sinterizado de muestras planas rectangulares, de acuerdo al disefio
experimental, variando principalmente el contenido y tamafio de la particula de la

madera.

- Fabricar probetas para la caracterizacion de los materiales compuestos obtenidos

mediante las pruebas de moldeo por compresion.

- Evaluar las diferentes propiedades fisicas, principalmente las térmicas y

mecanicas, del material compuesto mediante ensayos normalizados.
- Analizar y discutir los resultados.

En consecuencia, se espera encontrar las mejores condiciones del proceso de
sinterizado del material compuesto fabricado mediante moldeo por compresion vy el
efecto que produce la variacion del contenido y tamafio de particula de madera en
las propiedades fisicas y mecanicas del compuesto. A continuacion, se presenta la

estructura de la tesis:

Capitulo I: El propoésito de este capitulo es presentar un estudio sobre los residuos

solidos en el Per(, los fundamentos tedéricos sobre los materiales involucrados
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(materiales compuestos, polipropileno y madera capirona), los procesos de

fabricacion mas comunes de materiales compuestos y sus respectivas aplicaciones.

Capitulo II: El enfoque de este capitulo consiste en desarrollar la metodologia
experimental de la tesis, asi como explicar los procedimientos seguidos en cuanto a
la caracterizacién de la materia prima (madera y plastico), la fabricacion de las
muestras y probetas de los materiales compuestos sinterizados y la ejecucion de

los ensayos de acuerdo a normas ASTM.

Capitulo IlI: Este capitulo presenta los resultados obtenidos y, a su vez, se realiza

un analisis y discusién de los mismos.

Finalmente, se presenta las conclusiones obtenidas a partir del analisis de los

resultados del material compuesto sinterizado.
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“A ciéncia precisa de tempo para pensar. A ciéncia precisa de tempo para ler, e
tempo para fracassar. A ciéncia nem sempre sabe onde ela se encontra neste
exato momento. A ciéncia se desenvolve de forma instavel, através de movimentos

bruscos e saltos imprevisiveis a frente [...]. “

Slow Science
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CAPITULO |
FUNDAMENTOS TEORICOS

El reciclado y el recuperado de desechos son métodos que permiten proteger los
recursos naturales escasos en el planeta; y aprovechar residuos como materia
prima para la fabricacion de materiales compuestos. En las ultimas décadas, el uso
de materiales naturales en matrices poliméricas ha llegado a incrementar la
investigacion de nuevos materiales compuestos para aplicaciones estructurales,
decorativas, o con propiedades funcionales (biomédicos, antimicrobianos, etc.). De
esta manera, los materiales compuestos de plastico con refuerzos de particulas de
madera pueden ser utilizados como una alternativa al uso de madera pura, con
mejores propiedades mecdénicas y ciertas ventajas, tales como resistencia a la

humedad, resistencia a las termitas y bajo costo.

1.1 Impacto ambiental del reciclaje de residuos sélidos en el Peru

Los residuos sélidos estan constituidos por desechos organicos e inorganicos que
se generan al final de todo proceso productivo (fabricacion, transformacion y
utilizacién). Un residuo se convierte en desecho cuando éste no se reutiliza en un
proceso posterior (como materia prima o aditivo), o cuando no tiene valor como
subproducto de proceso. Por tanto, la disposicion final de estos residuos (ahora
desechos) es muy importante a fin de evitar focos de contaminacién ambiental, que

representen riesgos para la salud (Najafi, 2013).

En el Perd, el ministerio del ambiente es el encargado de velar por la calidad del
medio ambiente; sin embargo, pocos estudios nacionales se han llevado a cabo. De
acuerdo al ultimo informe de “Gestién de Residuos Sdélidos Municipales en el Peru:
Ano 2010-2011” (MINAM, 2012) ha concluido que en total se generan 20.000
toneladas de residuos al dia, con una mayor contribucion de los habitantes en la
costa. Incluso en Lima se generan cerca de 2,2 millones de toneladas anuales de

residuos, lo que significaria 0,61kg al dia por persona en promedio.

La composicion de estos residuos, de acuerdo al informe, se divide en restos
orgéanicos (cocina y alimentos) en 47%, plasticos en 9,48% y residuos peligrosos en
6,37%. Estos ultimos abarcan todos los desechos que causan dafios a la salud,
como desechos hospitalarios, desechos industriales o relaves mineros. De todos
estos residuos, los plasticos (especialmente termoplasticos) podrian ser reciclados,

como por ejemplo el polietileno tereftalato (PET), polietiieno de alta densidad
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(PEAD), polietileno de baja densidad (PEBD) y polipropileno (PP). Con respecto a
estos termoplasticos, segun Pacheco (2000), el PEAD es utilizado por su facilidad
de moldeo y por la aplicacion en la fabricacion de embalajes; mientras que el PET
es empleado en la fabricacion de botellas, recipientes o envases que se utilizan en
supermercados (Botero, 2015).

Por lo tanto, Harper (1996) justific6 que el reciclado apropiado de estos polimeros

mantiene su resistencia al impacto y disminuyen la degradacion ambiental.

La industria del reciclaje, de acuerdo a Velarde (1998), ha nacido sin un control
adecuado ni una orientacion clara. Claramente, esto se puede deducir por la
ineficiencia de los procesos y limitada capacidad econdémica y financiera. Cabe
resaltar que, en el Peru, durante 1998, existian cerca de 500 empresas, las cuales
tenian una produccion reducida. Por otro lado, no existe una industria petroquimica
que sirva de precursora para el manejo ambiental de residuos de plastico. No
obstante, otros estudios (Olakanmi, 2016) ven esto como una oportunidad de
incorporar residuos a lineas de proceso, promoviendo el reciclaje y el cuidado del
medio ambiente. De acuerdo a Gémez (2014) la gestion de los residuos sélidos
esta influenciada por la cultura de los ciudadanos y el desenvolvimiento de las
autoridades en dicho aspecto. Por tanto, esto englobaria tres ejes de desarrollo de
una sociedad, que serian poblacion, estado y empresas (Velarde 1998).

1.2 Los materiales compuestos

Los materiales compuestos han encontrado interés cientifico debido a la diversidad
de propiedades que se puede obtener mediante la combinacion de dos o mas
materiales. De acuerdo a Hull (1981) estos materiales son considerados nuevos
materiales, con propiedades fisicamente distintas, y que sus constituyentes puedan
ser distinguidos microscépicamente, con una dispersion adecuada que permita el
desarrollo de propiedades 6ptimas. Los materiales compuestos estan formados por
un constituyente que actia como refuerzo y otra fase que es un componente
aglutinante conocido como matriz. Es decir, un material compuesto es la
combinacion de dos o mas materiales que se diferencian en forma, composicion
guimica, funcién y son insolubles entre si; formando un material con mejores

propiedades a la de los componentes individuales (Ramos, 2010).

Los materiales compuestos pueden ser reforzados por fibras o particulas, los

primeros poseen resistencia, rigidez y otras propiedades fisicas diferentes a la
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orientacion del material; en cambio, lo materiales reforzados con particulas

presentan propiedades mas isotropas (Dai, 2014).

1.3 Materiales compuestos de matriz poliméricay madera

Los compuestos de plastico y madera (CPM), mas conocidos como “Wood Plastic
Composites” son compuestos que han sido estudiados y desarrollados en paises
como Estados Unidos, paises de la Comunidad Europea, e incluso Chile. Han sido
ampliamente usados para el disefio de paneles (placas), y de ellos se pueden
elaborar otros productos como perfiles, laminas, tableros, marcos, etc. (Wechsler,
2007).

Estos compuestos han llamado poderosamente la atencién debido a que se les
puede procesar de manera similar que los plasticos puros. Es decir, se pueden
aplicar procesos de extrusion (Nufiez, 2003; Soccalingame, 2015 y Friedrich, 2016),
compresion (Wechsler, 2007) y rotomoldeo (Greco, 2014), tecnologias atractivas
por el bajo costo del proceso. El resultado es un material resistente al deterioro
biolégico en exteriores (donde productos como la madera pueden fallar), mejor
resistencia térmica y mejor resistencia al creep (en comparacion con los plasticos

puros).

En los CPM, las propiedades més importantes estan relacionadas con las materias
primas, dimensiones de refuerzo, presencia de aglomeraciones (concentracion
critica) y empleo de aditivos como agentes acoplantes, pigmentos, estabilizadores
antimicrobianos, etc. (Myers, 1991). En base a la estructura quimica, existe poca
compatibilidad entre la naturaleza hidrofébica de los termoplasticos no polares (p.e.
polipropileno) y la naturaleza hidrofilica de la celulosa (Hristov, 2004). Por ello,
tratamientos que se llevan a cabo con aditivos acoplantes como anhidrido maléico,
son adecuados para generar una adecuada adhesién interfacial entre madera y
plastico (Ichazo, 2001).

1.4 El polipropileno (PP)

El polipropileno (PP) es un termoplastico natural producido por polimerizacion de
moléculas de propileno (mondmeros) hasta lograr cadenas poliméricas. Existen
diversos tipos de enlazar estos mondémeros, siendo el proceso catalitico el mas
importante, pues permite obtener cadenas poliméricas cristalizables. Por esta

razon, es que se conoce al PP como un polimero semicristalino con buenas
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propiedades fisicas, mecanicas y térmicas. Su uso va desde adhesivos y sellantes,
hasta masillas (Balow, 2003).

1.4.1 Tipos de polipropileno

De los procesos de sintesis, se pueden obtener dos productos: el polipropileno
isotactico (i-PP, cristalizable) y el polipropileno atactico (a-PP, no cristalizable). Por
tanto, como ya se menciond, el polipropileno tiene una naturaleza semicristalina, y
las propiedades estaran afectadas por la proporcion de las regiones cristalinas y
amorfas. Cabe mencionar que las caracteristicas estereoquimicas y estructurales
de las cadenas poliméricas pueden influenciarse debido al proceso (extrusion,

moldeo o termoformado) y producto final obtenido (Balow, 2003).
a. Homopolimero (HPP)

Un homopolimero es polipropileno que contiene solo monémeros de polipropileno
semicristalino. Es la materia prima mas empleada para la fabricacién de todos los
tipos de polipropileno. La fabricacién se basa en enlazar monémeros PP mediante
reactores cataliticos, obteniendo como resultado cadenas poliméricas cristalizables
(Poelt, 2010; Fan, 2011). Esto es muy importante puesto que la fusibn o
ablandamiento por calor dependen de las variables de proceso de fabricacion, v,
por tanto, el PP debe contar con propiedades adecuadas (Dasari, 2004). De
acuerdo a Balow (2003) la cristalizabilidad de las cadenas es un factor determinante
en la formacién de cristalitos, y la morfologia de estos tiene gran influencia en el
calor requerido para la fusion o ablandamiento del plastico. Para verificar esta
propiedad, suelen emplearse ensayos de indice de fluidez (IFM) segin ASTM o ISO
MFR.

b. Copolimero estadistico (RCP)

Los copolimeros estadisticos consisten en PP copolimerizados con pequefias
cantidades de etileno (menor a 7%). Esto permite variar las propiedades de las
cadenas poliméricas significativamente, dando como resultado un material con
mejores propiedades de impacto, mejor claridad, con una menor temperatura de
fusion y una mayor flexibilidad. Las cadenas de etileno generan defectos en la
periodicidad de la cadena de PP, inhibiendo la capacidad de cristalizacion de las
cadenas (Balow, 2003).

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis




PONTIFICIA

TESIS PUCP gR'%Eﬁ?:ﬁ’AD

DEL PERU

c. Copolimero de impacto o en bloque (ICP)

Los copolimeros de impacto son una mezcla fisica de homopolimeros y
copolimeros estadisticos de polipropileno, con un pequefio contenido de etileno (6-
15% en peso), especialmente para zonas donde se requiere resistencia al impacto
a bajas temperaturas (Balow, 2003 y Fernandez, 2015). El proceso de fabricacién
puede realizarse por extrusion o por polimerizaciébn y entrecruzamiento en un
sistema de reactores (Shi, 2016). Estructuralmente, el copolimero estadistico
contiene entre 40 y 65% de etileno, lo que compone una fase elastomérica. Segun
Dao (1983) las propiedades de impacto suelen variar con el tamafo y distribucion
de las fases elastoméricas, y estas suelen ser éptimas entre un 5 y 20% de

concentracion de estas fases.

1.4.2 Propiedades del polipropileno

El polipropileno, como todo polimero, esta compuesto por una serie de cadenas PP,
las cuales varian en tamafio, por lo que es complicado describir las propiedades de
los polimeros solo por el peso molecular promedio de las cadenas. Por tanto, es
preferible estudiar, ademas, la distribucién molecular de estas cadenas, a fin de
describir sus propiedades. Adicionalmente, existe una gran influencia en el tipo de
PP (incluyendo polipropileno reciclado) y de los procesos de termoformado
(Carneiro, 2015).

Las propiedades reoldgicas, tal vez sean las mas importantes para el estudio, pues
estan directamente relacionados a los procesos de formacion de fibras y peliculas
por extrusion o inyeccién. La primera propiedad (la mas importante) es la
viscosidad, la cual esta directamente relacionada al peso molecular promedio (My).
También, esta propiedad depende de la distribucion de peso molecular, la cual se
puede variar en el proceso de produccién con catalisis Ziegler-Natta, por ejemplo
(INTRATEC, 2013).

Estudios sobre las propiedades térmicas indican que la calorimetria por barrido
diferencial es el método méas adecuado para estudiar estructuralmente al
polipropileno. La temperatura de fusion es una propiedad fundamental pues
engloba la presencia de dominios cristalinos (Jeske, 2012). Esta suele encontrarse
alrededor de 160°C para homopolimeros PP (y copolimeros de impacto), mientras
gue para copolimeros estadisticos la temperatura de fusion esta cercana a 145°C.

De la misma manera, el enfriamiento desde la temperatura de fusion brinda
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informacion sobre la temperatura y velocidad de cristalizacion, especialmente si
existe presencia de agentes nucleantes (dan lugar a formacién de esferulitas). Otra
transicion importante es la transicion vitrea, donde se demuestra la presencia de
zonas amorfas en el polipropileno. En PP isotactico, la T4 no suele detectarse
facilmente debido a la pequefia concentracion de dominios amorfos, mientras que

para PP atactico, la T4 esté cercana a -15°C (Balow, 2013).

Las propiedades mecanicas mas importantes para usos de ingenieria son la rigidez,
resistencia a la traccion y resistencia al impacto. Por tanto, es importante conocer la
estructura y tipo de PP. Estudios realizados por Fernandes (2007) demostraron que
el empleo de polipropileno reciclado (PPR) puede ser Gtil, desde 30 hasta un 50%,
de ahi en adelante se pierde resistencia al impacto y se vuelve poco util. La Tabla
1.1 resume los resultados de su trabajo.

Tabla 1.1 Propiedades mecanicas en ensayo de traccion y resistencia al impacto
(Adaptado de Fernandes, 2007)

Resistenciaala  Deformacion de Resistencia al

Muestra traccion (MPa) traccion (%) Impacto (kJ/m?)
100% PP Virgen 18,9+0,1 7,1+1,0 78,7
Con 30%PPR 20,5+ 0,1 75+15 55,1
Con 50%PPR 21,2+0,1 6,7+1,0 42,3
100% PPR 22,6+0,1 51+1,1 19,7

En el PP, el médulo de flexion se incrementa con el nivel de cristalinidad, pero
también depende de la morfologia de la zona cristalina. Estudios realizados por
Patti (2015), los valores de mddulo elastico y la resistencia en flexion son 1825 +
157 y 44,21 + 3,24 respectivamente. Por tanto, en homopolimeros, la rigidez
decrece conforme la cristalizabilidad (tacticidad) decrece; y en los copolimeros
estadisticos, la rigidez suele aumentar con el contenido de etileno, pues éste

disminuye la cristalizabilidad del polipropileno.

1.5 La madera

La madera es una compleja estructura biolégica, y en si es un compuesto

biomolecular constituido de varias sustancias quimicas y tipos de células que
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actuan en conjunto para cumplir con las necesidades de la planta. Dentro de las
sustancias que se conocen, se encuentran la celulosa y la lignina; y la interaccion
entre ambas es Util para comprender propiedades como resistencia mecanica,
creep, durabilidad y envejecimiento, pureza de celulosa (pulpa) y digestibilidad con
la presencia de nutrientes (Dai, 2014).

La madera natural puede clasificarse como “madera blanda” y “madera dura”
(véase Figura 1.1); sin embargo, no todas las maderas blandas son blandas, ni las
maderas duras son 100% duras (Mathuana, 2015). Botanicamente, las maderas
blandas son aquellas que vienen de gimnospermas (coniferas). Estructuralmente,
las maderas blandas tienen una estructura mas béasica que las maderas duras; ya
que, presentan dos tipos de células y con variaciones relativamente pequefas. Las
maderas duras vienen de las angiospermas (plantas florales) y presentan una
estructura compleja debido al gran nimero de tipos de células y la amplia variedad

del tipo de células (Wiedenhoeft).

En el hemisferio norte, por ejemplo, las maderas blandas son encontradas en
arboles como el pino (Pinus) y picea (Picea), mientras que las maderas duras son
tipicas de a&rboles como maples (Acer), betula (Betula) y roble (Quercus)
[Olankanmi, 2016].

h

magnified 250 times magnified 250 times

Figura 1.1. Estructura de la madera dura y blanda (Kuklic, 2008)

1.5.1 Estructurabioldgica de la madera

Un éarbol tiene dos zonas claramente definidas: la raiz y el tallo (tronco y las hojas).

Las raices son estructuras subterrdneas responsables de la absorcion de minerales
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de
bioquimicos. El tallo, por otro lado, esta constituido de un tronco y de la copa (hojas,

y agua del suelo, soporte mecénico del tallo y para almacenamiento

ramas), y son las partes visibles del arbol (Wiedenhoeft).

El tronco de un arbol podria asemejarse al esqueleto humano, pues cumple la
funcion de estructura principal. De manera simplificada, existen un numero de
anillos dentro del tronco que se van agregando por cada afio de vida de un &rbol,
que se conocen como “anillos anuales”. A continuacién, se describira las partes de
un tronco (véase Figura 1.2) de acuerdo a Spears (2015), Matuana (2009) y Stark
(2001).

e Corteza: Es la capa exterior del tronco, la cual protege la madera interna.
Esta corteza estd compuesta de dos partes, la parte mas externa que esta
compuesta de células muertas; y la parte interna (floema) compuesta de
células vivas. Esta zona interna tiene la funcién biologica de llevar la savia

de azucar desde las hojas al resto del arbol.

e Cambium: Es una capa delgada compuesta de células vivas, y se encarga
de crear mas células, siendo responsables del crecimiento del arbol.

e Albura: También llamado “xilema” o “xilema secundaria’, es una red de
células vivas la cuales tienen la funcion de llevar el agua y nutrientes desde
la raiz hasta las ramas y hojas. Se considera que es la madera mas joven, y

con el tiempo las células mueren para pasar a formar parte del duramen.

e Duramen: Es la madera mas dura del arbol, y proporciona fortaleza y
soporte. Se forma a partir de la albura muerta. Esta zona ya no funciona
como una zona de transporte de agua, y hormalmente es mas oscura que la

albura.

¢ Médula: Es una zona de células vivas esponjosas que se ubican en el centro
del tronco. Cumple la funcién de transporte de nutrientes esenciales, y se

encuentra protegido contra insectos, animales y erosion.

Microscopicamente el tronco se puede distinguir como la Figura 1.3.
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corteza

cambium

médula

Figura 1.2. Estructura macroscépica del tronco
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Figura 1.3. Estructura microscopica de la madera, a) tronco de madera, b)
estructura molecular de la pared celular, c) arregla a nivel nanométrico. (Adaptado
de Dai, 2014; y Olakanmi, 2016)

La madera puede describirse como un material ortotropico, lo que significa que
tiene propiedades Unicas e independientes en las direcciones longitudinal,
transversal y tangencial (véase Figura 1.4). La seccion longitudinal se considera en
la direccion paralela a la fibra, el eje radial esta relacionado con la direccién de los
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anillos, y el eje tangencial es perpendicular a la fibra, pero tangente al crecimiento
de los anillos (Green, 1999).

Radial

Tangential

Longitudinal

Figura 1.4. Tres ejes principales de la madera (Adaptado de Green, 1999).

De acuerdo a esto, es posible mencionar que, para describir las propiedades
elasticas se necesitaran 12 constantes: 3 modulos elésticos, 3 médulos de rigidez y
6 coeficientes de Poisson. El modulo de elasticidad implica deformaciones.

1.5.2 Lamadera capirona (MC)

La madera capirona posee el nombre cientifico de Calycophyllum spruceanum
(Benth) Hook y pertenece a la familia de los Rubiaceae. Esta especie es conocida
en diferentes partes de latinoamerica con diversos nombres. Asi, en Colombia se
conoce como Alazano, Guayabo, Joveroso, Guayabete; en Bolivia como
Guayabochi; en Ecuador como Corusicao; y en Brasil como Pau mulato (LKS,
2006).

La Capirona se encuentra en los bosques del Ecuador, Bolivia, Colombia, hasta la
Amazonia del Per( y Brasil (AMAZONIA VIVA), en zonas de altura y en terrenos
inundados o no, comunmente en los departamentos de Amazonas, Huanuco, San
Martin, Madre de Dios, Loreto y Ucayali (véase Figura 1.5). El volumen bruto

estimado de la especie en la Amazonia peruana asciende a 4,5 m3/ha (LKS, 2006).
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Figura 1.5. Locacion geografica de 7 proveniencias de Calycophyllum
spruceanum en la zona de Aguaytia, Amazonia de Perlu (Adaptado de Montes
2008)

a. Caracteristicas de la capirona

Esta madera posee caracteristicas principales como un color de albura blanco, un
color de duramen marrén (amarillento palido) y olor a vainilla (FAO-PAFBOL). La
altura del arbol llega entre 20 y 35 m, un diametro de 0,7 — 1,8 m, y el tronco es
cénico, uniforme y liso (AMAZONIA VIVA). Por otra parte, los arboles florecen en
los meses de abril y junio y dan frutos en agosto y septiembre (Rede de Sementes
da Amazonia).

Ademas de ello, un estudio realizado por Couturier (1995) indica que la capirona es
una especie que no es muy atacada por insectos, aunque se han encontrado en
esta 6 especie de insectos fitofagos, solo una dafia a la madera y puede ser

controlada durante los primeros meses de cultivo.
b. Propiedades mecanicas y fisicas de la capirona

Las Tablas 1.2y 1.3 retnen algunas propiedades mecanicas y fisicas de la madera

capirona encontradas en investigaciones anteriores.
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Tabla 1.2 Propiedades mecénicas de la MC (Adaptado de Escobar, 1993)

Flexion estéatica (kg/cm?) | Tenacidad (kg-m)
Condicion CH%

ELP | MOR | MOEx10® | Rad Tang.

Verde +30% 683 | 1028 | 108 5,66 6,00

Seco al aire 12% | 813 | 1312 | 162 4,17 4,68

donde,

ELP: Esfuerzo en el limite proporcional
MOR: Mddulo de ruptura

MOE: Mdédulo de elasticidad

Tabla 1.3 Propiedades fisicas de la MC (Adaptado de Escobar, 1993)

Densidad Verde Seca al aire | Anhidra Basica
(g/CmS) 1’07 0’90 0,86 0.74
Contraccion Tangencial Radial Volumétrica | T/R

Normal (%) 45 2,4 6,9 1,87

Contraccion

9,2 5,0 14,2 1,84
Total (%)

Como se puede observar, las propiedades son altas lo cual guarda relacion con su

densidad.
C. Aplicaciones de la capirona

La capirona es moderadamente pesada, dura, resistente al deterioro y fécil de
trabajar (Rede de Sementes da Amazobnia). Por lo que, actualmente, sus
aplicaciones son en pisos, escaleras, muebles y carpinteria en general. No
obstante, de acuerdo a sus propiedades y caracteristicas poseen un uso potencial
en estructuras pesadas, armazon de barcos, ebanisteria, mangos para
herramientas, articulos deportivos, etc (AMAZONIA VIVA).
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Por otro lado, permite el uso topico para tratar cortes, heridas y quemaduras. A su
vez, la savia es considerada antibacteriana y antioxidante; por tanto, suele ser
empleada en cosméticos para disminuir las manchas y cicatrices (Rede de
Sementes da Amazbnia). También, la corteza y sabia de la capirona tiene un uso
medicinal en la bronquitis (Gupta, 2006).

1.6 Procesos de manufactura de los CPM

Los materiales compuestos son obtenidos de acuerdo a varios procesos, tales
como el de compresién, inyeccion, moldeo rotacional, extrusion, entre otros. El
primero utiliza una cantidad de material determinada, la cual es colocada en un
molde donde se aplica calor y posteriormente presién hasta que el material tome la
forma requerida, luego es retirado del molde (Madsen, 2011). Actualmente se ha
desarrollado equipos que permiten el procesamiento de CPM; sin embargo, existe
una discrepancia entre fabricantes sobre la mejor configuracién de éstas maquinas,
debido a que algunas requieren previamente que la madera sea secada y otras
utilizan la madera humeda; ademas, algunas permiten el ingreso de la mezcla
homogeneizada y otras la madera y el polimero por separado. A su vez, existen
extrusoras que permiten el secado de la madera; sin embargo, pueden generar
problemas en la consistencia de la masa fundida debido a las alteraciones de la
humedad y el aumento en los costos de los equipos (Machado, 2000 y Markovich,
2002).

De esta manera, cada proceso considera diversos parametros de fabricacion, tales
como el proceso de manufactura, la eleccién de materiales, tamafio de particulas,
etc. con lo cual se busca obtener un material homogéneo y una adecuada adhesién
entre las particulas de la matriz con el refuerzo para obtener mejores caracteristicas
térmicas y propiedades mecdénicas. A continuacién, se describen algunos de los

procesos mas empleados en la fabricacién de CPM.

1.6.1 Extrusioén

La extrusion puede considerarse el proceso mas importante para la manufactura de
CPM. Este proceso es ampliamente usado en otros materiales como cemento, PLA
y almidon. Por otro lado, el empleo de madera introduce nuevos retos al proceso,
principalmente por el contenido de humedad y la gran sensibilidad de la madera a

retener agua en su estructura. No obstante, ello ha sido mejorado con procesos
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previos de secado en hornos (cerca de 90°C por 24 h) [Dai, 2014]. En la Figura 1.6

se puede observar un esquema del moldeo por extrusion.

Heaters Cold water in

T A OO0l H!—

C 1T 1T 1 T [
I s Cold water out
Motor crew

Figura 1.6. Esquema del moldeo por extrusion (Dai 2014)

De acuerdo a Matuana (2015), cerca del 80% de los CPM son producidos por este
método, y se emplea polvo de madera con un tamafio de particula equivalente a la
malla #140 o mayor. También se menciona que los matrices poliméricas
termoplasticas mas empleadas son el polietileno, polipropileno, poliestireno,
policloruro de vinil, principalmente porque no se decoloran por altas temperaturas.
Las variables de proceso suelen estar relacionadas con el disefio del equipo
(velocidad y disefio del tornillo), velocidad de alimentacion. Segun Matuana (2009),
la alimentacion con pellets de CPM son muy Uutiles para el control de humedad
(Figura 1.7a). Por otro lado, el gradiente de degradaciéon debe ser cuidadosamente

manejado para evitar la degradacion de la madera.

Como se observa en la Figura 1.7, es posible fabricar estructuras de CPM,
principalmente perfiles, cuyas propiedades son adecuadas para muebles, marcos y
revestimientos. También se han fabricado espumas para incrementar la resistencia

al impacto de los materiales CPM.

Como resultado, se obtienen piezas con mejor resistencia a la traccion, rigidez,
tenacidad, buena distribucion de fibras y adecuada orientacion; no obstante, puede
detectarse la presencia de vacios en la interfase plastico - madera por la presencia

de humedad o volatilizacién de compuestos organicos (Spears, 2015).
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Figura 1.7. a) Pellets de polipropileno con un 80% de polvo de madera, b)
perfiles macizos, c) dos perfiles con diferente textura de madera, d) nucleo de
espuma de baja densidad (espuma) para perfiles (Adaptado de Spears, 2015)

1.6.2 Inyeccion

Este proceso es usado en cerca de un tercio de los productos poliméricos,
especialmente para elementos con geometria complicada y de alta produccion; con
buenas tolerancias, tiempos de ciclos pequefios, y pocos trabajos posteriores

(véase Figura 1.8)

En este proceso, se han utilizado pellets preparados por extrusion. Las matrices
poliméricas deben presentar bajo peso molecular para lograr una adecuada
viscosidad. También depende de la temperatura de proceso y configuracién del
refuerzo (fibras, particulas) [Stark, 1997]. En la Figura 1.9, se presenta un esquema

del proceso mencionado.

Figura 1.8. Masetas disefiadas por inyeccion (Adaptado de Spears, 2015)
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Figura 1.9. Esquema del proceso de inyeccion (Dai, 2014)

1.6.3 Moldeo por compresioén

Es un procedimiento muy utilizado para la manufactura de CPM La compresién es
un método de moldeo en el cual el material es colocado en un molde (cavidad) y

precalentado (véase Figura 1.10).

Esta forma de moldeo ha probado ser muy util para la produccion de perfiles de

CPM con matrices termoplasticas y termoestables (Speasr, 2015).

Las propiedades mecanicas y estabilidad dimensional estan influenciadas por el
disefio de la cavidad del molde, ubicacién de la carga y parametros de procesos,
tales como la temperatura de componentes, velocidades de calentamiento y

enfriamiento, y velocidades de carga y descarga (Sobczak, 2012).

(a) (b)

n

=)

Preform wood
fibres sheet

Figura 1.10. a) Esquema de moldeo por compresioén, b) productos. (Dai, 2014)
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1.6.4 Parametros que influyen en la fabricacion de los CPM

Existen diferentes parametros que deben ser observados en el proceso de
fabricacion de los CPM.

a. Estructuray composicion gquimica de la madera

Las paredes celulares de las fibras de madera estan constituidas por celulosa,
hemicelulosa, lignina y con pocas cantidades de extractivos (5%). La composicion
de las microfibillas aproximadamente estd dada por 45% de celulosa, 20% de
hemicelulosa y 20% de lignina (Ashby, 2013).

Estos componentes varian entre las diversas especies de madera; asi, las
composiciones quimicas de la madera tienden a influenciar las propiedades de los
compuestos (Li, 2011). Por tanto, en el caso de la capirona, al ser una madera dura
posee mayor estabilidad térmica que las maderas blandas como resultado de a

variacién de sus componentes (citado en Olakanmi, 2016).
b. Temperatura de trabajo

Un factor a considerar en la fabricacién de estos CPM es su temperatura de trabajo;
puesto que, de acuerdo a Youngquist (1996), ésta debe permanecer debajo de la
temperatura de degradacién de la madera, aproximadamente entre 200-220 °C por
su baja resistencia al calor. La exposicion de la madera encima de este rango de
temperaturas provoca descoloracion, liberacion de volatiles, aparecimiento de olor y

fragilidad del compuesto (Frollini, 2000).
C. Caracteristicas de la madera

Las propiedades de la madera dependen de la especie, cantidad, defectos y
propiedades fisicas y mecéanicas; asi como la interaccién entre la madera y plastico
en los CPM (Wolcott 1999).

Un factor a considerar es la humedad y la granulometria, porque esta produce
discontinuidades en el proceso de fabricacion de piezas con caracteristicas
inaceptables debido a la presencia de manchas o defectos superficiales causadas
por procesos termo oxidantes (Stark, 1997), entonces la madera debe ser pre
secada. Asi, en un trabajo realizado por Stark (2001) estudia la influencia de la
absorcion de la humedad en las propiedades mecanicas de los compuestos de

madera de polvo de PP, dénde a mayor cantidad de madera en peso absorben méas
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humedad en todas las exposiciones ambientales sin degradar significativamente las
propiedades del CPM. Por otro lado, el tamafio de la particula de madera es
importante; ya que, las propiedades de los CPM pueden variar de acuerdo a su
tamafio y geometria; de esta manera, diversos estudios han utilizado fibras,
particulas o polvo de madera. Estas Ultimas poseen alguna forma y dimensiones
aproximadamente iguales en todas las direcciones; en cambio, las fibras tienen una
relacién de aspecto (I/d) alta (Shirp, 2014); por tanto, dicha caracteristica influye en

la interaccion entre la matriz-refuerzo.

1.7 Tratamientos quimicos utilizados en la elaboracion de CPM

La funcién de la madera como uno de los componentes del material compuesto es
actuar como refuerzo o relleno, esto depende de diversos factores como el
tratamiento de la madera, si existe un agente acoplante que mejore la adherencia

entre las particulas de plastico - madera y el tamafio de las mismas.

Raj (1990) estudié un material compuesto moldeado por compresion a partir de
polvo de madera de la especie de alamo temblén y polietileno de alta densidad
(PEAD), variando el peso en fracciones del polvo de madera. Con la finalidad de
mejorar la adhesion superficial entre las particulas del material compuesto recubrio
el polvo de madera o la mezcla con diversos agentes de acoplamiento como alcoxy-
silano (A-172 y A-174) y polimetileno polifenil-isocianato, de esta manera con el
segundo obtuvo valores de resistencia a la traccion y médulo méas altos que con el
primero; no obstante, la resistencia al impacto disminuyé a causa de la aplicacion
de los agentes de acoplamiento. La influencia del uso de agentes de acoplamiento
aplicados en las particulas de madera y HDPE también ha sido investigado por
Carrasco (1993), asi utilizé epolene C-18 y silano 174 y encontré que el uso de
acoplamiento de silano en el material compuesto tiene mejores propiedades que el

uso de epolene.

Un estudio realizado por Zhang (2009) encontr6é que el tratamiento en las particulas
de madera de pino del sur con octanoilo cloruro (OC) ya sea en cloroformo o
dimetilformamida mejora la reactividad con la matriz, en este caso polipropileno
(PP). A su vez, también analiz6 el caso de afadir un agente de acoplamiento de
polipropileno maleado (MAPP) al PP para generar la formacion de éster y mejorar la
union con la madera. Con los resultados de esta investigacion se concluyé que
ambos tratamientos reducen el porcentaje de absorcion de humedad del material

compuesto con respecto al compuesto sin modificar; sin embargo, el tratamiento
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con OC reduce la resistencia a la flexion y médulo de elasticidad y con MAPP se
produce un aumento en las propiedades mecanicas. Ademas, al incrementar la
cantidad el polvo de madera el modulo de flexion aumenta; por lo tanto, la madera
actia como un refuerzo. De manera similar, se ha estudiado un material compuesto
por fibras de madera de eucalipto, polipropileno y la adicion del agente de
acoplamiento polipropileno maleado (MAPP), obteniéndose un material con
propiedades mejoradas; no obstante, las propiedades de traccion, flexion e impacto

disminuyen al incrementar la cantidad de madera (Miravete, 2003).

Otra investigacion por Joseph (1996) determind que los diferentes tratamientos
quimicos con hidréxido sédico, isocianato, y peréxido influyen positivamente en la
unién entre los constituyentes y en las propiedades de los materiales compuestos

de sisal y PE.

1.8 Sinterizado de los polimeros

El sinterizado de un polimero estd definido como la formacion de una masa
homogénea (fundida) a partir de la coalescencia de particulas, y en general, se
consideran dos etapas principales en el proceso, que comprende la coalescencia
de particulas y la remocion de vacios (Greco 2003). El proceso de fusién de un
polimero semicristalino se da en un rango de temperaturas, y esta determinado por

el espesor de una pieza (Hellmuth, 1965).

La coalescencia de polimeros a altas temperaturas es un fenébmeno importante para
el procesamiento de polimeros (amorfos y semicristalinos). Es por ello que la
coalescencia libre entre particulas es de especial interés en el proceso de
sinterizado de polvos. Los procesos de coalescencia-sinterizado estdn dominados
principalmente por la energia libre superficial (tensién superficial), la cual tiende a

reducir el area total de las particulas (Rosenzweig 1981).

Cabe mencionar que el sinterizado en estado solido no es posible para el
procesamiento de los polimeros. En su lugar, la coalescencia de las particulas
empieza cuando se dan ciertas condiciones de movilidad que sélo se alcanzan en

el estado fundido (Greco 2003), este proceso se puede observar en la Figura 1.11.
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Figura 1.11. Micrografia éptica de particulas poliméricas de poliestireno antes y a
200°C (Adaptado de Siegmann 1986)

1.8.1 Etapas del sinterizado

El sinterizado puede ser descrito por 3 etapas, donde el polimero se aglomera
hasta conseguir un material denso. De acuerdo a Thimmler (1967), estas etapas

son consecutivas, no son facilmente distinguibles entre ellas.
a. Etapa de crecimiento de cuellos

Bajo la influencia de los esfuerzos y el exceso de vacancias, el crecimiento de
cuellos procede de manera exponencial en el tiempo. En esta etapa el polimero
(particulas) se mantienen invariantes sin que se dé el crecimiento de grano. Los
esfuerzos de traccion resultantes de la tension superficial mantienen los limites de
grano entre particulas adyacentes; sin embargo, es posible tener una formacion
ocasional de nuevos granos. Los puntos de contacto de las particulas se aproximan
lentamente (correspondiente a pequefias contracciones), y se lleva a cabo una
disminucion en la actividad superficial de las particulas (Rosenzweig 1997).

Frenkel (1945) fue el primero en proponer una expresion que describa la
coalescencia viscosa, que fue posteriormente corregida por Echelby (1949). En ella
se menciona que dos particulas pueden ser representadas como gotas individuales
(véase Figura 1.12), donde “aq” el radio inicial, “x” es el radio del cuello, “y” es la
distancia del cuello al centro de la particula, y 6 es el angulo de coalescencia. El
trabajo de ambos investigadores, junto con los desarrollados por Scribben (2006),
demuestran que este modelo es un resultado de un balance de energia entre la
tension superficial y el trabajo realizado por el estrés reoldgico. Frenkel ademas

afadio el concepto de que existe una relacion entre las propiedades del material,
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tamafo de particula y crecimiento viscoso del cuello. Bajo esto, se obtuvo que la
relacion (x/a) es proporcional a la raiz cuadrada del tiempo.

- T
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Figura 1.12. Evolucién de la forma durante la coalescencia de dos particulas
esféricas (Adaptado de Scribben 2006)

b. Etapa de densificacion y crecimiento de grano

Cuando la relacion x/a excede cierto valor después del crecimiento de cuellos, las
particulas por separado empiezan a perder su identidad. La mayoria de las
contracciones tienen lugar en esta etapa, donde una red coherente de poros se
forma y el crecimiento de grano continda. Los limites de grano generalmente se
desplazan a partir de los poros. Cuando cerca del 90% de la densidad teérica se
supera, la proporcion relativa de los espacios de poros cerrados aumenta
rapidamente, lo que lleva a la etapa final de sinterizacion (véase Figura 1.13)
[Scribben, 2006].

Figura 1.13. Micrografia Optica de coalescencia de gotas de PP (Scribben, 2006)
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c. Etapafinal con cierre de porosidades

En la etapa final, los poros y vacios son cerrados, y la red de poros antes formada
va desapareciendo, dando lugar a poros aislados con una forma més esférica. En
este punto, la densificacion es mas lenta, dando como resultado poros residuales,
producidos principalmente por gases que no pudieron difundir y se atraparon en
estos poros (Beltran, 2012).

1.8.2 Estudio de sinterizado en la elaboracién de CPM

Mediante el estudio de varias etapas en el ciclo de moldeo, se pueden distinguir
ciertas etapas como se observa en la Figura 1.14. La curva H, la cual representa el
ambiente que rodea al molde, la curva X e Y a su vez representan la temperatura

del molde y el interior del mismo.
Segun Beltran (2012) se pueden distinguir 6 etapas en la curva Y:

1° Induccion de los componentes.

2° Sinterizacion: Calentamiento de A hasta B, donde el polimero comienza a
adherirse a la superficie interior del molde por fusion del mismo. Diferentes capas
de polimero quedan adheridas y van absorbiendo calor para fundir lentamente. Esto

supone que la temperatura del material se incrementa lentamente.

3° Densificacion: En la etapa de B a C, la temperatura aumenta a una mayor

velocidad, y durante este periodo, se consolida el fundido.

4° Enfriamiento inicial: Se inicia el enfriamiento y depende del sistema equipo. La

temperatura en el molde sigue aumentando debido al calor residual.

5° Cristalizacion: En polimeros semicristalinos, la temperatura en esta etapa se
mantiene constante; sin embargo, el cambio de estado de polimero cristalino a
polimero amorfo implica una variacion en el volumen especifico de un polimero. En
esta etapa, al existir una disminucion del volumen, existe un aumento en la

densidad.

6° Enfriamiento final
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Figura 1.14. Evolucién de la temperatura del aire que rodea al molde (curva H),
del molde (curva X) y del interior del molde (curva Y) durante el proceso de

moldeo y las etapas durante el ciclo (Adaptado de Beltran, 2012)

1.8.3 Métodos de andlisis del sinterizado

Diversas investigaciones han utilizado la Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)
para examinar la morfologia de superficie, el sinterizado de las muestras y las
superficies de fractura causada por los ensayos mecanicos realizados (Hietala,
2011 y Zhang, 2009). Por el contrario, de acuerdo al estudio experimental
desarrollado por Almgre (2007) se analiz6 que la adhesién interfacial afecta a la
resistencia, rigidez y higroexpansion en este tipo de materiales compuestos; de esta
manera recomienda también una técnica macroscépica alternativa para cuantificar
la capacidad de transferencia de tension interfacial utilizando espectroscopia
infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). En este rubro, Sanadi (1993)
desarroll6 una prueba de extraccion macroscoOpica para medir las propiedades de
corte en la region de la interfase entre la madera y polimero, y analizar los efectos
del uso de agentes de acoplamientos en la fabricacion del material compuesto y la
influencia de la humedad en las propiedades de corte; asimismo, esta propiedad se
evalu6 por Kazayawoko (1999).
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Por otro lado, Hietala (2011) realizd una investigacion que consistia en analizar el
efecto del proceso de extrusion utilizando como materia prima la madera vy,
posteriormente, mezclandolo con polipropileno como matriz polimérica. Asi, el
tamafio de las particulas y fibras de madera separada han sido medidas utilizando
métodos de analisis de fibra Optica.

1.9 Aplicaciones de los materiales compuestos de plastico y madera

De acuerdo a Eder (2013), a nivel mundial, en el afio 2010, se han producido 1,5
millones de toneladas de piezas de CPM por extrusion, que en promedio contienen
un 50% de madera. Actualmente, en China se observa el mayor crecimiento y
produccién de los compuestos CPM producidos por extrusion (aproximadamente
25%), siendo la segunda mas grande, solo superada por Estados Unidos. Después
de ellos, los mercados emergentes para los CPM son el sudeste de Asia, Rusia,

Sudameérica e India.

En las ultimas décadas, los materiales CPM han sido ampliamente empleados en la
industria de la construccion, automotriz, mobiliario y otras aplicaciones para los
consumidores. En Norteamérica, los compuestos CPM se han empleado en la
construccion, mientras que en Europa se ha enfocado en la industria automotriz
(paneles decorativos en interiores), y en Asia se ha destacado del empleo de CPM
en mobiliario para construcciones en interiores y decoraciones (Teuber, 2016).

En general, los compuestos CPM han llamado la atencion (véase Figura 1.15),

especialmente aquellos reforzados con fibras de madera debido a:

- Las mejoras en las propiedades especificas como la rigidez, y la mejora en el
comportamiento térmico.

- El precio reducido del material.

- La mejora en las propiedades contra la biodegradacion.

- Son mas reciclables en comparaciéon a los compuestos reforzados con fibra de

vidrio.

Los CPM son preferidos debido a que se parecen a la madera pura (véase Figura
1.16). Por lo general son mas livianos y ofrecen una resistencia y soporte
estructural similar a la madera pura. El desarrollo de los compuestos CPM esté en
auge desde los afios 80's y se encuentra en gran crecimiento para distintas

aplicaciones (Youngquist, 1999).

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis




: PONTIFICIA
TESIS PUCP gxl_l_\gﬁgﬁmn

DEL PERU

Figura 1.15. Colgadores de ropa elaborados por compresion (Youngquist 1999)

Figura 1.16. CPM con a) particulas, y b) fibras (Youngquist 1999)

Los compuestos que emplean fibra de madera como refuerzo son los compuestos
mas populares y se han empleado como elementos en diversas industrias. Por
ejemplo, en la década de 1940, la compafia Ford desarroll6 un prototipo con fibras
de cafamo; y en la década de 1950 se emplearon fibras naturales para el modelo
de carro East German Trabant. En la década de 1970 recién se emplean polimeros
derivados de petréleo para la fabricacion de CPM. En los afnos 80’s se aprovechd
esta tecnologia para la elaboracion de paneles; y durante el 2000 se han empleado

piezas de CPM para motivos decorativos (Teuber 2016, Spears 2015). En la Tabla
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Tabla 1.4 Resumen de aplicaciones de CPM (Adaptado de Eder, 2013y

Youngquist,1999)

En exteriores

En interiores

Bienes y otros

productos

- Aplicaciones estructurales
dentro del sector
construccion, en especial
cubiertas, revestimientos,
barandas, carpinteria de

ventanas.

- Carpinteria de jardin:
muebleria, vallas y otras

aplicaciones.

- Barreras anti-sonido o

paneles para jardineria.

- En ingenieria
automouvilistica, para
partes expuestas a
temperaturas
menores a 110°C.

- Plataformas de
carga para camiones

y contenedores.

-Puertas (marcos y
perfiles), partes de
muebleria, sillas,

umbrales.

- Paneles
(especialmente CMP
con particulas) para
areas de alta

humedad.

- Instrumentos musicales
(guitarras, clarinetes,

flautas).

- Pequenias piezas de
juguetes, empaques,

envases.

- Revestimientos para

paquetes.
- Colgadores de ropa.

Partes de
electrodomésticos

(planchas, aspiradoras).

-Marcos.
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Figura 1.17. Aplicacion en el exterior del CPM (Clemons 2007)

Fig. 2: WPC Garden
fencing, Source
Megawood, Germany

Fig. 4: Construction
planks made from WPC,
Source: Megawood

Figura 1.1. Algunas piezas elaboradas con CPM (Eder 2013).

Finalmente, existen recientes avances en el empleo de bioplasticos, como por
ejemplo PLA como matriz para compuestos reforzados con fibras de madera, los
cuales fueron elaborados por la compafia Tecnaro (Alemania). También se
encuentran compuestos con matriz biopolimérica como el almidén elaborados por
extrusion, para elaborar piezas para el mobiliario y puertas, elaboradas por la
compafiia Fasalex (Austria). Actualmente, el avance mas reciente muestra que
materiales CPM son elaborados con biopolimeros y madera por inyeccion por la

compafia alemana Ravensburguer (Eder, 2013).
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CAPITULO Il
METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El presente capitulo tiene el objetivo de describir el disefio experimental, el cual
consiste en determinar los parametros involucrados en el proceso de sinterizado
para la fabricacion del material compuesto a partir de plastico reciclado y madera
recuperada. Para ello, en primer lugar, se caracterizara la madera y plastico segun
normas ASTM,; posteriormente, se realizardn las pruebas de moldeo por
compresion de muestras planas rectangulares para encontrar la temperatura y
tiempo de sinterizado, manteniendo constante el tamafio y la cantidad de particula
de madera. Con los pardmetros de temperatura y tiempo, se procedera a fabricar
las muestras del material compuesto, variando principalmente el contenido y
tamafio de particula de madera. Finalmente, se presentara el proceso de la
fabricacion de las probetas y los respectivos ensayos de flexién, traccion, impacto,
densidad, absorcién de agua y ensayos de propiedades térmicas de acuerdo a las
normas ASTM.

2.1 Materiales

2.1.1 Particulas de madera capirona

Para esta investigacion se ha seleccionado particulas de madera de la especie
capirona (véase Figura 2.1), las cuales se recuperaron de una fabrica de muebles
del distrito de Villa El Salvador (Lima) y se clasificaron segun su tamafio mediante

diversos tamices designados de acuerdo a la norma ASTM E11-15.

a) b)
Figura 2.1. Madera capirona: a) residuos recuperados, b) particulas clasificadas
con la malla MR2
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Cabe resaltar que las particulas de madera no han recibido ningun tratamiento y los
resultados de su caracterizacion se presentan en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1 Caracteristicas de la capirona (Smith 2012)

Componente %(g/9)
Lignina Klason 22,41
Contenido de humedad 14,06
Componentes acuosos (extraidos con agua caliente) 6,09
Componentes acuosos (extraidos con agua fria) 3,55
Cenizas 2,11
Componentes organicos 1,52
Componentes grasos 1,03
Propiedades mecanicas (MPa)
Resistencia a la flexion (fibra transversal) 7,6
Maodulo eléstico en flexion (fibra transversal) 1259
Resistencia a la flexion (fibra longitudinal) 128
Médulo elastico en flexion (fibra longitudinal) 13 526

2.1.2 Particulas de plastico

Para la etapa de investigacion, se han utilizado particulas de polipropileno reciclado
(PPR) obtenidas a partir del picado de tapas roscas plasticas, las cuales fueron
adquiridas de la empresa CLOSURE SYSTEMS INTERNATIONAL ALUSUD PERU
S.A (véase Figura 2.2). El tipo de tapa de PP empleado es el P28AQL360, cuyo
color es blanco y no poseen “liners” (discos de sellado interno). En la Tabla 2.2, se
presenta las propiedades del homopolimero PROPILCO GRADO 02H84N.

Figura 2.2. Polipropileno reciclado: a) tapa roscas, b) particulas
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Tabla 2.2 Principales propiedades del polipropileno PROPILCO 02H84ND (datos
proporcionados por ALUSUD PERU S.A)

Propiedades Fisicas Método Valor Unidades
indice de Fluidez (230 °C - 2,16 kg) ASTM D 1238 2,1 g/10 min
Densidad ASTM D 1505 0,91 g/cm3

Propiedades Mecéanicas Método Valor Unidades
Resistencia maxima a la traccion
ASTM D 638 37,23 MPa
(50 mm/min)
Elongacion al punto de cedencia
ASTM D 638 7,0 %
(50 mm/min)
Maodulo de flexion 1% secante
ASTM D 790A 1723,7 MPa
(1,3 mm/min)
Impacto 1zod con ranura (23 °C) ASTM D 256 37,37 J/im
Propiedades Térmicas Método Valor Unidades
Punto de fusion ASTM D 3418 130-170 °C

2.2 Caracterizacion de la madera capirona
2.2.1 Equipos e instrumentos empleados

a. Tamices:

El sistema de clasificacion de tamafos de particulas de la madera capirona consiste
en 5 tamices formados por mallas de acero inoxidable normalizados (véase Figura
2.3), cuyas medidas de separacion del entramado en cada malla se presentan en la
Tabla 2.3. Para la determinacion del contenido de humedad de la capirona se ha

utilizado el tamaro de particula MRS (< 0,48 mm).

b. Balanza analitica:

El equipo es de la marca METTLER TOLEDO modelo NewClassic ML con una
precision de 0,0001 g y un maximo de 220 g. En la Figura 2.4, se puede observar
la balanza analitica, la cual también se empleara para pesar los materiales
implicados en la fabricacién del compuesto y para los ensayos de densidad junto a
Sus respectivos accesorios, tales como un soporte estacionario para el recipiente de

inmersion, un vaso de precipitado de 250 mL, un alambre con canastilla que porte
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b)

Figura 2.3. a) Sistema de clasificacién de tamafios de particulas, b) tamiz MR2

Tabla 2.3 Caracteristicas de las mallas utilizadas en la tamizacion de la madera

Malla Malla normalizada Tamafio de particula (mm)

MR1 MESH ' 3 1/2

MR2 MESH ' 6
MR3 MESH ' 10
MR4 MESH ' 18
MR5 MESH ' 35

<5,15
<3,33
<1,90
<0,98
< 0,48

Figura 2.4. a) Balanza analitica b) balanza y accesorios
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c. Mufla eléctrica:

La mufla eléctrica trabaja hasta una temperatura de 300 °C y posee una precision
de 1 °C, este horno permitird determinar el contenido de humedad de la capirona y
secar los diversos instrumentos de laboratorio luego de su limpieza (véase Figura
2.5a).

d. Desecador:

El instrumento de laboratorio de la Figura 2.5b est4 fabricado de un vidrio grueso y
tiene dos compartimientos, el superior es el lugar de ubicacion de las muestras y el
inferior contiene gel silice. La funcién del desecador es almacenar muestras,

evitando la humedad del ambiente mediante el vacio.

e. Vaso de precipitado:
Recipiente cilindrico de borosilicato empleado para contener la madera capirona
durante la extraccién de su humedad (véase Figura 2.6a).

f. Termdémetro:

Instrumento con 0,2 °C de precisién que permitird medir la temperatura del agua en

el ensayo de densidad (véase Figura 2.6b)

a) b)

Figura 2.5. a) Mufla eléctrica, b) desecador
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Figura 2.6. a) Vaso de precipitado b) termdmetro

g. Maquina TGA-IR:

El equipo para el analisis termogravimétrico es el Bruker TGA-IR y se utiliza
nitrégeno como gas de purga (véase Figura 2.7). Mediante este equipo se obtiene

el cambio de masa de la muestra en funcion de la temperatura.

Figura 2.7. Maquina TGA-IR (lado derecho)

h. Otros insumos:

- Agua destilada: Utilizado para el ensayo de densidad y absorcion de agua.
- Recipiente de plastico: Contenedor las muestras sumergidas en agua.
- Lastre: Peso extra para evitar que la madera flote durante el ensayo de

absorcion de agua.
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2.2.2 Determinacién de la densidad de la madera

Segun la norma ASTM D2395 - 13: Métodos de ensayo para la densidad y
gravedad especifica (densidad relativa) de madera y materiales a base de madera;
y de acuerdo al método de ensayo B — para determinar el volumen por inmersién en

agua, el procedimiento de ensayo es el siguiente:

Primeramente, se selecciona 5 muestras de madera capirona, las cuales tienen
forma irregular sin angulos rectos en las esquinas, y se secan en un vaso de
precipitado a 103 £ 2 °C por 24 horas. Transcurrido dicho tiempo, se retiran las
muestras y se enfrian en un desecador hasta alcanzar la temperatura ambiente

(entre 10 y 15 minutos).

Seguidamente, se prepara la balanza analitica con los accesorios y suficiente agua
destilada para el ensayo de acuerdo al “Modo |II” de la norma (véase Figura 2.4b) y
se tara la balanza. Después, se determina la masa de la muestra seca en el aire

(Mwma) y se toma la temperatura del agua.

A continuacion, se utiliza un lastre con la finalidad de evitar que la madera flote en
el agua, entonces se coloca la muestra y el lastre en la canastilla de alambre, ésta
debe estar completamente sumergida sin tocar al recipiente y se registra la masa

(Mws). Para terminar, se sumerge el lastre en el agua y se anota su masa (M.).
El valor de la densidad de la madera capirona se calcula mediante la Ecuacién 2.1:

B R
Pmc = (MMa+ML_MMs)x PH,0 (2.1)

donde:

Mwma = Masa aparente de la madera, sin lastre, en el aire (g)

Mwus = Masa aparente de la madera y del lastre completamente sumergidos (g)
M. = Masa aparente del lastre completamente sumergido (g)

pr2o = Densidad del agua a la temperatura de ensayo (20,8 °C)

En la Figura 2.8, se presenta el procedimiento seguido para encontrar el valor de la

densidad de la madera capirona.
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Figura 2.8. Proceso para la determinacién de la densidad de la madera:
Primero, se secan las muestras durante 24 h a 103 °C; posteriormente,
se colocan en el desecador y una vez frio, se pesa la muestra en el aire
y sumergida en agua destilada con la ayuda de un lastre. Ademas, se
mide la temperatura del agua para continuar con los célculos.

2.2.3 Determinacién del contenido de humedad de la madera

La determinacion del contenido de humedad de la madera capirona se desarrolld
segun la norma técnica ASTM E871 — 82(2013). Para ello, en primer lugar, se lava
un vaso de precipitado el cual es ubicado en una mufla a 103 £ 1 °C durante 30
minutos para su respectivo secado y posteriormente se coloca en el desecador para
que se conserve a temperatura ambiente. Asi, se obtiene el peso del vaso de
precipitado vacio (W,), se adiciona aproximadamente 50 gramos de madera
capirona MR5 (= 0,48) y se pesa tanto el recipiente como la muestra de madera,

registradndose el peso inicial (W;).

Esta muestra es ubicada en un horno a 103 £ 1 °C durante 16 horas, luego de dicho
tiempo es colocada en un desecador para enfriarla hasta la temperatura ambiente y

se determina su peso.

Inmediatamente, se lleva el recipiente al horno por 2 h a 103 °C £ 1 °C, se coloca

en el desecador y se pesa. Se repite el procedimiento mencionado anteriormente
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hasta que el cambio de peso total entre pesajes varie menos de 0,2% y se registra
éste como el peso final (Wy).

Finalmente, mediante la Ecuaciéon 2.2, se realiza los célculos para determinar el
contenido de humedad de la capirona y se repite el ensayo con otras muestras para
obtener mas datos. En la Figura 2.9 se puede observar el procedimiento seguido

durante el ensayo de humedad de la madera.

% Hyc = ——Lx100 2.2)

v

donde:
W, = Peso del vaso de precipitado vacio (g)
Wi, = Peso inicial (g)

W: = Peso final (g)

Figura 2.9. Proceso para la determinacion del contenido de humedad de la
MC: Pesaje de una muestra de aprox. 50 g y secado durante 16h a 103 °C, se
coloca en el desecador y luego se pesa (proceso repetitivo).

2.2.4 Ensayo de absorcion de agua de la madera

El ensayo de absorcion de agua de la capirona se lleva a cabo bajo la norma
técnica ASTM D 1037 - 06a: Métodos de ensayo B.
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Para empezar, se obtienen 5 muestras y se procede a secar a 103 £ 2 °C durante
24 h para retirar la humedad presente en la madera. Seguidamente se colocan las
muestras en el desecador y una vez que se encuentren a temperatura ambiente,
estas son pesadas y se registra el valor de Wys. Posteriormente se sumergen
horizontalmente todas las muestras bajo 25 mm de agua destilada durante 24
horas; por tanto, se utliza un peso extra para que las muestras no floten.
Finalmente, cada muestra es pesada y se registra el valor de Wwa (véase Figura
2.10).

Es importante mencionar que el ensayo fue realizado en condiciones ambientales:
temperatura igual a 20 + 3 °C y humedad relativa 75 + 5 %. Por tanto, La absorcion
de agua encontrada en la capirona se calcula mediante la Ecuacion 2.3, posterior a
que la muestra haya sido sumergida de forma continua y por Unica vez durante 24
h.

Wnma—Wwms
Apc(%) = MW—MSMX PH,0 (2.3)

donde:
Wws = Peso de la madera seca (g)
Wwa = Peso de la madera después de 24 h de inmersion en agua ()

Awmc(%) = Porcentaje de absorcion de agua de la capirona

Figura 2.10. Proceso seguido para el ensayo de absorcion de agua de la
MC: las muestras de madera se secan y luego son sumergidas en agua por
24h y finalmente se pesan.
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2.2.5 Analisis termogravimétrico (TGA) de la madera

El andlisis se realiza segun la norma ASTM E1131 - 08(2014). Para ello, se pesa
entre 10 — 20 mg de muestra y se trabaja en un rango de temperaturas de 25 a 600
°C, a una velocidad de 10 °C/min. Estos pardmetros de ensayo se encuentran
dentro del rango recomendado por la norma y, ademas, se corrobora con
investigaciones anteriores realizadas por Rieb (2005) y AlMaadeed (2012). La
atmosfera inerte es de nitr6geno y se encuentra a un caudal de 50 mL/min.

2.3 Caracterizacion del polipropileno virgen y reciclado

2.3.1 Equipos empleados

a. Equipo FTIR-ATR:

El analisis de FTIR se realiza con un espectrometro de infrarrojo por transformada
de Fourier de tensor 27 de la marca Bruker (véase Figura 2.11), el cual posee el

accesorio de atenuacion total de reflactancia (ATR Platinum).

Figura 2.11. Equipo FTIR-ATR

b. Equipo de IFM

El medidor del indice de fluidez Zwick/Roell Cflow es un equipo de féacil manipuleo,
el cual permite el control réapido del indice de fluidez en masa (IFM) del polimero. El
disefio del aparato permite una buena distribucién de la temperatura en el canal de
ensayo y junto a sus respectivos accesorios permite el proceso adecuado y la

limpieza del equipo (véase Figura 2.12),
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a) b)
Figura 2.12 a) Equipo del IFM b) accesorios del equipo

c. Méaquina DSC:

El calorimetro diferencial Jupiter STA 449 F3 - Netzsch trabaja con atmésferas
inertes controladas en un rango de temperaturas entre -150 °C y 2400 °C (véase
Figura 2.13),

Los datos del analisis térmico se obtienen mediante un software compatible con el

sistema operativo Windows.

Figura 2.13. Maquina DSC
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2.3.2 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR-ATR)

Este ensayo tiene como finalidad verificar si el material dado para la investigacion
es PP, esto se lleva a cabo mediante el andlisis de los grupos funcionales
presentes en el polimero. Para ello, en primer lugar, se realiza la limpieza del
accesorio de atenuacion total de reflactancia de diamante y se coloca en esta la
muestra del plastico. Los pardmetros de ensayo son los siguientes: rango de
nimero de onda de 4000 cm? a 500 cm?, resolucién de 4 cm™ y 8 barridos.
Finalmente, mediante un software, se puede observar el espectro obtenido a partir
del ensayo. En la Figura 2.14 se puede observar el procedimiento seguido para el
ensayo de FTIR del PP-virgen y reciclado.

Figura 2.14. Proceso para el ensayo de FTIR-ATR del PP: limpieza del equipo,
colocacion de la muestra PP y analisis de resultados

2.3.3 indice de fluidez (IFM)

Para determinar el indice de fluidez del plastico se utiliza la norma ASTM D1238 —
13 (procedimiento B), en la cual se identifica las condiciones de ensayo para el
polimero; por lo tanto, para el polipropileno (PP), la temperatura de ensayo es 230 +

1 °C y la carga es 2,16 kg. En primer lugar, se verifica que el equipo esté libre de
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residuos de pruebas anteriores; seguidamente, se calienta el equipo hasta la
temperatura de ensayo y se pesa entre 3 a 5 g de material. Posteriormente, cuando
el equipo alcance los 230 °C, las particulas de PP se introducen en el cilindro de
calentamiento y éstas deben precalentarse por al menos 200 s. Transcurrido dicho
tiempo, el material pasa por un dado por efecto de la carga aplicada sobre el fluido.
Asi, cada 70 segundos se extruye una cierta cantidad de masa (una tira), cuya
longitud abarca entre 5y 7 cm. Finalmente, se pesa la masa extruida y se obtiene el

indice de fluidez al dividir ambos valores (masa y tiempo).

En la Figura 2.15 se observa el procedimiento para la determinacion del indice de

fluidez del PP-virgen y reciclado.

Figura 2.15. Proceso para la determinacion del indice de fluidez del PP

2.3.4 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Este ensayo se ejecuta de acuerdo a la norma ASTM D3418 - 12 y tiene la finalidad
de determinar la temperatura de fusidn, temperatura de transicion vitrea, entre
otros. Para ello, la muestra de PP debe ser preparada con un cincel para darle
forma circular y se colocan en un pan de aluminio. Seguidamente, se configura el
equipo con los parametros de dos calentamientos y un enfriamiento, tal y como se

observa en la Tabla 2.4. Asi, se introduce la muestra de aproximadamente 5 - 15
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mg en el equipo y se trabaja en un rango de temperaturas de -50 a 300 °C a una
velocidad de calentamiento y enfriamiento de 10 °C/min. El gas de purga es el

nitrégeno a un flujo de 50 mL/min.

Tabla 2.4 Pardmetros de ensayo para el DSC

Pasos Temperaturas (°C)
Primer Calentamiento 25 a 300
Primer enfriamiento 300 a -50
Segundo Calentamiento -50 a 300

2.3.5 Andlisis termogravimétrico (TGA)

El andlisis termogravimétrico del PP se realiza segun la norma ASTM E1131 -
08(2014) y se utiliza los parametros de ensayo mencionados en el apartado 2.2.5

2.4 Disefio experimental

La investigacion se divide principalmente en 2 partes.

La Parte Experimental | tiene el objetivo de encontrar los parametros del proceso de
sinterizado, tanto temperatura como tiempo, del material compuesto fabricado a
partir de capirona y polipropileno reciclado. Para ello, se mantendra constante un
tamano de particula de madera (< 3,33 mm) para muestras de una misma
proporcién en volumen de plastico y madera (70% y 30% respectivamente) y de
esta manera variar la temperatura de trabajo y el tiempo de permanencia de la
muestra en el horno a dicha temperatura. La temperatura de trabajo debe evaluarse
dentro del rango de fusion del polipropileno reciclado (PPR) y a tiempos menores.
No obstante, la temperatura empleada no debe exceder el rango de temperaturas
de degradacion de la madera (aprox. 200 — 220 °C), puesto que podria perjudicar

las propiedades del material compuesto.

De acuerdo a la norma ISO 17025, el nimero minimo de repetitividad recomendado
en una investigacion es de 3 muestras. Por lo tanto, para la Parte |, se ha
considerado fabricar 3 muestras de material compuesto para una misma
temperatura, tiempo, tamafio y proporcion de particulas. Por lo que se pretende
fabricar muestras a 3 temperaturas y 5 periodos de tiempo, obteniendo un total de

45 muestras (véase Tabla 2.5). De esta manera, por cada muestra se obtendran 2
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probetas para el ensayo de flexion con un total de 6 probetas para analizar por cada
variante. Con éstos resultados se pretende encontrar la temperatura y tiempo de

sinterizado para el material compuesto a partir de polipropileno y madera capirona.

Tabla 2.5 Cantidad de muestras totales para el ensayo de moldeo del CPM (Parte 1)

Proporcion Tama,no o Temperatura Tiempo Repetitividad i EIE
particula muestras
1 1 3 5 3 45

En la Parte Experimental Il de la investigacion, se utilizar la temperatura y tiempo
de trabajo 6ptimos encontrados en la Parte | y se variara el tamafio de particulas de
madera y la proporcion en volumen de los materiales. Por tanto, considerando que
un propésito de esta investigacion es comparar los resultados de propiedades
mecanicas y térmicas del material compuesto sinterizado, se determiné realizar 5
muestras, considerandose 3 diferentes porcentajes de constituyentes del material
compuesto y 3 tamafios de particulas; ademas de ello, se fabricardn 5 muestras del
PPR-puro, generando un total de 50 muestras (Ver Tabla 2.6).

Tabla 2.6 Cantidad de muestras a fabricar del material compuesto (Parte I1)

Componentes Numero de muestras a obtener

%PPR %MC MR1 MR2 MR3
100 0 5 (plastico puro)
70 30 5 5 5
60 40 5 5 5
50 50 5 5 5

2.5 Fabricacion de muestras del material compuesto a partir de

polipropileno y particulas de madera capirona

2.5.1 Equipos empleados

a. Horno eléctrico:

El horno utilizado ha sido disefiado con un sistema de calentamiento conformado

por 6 resistencias (cada una de 2 kW) ubicadas en las paredes laterales internas
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(véase Figura 2.16). Ademas, cuenta con un sistema de ventilacion en la parte
posterior, el cual permite distribuir el calor homogéneamente por todo el horno. En
la Tabla 2.7 se presentan las caracteristicas del horno.

Tabla 2.7 Caracteristicas generales del horno

Caracteristica Fuente Valor Unidad
Temperatura méaxima de servicio - 450 °C
Generacion de calor 6 resistencias 12 kW
eléctricas
Voltaje - 220/380 \%
Dimensiones - 1000 x 900 x 450 mm

Figura 2.16. a) Parte externa del horno b) parte interna del horno
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b. Prensa hidraulica:

La prensa hidraulica, presentada en la Figura 2.17, cuenta con un piston hidraulico,
el cual ejerce la fuerza sobre el vastago para aplicarla a la muestra del material
compuesto fabricado. La prensa fue disefiada con una carga nominal de 100
toneladas y cuenta con una mesa de trabajo amplia que facilita la manipulacion del
sistema de moldeo. Ademas, posee dos manometros los cuales indican la presion
ejercida sobre la muestra elaborada. El cilindrico hidraulico tiene un diametro de

250 mm, el didmetro del vastago es de 160 mm, y la carrera maxima es de 500 mm.

Figura 2.17. Prensa hidraulica

c. Moldes:

Durante la investigacion se han utilizado dos moldes los cuales permiten obtener
muestras planas rectangulares de 300 x 150 mm. El “molde A” ha sido empleado en
la Parte | para la fabricacibn de muestras a diferentes temperaturas y tiempo de
trabajo, con la finalidad de determinar los parametros de fabricacion del material
compuesto. El “molde B” se ha utilizado para la Parte Il de la investigacion,
permitiendo la fabricacion de muestras a una determinada temperatura (Tw) Yy
tiempo de trabajo (tw) con la variacién del % en volumen de plastico y madera, y
tamafio de particulas de madera. A continuacion, se presenta las principales

caracteristicas de los moldes:

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis




PONTIFICIA
UNIVERSIDAD

TESIS PUCP ! CATOLICA

DEL PERU

- Molde A: Las paredes laterales y la base del molde son de aluminio y estan
unidas mediante pernos allen M10, con un total de 18 pernos. Internamente,
en la parte inferior, cuenta con una placa de acero inoxidable el cual permite
la extraccion de la muestra del material compuesto. La tapa del molde es de
alumold, tiene unas aletas que permite ser retirada antes de la extraccion de

la muestra (véase Figura 2.18).

a) b)
Figura 2.18. a) “Molde A” con la placa de extraccion, b) tapa del “molde A”

- Molde B: Este molde ha sido disefiado y fabricado para optimizar el sistema
de moldeo. El molde es de una sola pieza de alumold, lo cual evita que se
genere una mayor cantidad de rebabas. La placa de extraccién de alumold
forma parte de la base del molde. La tapa es similar a la del “Molde A” con la
modificacion de los redondeos en las esquinas y en lugar de las aletas lleva 2

asas que permiten el facil manipuleo (véase Figura 2.19).

Figura 2.19. a) “Molde B” con la placa de extraccion, b) tapa del “molde B”
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Cabe resaltar que los moldes tienen dos agujeros en la parte inferior; ya que, se
pretende colocar un adaptador para las termocuplas (véase Figura 2.20). Estos
sensores tipo J poseen un resorte y bayoneta, los cuales permiten medir la
temperatura del molde (véase Figura 2.21); es decir, se podra controlar la
temperatura del molde de alumold y es aquella la temperatura (Tw) que se
considera para la fabricacién del CPM. Sin embargo, se debe tomar en cuenta, que
la tempertura en el centro de la muestra es diferente a la medida; puesto que, la
termocupla se encuentra a una distancia de aproximadamente 3 mm de la pared
interna del molde; asi, la Tw en el compuesto es alcanzada durante un tiempo

mediante la transferencia de calor.

Figura 2.20. Sensor de temperatura

70

Termocupla A

Figura 2.21. Vista de perfil del molde B:se observa la posicion de la termocupla

d. Sistema de extracciéon

El sistema de extraccidon posee tres funciones: Soporta la presion que se origina
durante el compactado de la muestra; retira la tapa del molde y; finalmente, permite
expulsar la muestra del material compuesto del molde mediante unos pines
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extractores o botadores. Adicionalmente, se cuenta con dos utilajes que se
encargan de sujetar al molde durante la extraccion de la tapa y la muestra (véase

Figura 2.22).

-

|
.
i
[}
—
P |
[

Figura 2.22. Sistema de extraccion
e. Sistemade transporte

El Sistema de transporte permite desplazar el molde y la tapa a las diferentes
estaciones del sistema: Horno (calentamiento), prensa hidraulica (compresion) y
estacion de carga/descarga. El sistema de transporte fue disefiado para poder

soportar una carga de 100 kg (véase Figura 2.23).

Figura 2.23. Sistema de transporte de molde

f. Otros insumos
Desmoldante: El desmoldante de silicona en aerosol es de la marca CMM-

Industrial, el cual es efectivo en temperaturas entre -40°C a 260° y evita que

la muestra se trabe en el molde, es altamente efectivo en moldeo por

compresion.
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- Limpiador de molde: El limpiador On/Cycle Mold cleaner de la marca SLIDE

permite remover facilmente las acumulaciones de plastico u otros residuos.

# SOLVENT-FREE
$NON-CORROSIVI

a) b)

Figura 2.24. a) Desmoldante b) limpiador del molde

2.5.2 Determinacion de la cantidad de particulas de madera capirona y
plastico:

Se determina la cantidad de particulas de madera capirona (MC) y plastico (PP)
mediante las Ecuaciones 2.4, 2.5y 2.6.

%V
Wue = Vrmx [( 10“;6) X Pmc (2.4)
%V
Wpp = Vrmx [( 101:)P)] X Ppp (2.5)
Wy = Wye + Wpp (2.6)

donde:

Wwc: Peso de la madera capirona para una muestra (g)

W:: Peso total de la muestra de polipropileno y madera capirona (g)
Vrm: Volumen total de una muestra a fabricar (cm?®)

%Vwmc: Fraccion del volumen de las particulas de madera capirona (%)
pmc: Densidad de la madera capirona (g/cm?) = 0,736 g/cm?

W pp: Peso de polipropileno (g)

%Vpp: Fraccién del volumen del polipropileno (%)

prp: Densidad del polipropileno (g/cm?®) = 0,91 g/cm? (Dato de hoja técnica)
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Es necesario conocer que la muestra final debe ser un paralelepipedo con
dimensiones aproximadas de 300 x 150 x 10 mm.

2.5.3 Seleccién y pesaje de particulas de MC y PPR

Después de obtener la madera picada y de seleccionarla mediante tamices de
diferentes tamafios de malla como MR1, MR2 y MR3, se realiza el calculo de la
cantidad de material a utilizar (véase Tabla 2.8) segun las Ecuaciones 2.4, 25y
2.6. Para ello, se considera como Vrm un paralelepipedo con la longitud (30 cm) y
ancho (15 cm) mencionados anteriormente, pero con un espesor de 1,1 cm por la
presencia de rebabas durante el proceso de compresion. De esta manera, los
valores de cantidades de plastico y madera pesados en la balanza analitica para su

posterior mezclado (véase Figura 2.25).

Tabla 2.8 Determinacion del peso de la madera y polipropileno para la muestra

%Ver  %Vmc  Vm (€m®)  pee (9/cm®) puc(g/cm®) Wee(g) Wwmc(g) e (cm)

70 30 495 0,91 0,736 315,32 109,30 11
60 40 495 0,91 0,736 270,27 145,73 11
50 50 495 0,91 0,736 225,23 182,16 11
40 60 495 0,91 0,736 180,18 218,59 11
30 70 495 0,91 0,736 135,14 255,02 11

b)

Figura 2.25. a) Pesaje de la capirona, b) pesaje del polipropileno reciclado
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2.5.4 Mezclado y homogenizado de particulas de MC recuperada y
reciclado

En un recipiente se mezclan las particulas de ambos materiales y se procede a

agitar durante 2 minutos (véase Figura 2.26) buscando una mezcla homogénea.

Figura 2.26. a) Inicio del mezclado, b) Mezcla homogénea

2.5.5 Limpieza del moldey aplicacion del desmoldante

Con la finalidad de facilitar la extraccion de la muestra del material compuesto, el
molde se limpia, se coloca en el sistema de transporte y se aplica el desmoldante
de silicona en emulsion (aerosol) sobre las paredes internas del molde y la cara
inferior de la tapa (véase Figura 2.27).

Figura 2.27. Aplicacion del desmoldante

2.5.6 Precalentamiento del molde

En esta etapa el molde es precalentado hasta una temperatura de alrededor de

190°C, lo cual permitira disminuir el tiempo de calentamiento de la mezcla en el
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horno. EI control de dicha temperatura se realiza mediante un sistema electronico
adjunto al horno y para ello se coloca un sensor en el molde antes de su ingreso
(véase Figura 2.28).

Figura 2.28. a) Colocacién de las termocuplas, b) Ingreso del molde al horno

2.5.7 Cargade lamezclaen el molde precalentado

Seguidamente, se retira el molde del horno y las termocuplas; posteriormente, se
deposita la mezcla en el interior del molde precalentado, tratando de que sea
homogénea y se coloca la tapa (véase Figuras 2.29 y 2.30).

Figura 2.29. a) Colocacion de la mezcla, b) mezcla homogénea en el molde
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a) b)

Figura 2.30. a) Colocacién de la tapa del molde, b) molde con la mezcla cubierta

2.5.8 Calentamiento alatemperatura de trabajo de la mezcla

Mediante el uso del sistema de transporte, el molde se traslada al sistema de
calentamiento - horno eléctrico y se colocan las termocuplas (véase Figura 2.31y

2.32). El molde debe permanecer a la temperatura durante el tiempo de trabajo.

Figura 2.32. Ingreso del molde al horno con la mezcla de plastico y madera
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2.5.9 Prensado y enfriamiento del molde
Después de cumplir con los parametros de fabricacion, se retira el molde del horno
y se extrae el sensor de temperatura. Seguidamente, el molde se traslada hacia la
prensa hidraulica, se centra con los pines de extraccion y se aplica una fuerza de
compresion de 70 bar durante 10 minutos (véase Figura 2.33) y a la vez se ejecuta

la etapa de enfriamiento.

Figura 2.33. Inicio del prensado

2.5.10 Extraccién de la muestra del molde

Por dltimo, se extrae la muestra empleando el sistema de extraccion; es decir, los
botadores encajan con la placa de extraccion del molde y éste es levantado por la
prensa (véase Figura 2.34)

Figura 2.34. Extraccion de la muestra
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2.5.11 Rotulado de muestras

Finalmente, una vez fria la muestra, se retira las rebabas y se etiquetan las

muestras de acuerdo a las variaciones existentes en el proceso de fabricacion, tales

como la temperatura y tiempo de trabajo (Parte I); y tamafio y cantidad en volumen

de las particulas de madera (Parte Il), con el propdésito de no confundir las muestras

y facilitar la organizacion de estas durante los ensayos (véase Figura 2.35).

Figura 2.35. a) Muestra del CPM final, b) grupo de muestras rotuladas

A continuacion se presenta el cédigo empleado en el rotulado de las muestras:

Cddigo de la muestra:

donde:

CPM
PP
MC
MR2
70
30
190
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2.6 Fabricacion de las probetas de las muestras obtenidas del material

compuesto

Para determinar las propiedades importantes del material compuesto se fabrican y
ensayan las probetas de acuerdo a las normas ASTM; por tanto, en la Tabla 2.9 se

especifica cada una de ellas.

Tabla 2.9 Probetas y ensayos realizados seguin normas ASTM

Tipo de ensayo Norma Técnica
Flexion ASTM D 1037 — 06a
Traccion ASTM D 1037 — 06a
Impacto ASTM D 6110 — 05a
Densidad ASTM D 792 — 13
Absorcién de agua ASTM D 1037 — 06a

2.6.1 Equipos y herramientas

a. Sierrade cinta:

La sierra de cinta vertical SSF 350 de la marca Méssner Rekord posee una mesa
de trabajo de 600 x 500 mm y una altura disponible para la pieza de trabajo de 300
mm (véase Figura 2.36). Con dichas caracteristicas permite cortar varias de las

muestras del material compuesto al mismo tiempo.

Figura 2.36. Sierra de cinta
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b. M&quina de control numérico por computadora (CNC):

El centro de mecanizado vertical MAZAC VTC-16 con control numérico MAZATROL
M PLUS trabaja con el software de disefio Surfcam y cuenta con un cambiador
automético de herramientas (véase Figura 2.37). Para el mecanizado de probetas

se emplea una fresa con insertos (250) y una fresa espiga (232).

Figura 2.37. Centro de mecanizado vertical con control numérico

c. Fresadora de entalla:

La fresadora de entalla Zwick/Roell ZNO sirve para entallar las probetas para el
ensayo de impacto Charpy de acuerdo a la norma ASTM D 6110 (véase Figura
2.38a). En lugar de utilizar una entalladora manual, ésta permite un ajuste gradual
de velocidad de corte y avance, obteniéndose una mejor precision en las

dimensiones de las entallas.

d. Vernier digital:

Instrumento de medicion con un rango de medicion entre 0-150 mm y una precision
de 0,01 mm (véase Figura 2.38b).
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Zwick /Roell  ZNO

a) b)
Figura 2.38. a) Fresadora de entalla, b) vernier digital

2.6.2 Procedimiento de corte de las muestras del material compuesto

De acuerdo a la Parte experimental |, se fabrican probetas de flexiébn a partir de la
muestra de material compuesto; es decir, se obtiene dos probetas de flexién por
cada muestra (véase Figura 2.39). Por otro lado, para la Parte experimental Il, se
mecaniza dos probetas de impacto, una de flexion y una de traccion (véase Figura
2.40); ademas, a partir de las dos probetas de impacto ensayadas se obtienen

cuatro probetas para el ensayo de densidad y absorcion de agua.

Por tanto, previamente a la fabricacién de cada probeta, con el uso de una cuchilla
y lijas se retira los excedentes de cada muestra (150 x 300 x 10 mm) con la
finalidad de presentar una superficie plana en todas las caras. Seguidamente,
mediante un vernier digital se verifica el espesor de las muestras, cuyo valor es

cercano a 10 mm.

Con una sierra de cinta, se realiza el proceso de corte a las dimensiones cercanas
Con un exceso para su posterior mecanizado y cumplimiento de las tolerancias

especificadas en cada norma (véase Figura 2.41, 2.42 y 2.43).
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b)

Figura 2.39. Distribucién de las probetas de flexion (a y b) para las muestras
obtenidas en la “Parte Experimental I”

Figura 2.40. Distribucién de las probetas para las muestras obtenidas en la “Parte
Experimental 1I”: a) Probetas de impacto, b) probeta de flexion, c) probeta de
traccion

Figura 2.41. Probetas de la Parte experimental I: a) corte mediante la sierra de
cinta, b) Probetas de flexién después del corte
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Figura 2.42. Probetas de la Parte experimental Il: a) corte mediante la sierra de
cinta de la seccion para la probeta de impacto, b) corte de la seccién para la
probeta de traccién

Figura 2.43. Secciones cortadas para las probetas de la Parte Il

2.6.3 Procedimiento de fabricacion de probetas para el ensayo de flexién

Para conseguir las dimensiones de las probetas de flexion especificadas en la
norma ASTM D 1037 — 06a (véase Figura 2.44) se procede a mecanizar la muestra
cortada en el CNC con una fresa con insertos (g50) a una velocidad de 1000 rpm.
Por consiguiente, la probeta final presenta un ancho de 76 £ 1 mm y un largo

minimo de 51 mm mas 24 veces el espesor nominal.

Por ultimo, se lija los restos de material y con el uso de un vernier digital se mide y
se registra el ancho y espesor de la seccion transversal en el centro de la probeta y
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se marca el punto de aplicacion de la carga. En la Figura 2.45, se puede notar el

proceso seguido para la produccion de las probetas de flexion.

J0512

76+£17

ESPESOR = 102 mm

Figura 2.44. Dimensiones de la probeta de flexion segun ASTM D 1037 — 06a

Figura 2.45. Proceso de fabricacion de las probetas de flexién
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2.6.4 Procedimiento para la fabricacion de probetas para el ensayo

traccion

De acuerdo a la norma ASTM D 1037 — 06a, las probetas de traccién deben tener
las dimensiones presentadas en la Figura 2.46. Para alcanzar las tolerancias
finales, se mecaniza la muestra en el CNC con la misma herramienta utilizada en
las probetas de flexion. A su vez, se realiza el radio de curvatura con una fresa
espiga de acero rapido (832) a 800 rpm con un avance de 40 mm/min. Para
finalizar, se lija los bordes de la probeta, se mide el ancho y espesor de la seccién

reducida y se marca en el centro (véase Figura 2.47).

[

H
&

L] L] !
10+2 | 50

- - s

Figura 2.46. Dimensiones de la probeta de traccion de acuerdo a la norma ASTM D
1037 — O6a
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Figura 2.47. Proceso seguido para la fabricacién de las probetas de
traccion

2.6.5 Procedimiento de fabricacion de probetas para el ensayo de impacto

Charpy

Segun la norma ASTM D 6110 — 05a, la probeta de impacto debe presentar las
medidas mostradas en la Figura 2.48. Estas tolerancias pueden ser alcanzadas en
el CNC; por tanto, se selecciona un grupo de 4 muestras, se posiciona en el centro
de mecanizado y con el uso de la fresa con insertos (g50) se obtiene las
dimensiones requeridas. Para el mecanizado de la entalla de la probeta, se utiliza la
fresadora de entalla, la cual permite tener un angulo de 45 £+ 1 ° y un radio de
curvatura de 0,25 £+ 0,05 mm de 4 probetas juntas. Finalmente, se mide el espesor y
el ancho en la entalla de cada una de las probetas. En la Figura 2.49, se sefiala el
proceso seguido en la obtencién de probetas para el ensayo de impacto Charpy.
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Figura 2.48. Dimensiones de la probeta de impacto de acuerdo a la norma ASTM D
6110 — O5a

Figura 2.49. Proceso seguido durante la fabricacion de las probetas de
impacto
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2.7 Realizacion de los ensayos mecanicos y fisicos del material compuesto:
2.7.1 Equipos empleados:
a. Maquinade traccién y flexién:

La maquina de ensayo universal Zwick/Roell Z050 posee una célula de carga de 50
kN. y permite la realizacion tanto del ensayo de flexibn como de traccion. El primer
ensayo de probetas normalizadas se realiza con la instalacion de un cabezal y
blogues de apoyo, y el segundo mediante unas mordazas de sujecion y un
extensometro (véase Figura 2.50 y 2.51 respectivamente). La maquina cuenta con

software testXpert de Zwick, que es facil de usar y de disefio modular.
b. Maquina de Impacto:

La maquina universal de impacto Zwick/Roell HIT25P (hasta 25 Joules) posee un
péndulo de alto nivel de rigidez en la direccién del impacto y una fuerte
concentraciéon de la masa en el punto de impacto, lo cual mediante la conexién al
sensor permite evaluar los valores confiables de ensayo de impacto Charpy con el

uso del software testXpert Il (véase Figura 2.52).

Zwick ! Roell

Figura 2.50. a) Maquina de ensayo universal Zwick/Roell Z050, b) mordazas
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Figura 2.51. a) Maquina de ensayo universal Zwick/Roell Z050, b) cabezal y

bloques de apoyo

TR

Figura 2.52. Maquina de impacto Zwick/Roell HIT25P
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2.7.2 Ensayo de flexion

El ensayo de flexion del material compuesto se realiza de acuerdo a la norma
ASTM D 1037 — O6a: Parte A.

El procedimiento se basa en realizar el montaje con el cabezal y bloque de apoyo
en la maquina de ensayo universal Zwick/Roell Z050; seguidamente, la probeta es
apoyada y centrada utilizando como guia la marca realizada en el centro de la
misma (véase Figura 2.53a y 2.53b). El espaciamiento entre apoyos es de 240 mm
y la velocidad de ensayo es de 5 mm/min. En la Figura 2.53b y 2.54b se detalla el
ensayo de flexion realizado a una muestra de CPM y PPR respectivamente.

Figura 2.53. a) Inicio del ensayo de flexién de una probeta segun la norma ASTM D
1037, b) maxima deformacion del material compuesto

a) b)

Figura 2.54. a) Inicio del ensayo de flexién de una probeta de PPR, b) maxima
deformacion
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Para obtener la resistencia a la flexién y el médulo elastico en flexién del material se
realiza el célculo utilizando la Ecuacion 2.7 y 2.8, cuyo valor depende de las
dimensiones de la probeta antes del ensayo y el resultado del ensayo.

3FmaxL
Rb = W (27)
_L® _AF
4bd3x E (28)

donde:

Rp: Resistencia a la flexion de la probeta (MPa)
Fmax: Fuerza maxima obtenida durante el ensayo (N)
L: Longitud entre apoyos (mm) = 240 mm

b: Ancho de la probeta (mm)

d: Espesor de la probeta (mm)

E: Médulo elastico en flexiéon (MPa)

AF: Diferencia entre dos puntos de la fuerza (zona lineal) en la grafica obtenida del

ensayo de flexion (N)

Ay: Diferencia entre dos puntos del alargamiento en la gréafica del ensayo de flexion

correspondientes a las fuerzas anteriores (mm)

2.7.3 Ensayo de traccion

Los ensayos de traccion se realizan segun la norma ASTM D 1037 — 06a: Parte A.

Para el ensayo de traccion se utiliza la misma maquina del ensayo de flexién con la
diferencia de que se acondiciona para el uso de las mordazas y el extensémetro.
Por tanto, se sujeta la probeta de traccién con las mordazas autoalineadoras y
autotensantes (Figura 2.55a y 2.56a), con el fin de que la probeta no deslice y el
extensémetro pueda medir el alargamiento del material durante el ensayo. La
velocidad de ensayo utilizada es de 4 mm/min y la longitud calibrada desde donde
parte el ensayo es igual a 50 mm. En la Figura 2.55b y 2.56b se puede visualizar la

rotura de la probeta concluido el ensayo.
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Figura 2.56. a) Inicio del ensayo de tracciéon del PPR, b) rotura de la probeta

Por ultimo, se calcula el valor de la resistencia y mddulo elastico en traccion

empleando las Ecuaciones 2.9y 2.10.

Frax
Rt = W (29)
L AF

donde:
Rt Resistencia a la traccion de la probeta (MPa)

Fmax: Fuerza maxima obtenida durante el ensayo (N)
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L: Longitud calibrada en la maquina de ensayo (mm) = 50mm
b: Ancho de la probeta (mm)

d: Espesor de la probeta (mm)

Et: Modulo elastico en traccion (MPa)

AF: Diferencia entre dos puntos de la fuerza (zona lineal) en la grafica obtenida del

ensayo de traccion (N)

Ay: Diferencia entre dos puntos del alargamiento en la grafica del ensayo de

traccion correspondientes a las fuerzas anteriores (mm)

2.7.4 Ensayo de impacto Charpy

El ensayo de impacto Charpy se realiza para probetas entalladas segun lo indicado
en la norma técnica ASTM D 6110 — O5a.

El procedimiento consiste en ubicar horizontalmente la probeta entallada en un tope
de la maquina de impacto Zwick/Roell HIT25P del Laboratorio de Materiales.
Seguidamente se coloca los datos de dimensiones de la probeta (espesor y ancho
en la entalla) y se acciona el botén que permite que el péndulo impacte a la probeta
dividiéndola en dos. Los resultados de resistencia al impacto (R)) son obtenidos
mediante el software testXpert Il conectado al sensor de la maquina. En la Figura

2.57, se puede visualizar un ensayo de impacto y en la Figura 2.58 se muestran

algunas probetas de impacto luego de ser ensayadas.

a) b)

Figura 2.57. a) Probeta de impacto ensayada, b) rotura de la probeta de impacto
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Figura 2.58. Ensayo de impacto segun ASTM D 6110 — 05a

2.7.5 Ensayo de densidad del material compuesto
El ensayo de densidad se realiz6 de acuerdo a la norma ASTM D 792 — 13: Método

A para ensayar materiales de 1 a 5g en agua.

En primer lugar, se procede a cortar las mitades de cada probeta de impacto
ensayada con la finalidad de obtener una muestra de longitud de 50 mm (aprox.

Entre 4 y 6g) cuidando la zona de rotura para su posterior andlisis.

En segundo lugar, se secan las muestras a 103 = 2 °C por 24 horas; luego de ese
tiempo, se retiran las muestras del horno y se colocan en un desecador.
Posteriormente, se acondiciona la balanza analitica con sus respectivos accesorios
para proceder a ejecutar el ensayo. Asi, se determina la masa de la muestra seca
en el aire (a), se sumerge la muestra junto con el lastre para evitar que este flote y

se registra su masa (b), finalmente se sumerge el lastre y se anota su masa (w).

El valor de la densidad del compuesto (pcem) Se calcula mediante la Ecuacion 2.11

a la temperatura del agua igual a 23,4 °C.

_ a
Perm = oy X 0,997 (2.11)
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donde:
a=Masa aparente del espécimen, sin lastre, en el aire (g)
b=Masa aparente del espécimen y del lastre completamente sumergidos(g)

w=Masa aparente del lastre completamente sumergido (g)

En la Figura 2.59, se presenta el procedimiento seguido para encontrar el valor de

la densidad de la madera capirona.

Figura 2.59. Proceso para la determinacion de la densidad del material
compuesto

2.7.6 Ensayo de absorcion de agua del material compuesto
El ensayo de absorcion de agua del compuesto se realiza con el seguimiento de la
norma técnica ASTM D 1037 - 06a: Métodos de ensayo B.

El procedimiento seguido es el mismo que se utiliz6 para determinar la cantidad de
absorcion de agua de la capirona (ver Apartado 2.2.4) tal y como se puede

observar en la Figura 2.60.
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La absorcion de agua en el material compuesto de plastico y madera se calcula
mediante la Ecuacién 2.12.

Wa—Ws
Acpm (%) = W, X PH,0 (2.12)

donde:

Awmc(%) = Porcentaje de absorcién de agua del compuesto

W; = Peso del material compuesto seco (g)

W, = Peso del material compuesto luego de 24 h de inmersién en agua (g)

8
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Figura 2.60. Proceso para determinar la cantidad de agua absorbida en el CPM
durante 24 h

2.8 Caracterizacion del material compuesto
2.8.1 Equipos empleados

a. Estereocopio 6ptico:

El estereocopio éptico S6D de la marca Leica permite el analisis macrogréfico del

material compuesto en una capacidad desde 6,3 hasta 40 aumentos (véase Figura
2.61).
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Figura 2.61. Estereocopio 6ptico conectado a una PC

b. Microscopio electrénico de barrido (SEM):

El microscopio electronico de barrido, tal y como se muestra en la Figura 2.62, es
una Quanta 650 y posee un voltaje de aceleracion entre 200 V a 30 kV con un

rango de aumentos desde 6 a 1000000x.

Figura 2.62. Microscopio electrénico de barrido (SEM)
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2.8.2 Analisis morfologico del material compuesto:
Los estudios morfolégicos se realizaron en partes de las probetas fracturadas de los
ensayos de traccion, flexion e impacto sin preparacién adicional, utilizando un
microscopio electrénico de barrido (SEM) operado con un voltaje de aceleracion de
15 kV y en modo bajo vacio. De esta manera, las imagenes fueron obtenidas
mediante la optimizacion de las sefiales de electrones secundarios vy
retrodispersados con una alta resolucién (aumentos de 25x, 50x y 100x). Por tanto,
se consiguieron tres tipos de imagenes: con contraste composicional, topografica y
una mezcla de ambos. En la Figura 2.63 se presenta un esquema del
procedimiento seguido para el andlisis de la adhesion de las particulas de madera y

plastico.

Figura 2.63. Proceso para analizar la adhesion de las particulas de PPR-MC:
acondicionamiento de las muestras a un portamuestra, se coloca un conjunto de
muestras en el equipo y se procede a analizar modificando los aumentos.
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CAPITULO 1l

RESULTADOS Y DISCUSION

A continuacion, se presenta los resultados hallados y las tendencias respectivas de
cada uno de los ensayos desarrollados en la metodologia experimental. De esta
manera, se indica las propiedades obtenidas a partir de la caracterizacion de la
materia prima (MC y PP). Ademas de ello, se presenta los parametros optimos de
moldeo por compresion de muestras planas de materiales compuestos obtenidos
por sinterizado de polipropileno reciclado y madera capirona recuperada.
Finalmente, se realiza un analisis de las propiedades mecanicas, fisicas, térmicas y

la morfologia del material compuesto.

3.1 Caracterizacién de la madera capirona

La madera posee tres principales componentes, tales como la celulosa (40 — 50%
de la madera), hemicelulosa, lignina (16 — 25% para maderas duras y de 23 — 33%
para maderas blandas) y cantidades menores de otros materiales (Miller, 1999) . De
éstos constituyentes quimicos, la celulosa es responsable de muchas propiedades
de la madera (Monteiro). El analisis quimico de la capirona, realizado por Sibille
(2006), indica que el valor de hemicelulosa y celulosa son de 18,6% y 59,71%
respectivamente. Ademas de ellos, los valores de los extractivos AB (alcohol
benceno) es 2,2% el cual es muy bajo comparado con otras maderas. El valor de

silice es 0,14, por tanto, no se considera una madera abrasiva.

Los valores presentados en la Tabla 3.1 corresponden a la caracterizacion de la
capirona que hizo Smith (2012), quien es integrante del grupo de investigacion de
Polimeros y Materiales Compuestos de la PUCP de la que forma parte este trabajo

de tesis.

Tabla 3.1 Resultados de la caracterizacion de la capirona (Smith, 2012)

Componente %(g/9)
Lignina Klason 22,41
Contenido de humedad 14,06
Componentes acuosos (extraidos con agua caliente) 6,09
Componentes acuosos (extraidos con agua fria) 3,55
Cenizas 2,11
Componentes organicos 1,52
Componentes grasos 1,03
Otros 55,64
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Asi, se puede observar que el valor de la lignina de la capirona es 22,41% y esta
dentro del rango cominmente encontrado en maderas duras. También se puede
notar que el porcentaje de celulosa en la capirona es alto (aproximadamente
55,64%).

Debido a los diversos constituyentes que posee la madera capirona, es primordial
determinar sus propiedades fisicas y térmicas con el proposito de analizar dichos

resultados y su influencia en el comportamiento del material compuesto.

3.1.1 Densidad de la madera capirona (pmc)

La densidad es una de las propiedades fisicas mas importantes de la madera y
define la mayoria de sus caracteristicas fisicas y mecanicas (Coronel, 1994;
Pereyra, 2002; citado en Roussy, 2013). No obstante, ésta propiedad puede variar
en funcion de la edad y la altura del arbol, la procedencia de la madera la cual es
afectada por el clima y las caracteristicas del suelo (Calvo, 2007) y la silvicultura
(Harris, 1991). Ademas de ello, debido a que la madera no es homogénea, existen
variaciones dentro de una misma plantacién y aun en un mismo arbol (citado en
Calvo, 2007), dependiendo de su localizacion en el tronco. Por ejemplo, se ha
encontrado que la densidad basica es mayor en la base que en las partes mas altas
del tronco (Baonza, 2001).

Debido a que el origen de la MC utilizada en la investigacién no es conocida, se
determind la densidad de la madera; ya que, se considera una propiedad fisica
fundamental para utilizar como dato en la fabricacién del material compuesto. Por
tanto, en la Tabla 3.2 se observa los resultados de la densidad seca para 5
muestras de capirona, asi se obtuvo un valor promedio de 0,736 + 0,015 g/cm?®.
Ademas, en la Tabla 3.3, se presenta diversos valores de densidad reportados por
otros investigadores; por tanto, el resultado de densidad encontrado es congruente

y se utilizara para calcular la cantidad de madera necesaria para fabricar el CPM.

Tabla 3.2 Densidad de diversas muestras de madera capirona

Muestra Mwa(9) Mws(g) MiL(g) pwmc (g/cm?)
1 3,2430 13,4216 14,5517 0,740
2 3,3925 13,4496 14,5517 0,753
3 2,4407 13,6864 14,5517 0,737
4 3,3848 13,3262 14,5068 0,740
5 2,4317 13,5602 14,5590 0,707
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Tabla 3.3 Valores de densidad de la madera capirona de diversas investigaciones

Densidad (g/cm?) Referencia
0,52 [ Valenzuela 1977
0,56 @ Valenzuela 1977
0,64 12 IEB LTDA.
0,741 AMAZONIA VIVA
0,751 FAO-PAFBOL
0,76 M Sibille 2006, Valderrama 1993
0,76 A Baluarte 2002
0,78 1 Vasquez 2014
0,78 1@ ARBOCENTER
0,78 18 IEB LTDA.
0,87 18 AWP
0,9 8 FAO-PAFBOL

[1] Densidad basica, [2] Densidad seca, [3] Densidad al 12% de humedad

3.1.2 Contenido de humedad de la madera (%Hwc)

La madera es un material semiporoso (Canadian Wood Council 2004) e
higroscopico; por tanto, ésta absorbera vapor de agua de la atmdsfera (Monteiro).
En otras palabras, su contenido de humedad depende de la humedad relativa del
ambiente (%HR) enlazado a los cambios estacionales. Asi, a medida que aumenta
la HR, aumenta el contenido de humedad de la madera (%Hw) y ésta se expande;
por el contrario, cuando la HR disminuye también disminuye el %H y se encoge la
madera (TIC 2010).En la Tabla 3.4 se presenta un esquema simplificado de los

valores de HR y %H.

Tabla 3.4 Humedad relativa vs. Contenido de humedad de la madera

Humedad relativa (%HR) Contenido de humedad (%Hwm)

0 0
25 5
50 9
75 14
99 23-30

Nota. Fuente: Adaptado de TIC 2010.
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En la Tabla 3.5 se presenta los resultados de contenido de humedad hallados para
cinco muestras diferentes de la madera; por lo tanto, el promedio de estos valores
es 12,77 + 0,23 %.

Tabla 3.5 Contenido de humedad de diversas muestras de madera capirona

Muestra W, (9) Wi (g) Ws (9) %Hwc
1 112,2258 164,3575 157,5800 13,00
2 96,3342 147,4099 140,7504 13,04
3 91,3978 142,4378 136,0588 12,50
4 91,0660 145,1120 138,3470 12,52
5 92,3322 147,8422 140,7462 12,78

Cabe resaltar que la dispersion de los resultados podria deberse a que las
muestras tomadas son de diversas partes del arbol. Puesto que la variabilidad del
contenido de humedad existe incluso dentro de partes individuales cortadas de un
mismo &rbol (Simpsom, 1999). Asi, la humedad se mueve con mayor libertad en la
albura (parte externa) debido a que los extractivos quimicos tapan los pasadizos en
el duramen (parte interna); por lo tanto, generalmente la albura seca mas rapido
que el duramen y existe una diferencia de humedad el cual depende de la especie
(Simpsom, 1999).

Se puede corroborar que el contenido de humedad encontrado en la madera
capirona guarda relacién con la humedad relativa de Lima en la fecha de ensayo
(aproximadamente 70% en diciembre de 2015). Asi, el resultado varia respecto al
valor de humedad de la capirona hallado por Smith (2012), el cual es de 14,06% v,
como se menciond anteriormente, posiblemente la diferencia se debe a que la
humedad relativa del ambiente no fue la misma para ambos ensayos. No obstante,
otra investigacion reporté que el contenido de humedad de la capirona es de 12% +

1% (Weber, 2005) con lo cual se puede aprobar el valor encontrado.

Ademas de ello, el %Hu cambiard con el cambio en las condiciones en las que se
utiliza la madera. Los productos de madera cambian de dimensiones al secarse o al
absorber humedad (FOREST PRODUCTS LABORATORY, 2009). Este hecho

puede generar resultados insatisfactorios en la aplicacion de un producto de
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material lignoceluldsico; de esta manera, existen diversos rangos de contenido de

humedad permitidos para un determinado uso.

Por ejemplo, se requiere de un contenido de humedad menor o igual a 19% para
productos de paneles, tales como tableros de fibra orientada, madera
contrachapada (plywood), etc; inclusive muchos cddigos de construccion requieren
gque la madera sea secada hasta obtener dicha cantidad de humedad o menos. Por
otro lado, para el uso de vigas en forma de | (I-Joists) se necesita tener una
humedad en el rango de 4 - 16% (Canadian Wood Council, 2004), y, en el caso de
la madera dura como la capirona, para muebles, armarios y carpinteria en general
debe tener un %HM entre 6,8% (Simpson, 1999).

3.1.3 Absorcion de agua de la madera (%Awc)

De acuerdo a investigaciones realizadas anteriormente, la madera capirona
absorbe aproximadamente 50% de agua (Gago, 2011); por lo tanto, en los ensayos
realizados se puede verificar dicho valor; ya que, para cinco muestras se obtuvo un

valor promedio de 42,75 + 8,35 % de absorcion de agua (véase Tabla 3.6).

Tabla 3.6 Contenido de absorcidén de agua de diversas muestras de capirona

Muestra Wnms () Wha(@)  Awmc (%)

1 2,8694 4,1551 44,81
2 3,3925 4,5555 34,28
3 2,4407 3,7948 55,48
4 1,9101 2,7948 46,32
5 3,2331 4,2957 32,87

Como se puede apreciar existe una gran diferencia de absorcion de agua entre la
muestra 3 (55,48%) y la muestra 5 (32,87%). Para comprender un poco mas este
comportamiento, es necesario conocer de qué manera esta presente el agua en la

madera.

El agua en la madera puede ser retenida de dos formas: como agua impregnada y
como agua intersticial (agua libre). La primera es retenida dentro de las paredes

celulares mediante las fuerzas de adsorcion; mientras que la segunda no es
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retenida por alguna fuerza y se sitia en las cavidades celulares como el lumen
(Monteiro, Khazaei 2008).

Los dos mecanismos principales por los cuales el agua se puede movilizar son: la
accion capilar (liquido) y la difusion de agua impregnada (vapor). La accion capilar
causa que el agua libre fluya a través de las cavidades celulares y los pequefios
pasadizos que conectan las cavidades de células adyacentes (Simpson 1999). En
cambio, en el fenémeno de difusién el fluido migra y se propaga a través de los
capilares, vasos y paredes celulares de la madera y se produce debido a la
gradiente de humedad entre la superficie y el centro; por tanto, el agua se difunde
desde las zonas mas concentradas hacia las menos concentradas (Khazaei, 2008).
De esta manera es posible que las muestras se hayan obtenido de diversas partes
del arbol (algunas del exterior y otras del interior) y; por ello, sus valores de

absorcion de agua difieran en un 19,5%.

Otro motivo a ésta variacion de resultados es causado por la cantidad de celulosa
en la muestra; ya que, la celulosa de la pared celular de la madera contiene
numerosos grupos libres hidroxilos (-OH) y éstos son responsables de la interaccion
con las moléculas del agua por los enlaces de hidrégeno, siendo fuertemente
hidrofilicos (Ashori,. 2010; Marcovich, 1998).

3.1.4 Andlisis termogravimétrico de la madera

Se ha realizado el andlisis termogravimétrico de la madera en una atmoésfera de
nitrégeno. En la Figura 3.1 se presenta el comportamiento de la degradacion
térmica de la madera, la cual se da en 2 etapas. La primera etapa de degradacion
ocurre hasta aproximadamente los 125°C, en la cual se da una pérdida de
humedad entre 12 y 13% en peso de la capirona. La segunda etapa de degradacion
se produce en un amplio rango de temperatura (240-600°C aproximadamente) en el
cual existe una pérdida de masa de 63,7%. Consecuentemente, la exposicion de la
madera a elevadas temperaturas provoca cambios en su composicion y asi sus

propiedades son modificadas (Borrega, 2008).

El reporte de una investigacion presenta que la degradacion térmica entre 200 y
350 °C es asignado a la degradacion de la hemicelulosa y celulosa, y en el rango
de 250 y 500 °C se produce la degradacion de la lignina (como se cita en Jeskea,
2012).
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En el termograma diferencial de la capirona (DTA) de la Figura 3.2, se puede
apreciar los picos maximos de degradacion para cada etapa 70°C y 367,98°C (Tm1

y Tm2respectivamente).
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Figura 3.1. Curva termogravimétrica de la madera capirona
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Figura 3.2. Termograma diferencial de la madera capirona
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Cabe resaltar que con la temperatura maxima de ensayo (600°C) no se obtuvo la
degradacion total de la madera (carbonizacién del material); no obstante, el
porcentaje de cenizas obtenido es de 22,72% en peso a 592,23°C. Este valor forma
parte de la composicion inorganica de la madera, el cual es una caracteristica
significativa de cada especie; por tanto, un andlisis quimico detallado del carbén
realizado por Machado (1998) indicdé que la capirona puede ser utilizada para la

produccién de insumos energéticos.

De este analisis se puede concluir que para evitar degradar a las particulas de
madera capirona durante la fabricacibn del compuesto se trabajard con

temperaturas menores a 240°C.
3.1.5 Resultados de la caracterizacion de la madera capirona

En la Tabla 3.7 se presenta un resumen de los resultados obtenidos a partir de los

ensayos mencionados anteriormente para muestras de la madera capirona.

Tabla 3.7 Resultados de la caracterizacion de la madera capirona

_ _ Desviacién
Caracteristica Norma Promedio ) CV (%)
estandar

Densidad (g/cm?®) ASTM D2395 0,736 0,015 2,06
Contenido de humedad %(g/g) ASTM E871 12,77 0,23 1,8
Contenido de absorcion de agua

ASTM D 1037 42,75 8,35 19,53
%(g/9)
Temperatura de degradacién °C 367,98 - -

ASTM E1131
% de cenizas a 592,23°C %(g/g) 22,72 - -

3.2 Caracterizacion del polipropileno virgen y reciclado

El homopolimero PROPILCO GRADO 02H84N (polipropileno virgen) que se
suministra en forma de granza para la fabricacion de las tapas, posee determinadas
propiedades fisicas y mecanicas, las cuales podrian variar después del proceso de
conformado en la obtencion de las tapas roscas de botellas. Por tanto, ademas de
la caracterizacion del polipropileno reciclado (PPR) se realiz6 la caracterizacion del
plastico virgen para comparar la variacion de dichas propiedades y de qué manera

podria influir en el comportamiento del material compuesto.

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis




\‘\WNM%

4 + @l % | UNIVERSIDAD
TESIS PUCP % UNIVERSID
DEL PERU

3.2.1 Espectroscopiainfrarroja por transformada de Fourier

La espectroscopia FTIR-ATR fue usada para comprobar que se trata del material
adecuado al comparar el espectro infrarrojo obtenido para el PPR con el PP-virgen
y determinar si existe un cambio estructural del polipropileno después del proceso
de conformado en la obtencién de las tapas (véase Figura 3.3).

Los picos més caracteristicos se registraron a longitudes de onda entre 2850-3050
cm? y 1000-1700 cm?, lo que indica modos de vibracién de compuestos que se
puedan formar en el propileno —[(CH2-CH(CH3s)]— .

3

<

2 PP-virgen

E Pt

£

w

c

o

'—

3800 3300 2800 2300 1800 1300 800 300
Numero de onda (cm-1)

Figura 3.3. Espectros FTIR-ATR del PP virgen y reciclado

En la Tabla 3.8 se presenta un resumen de las bandas més representativas del

espectro infrarrojo del PP, de tal forma que se puede corroborar que se trata del
mismo material.
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Tabla 3.8 Bandas caracteristicas representativas del PPR y PP-virgen

NUmero de onda (cm™) Banda caracteristica

2950, 2917, 2867 [2865]y  Vibraciones C-H

2838

1455 [1456] Deformacion asimétrica
CH3

1376 Deformacion simétrica
CH3

1167 Vibracion de los enlaces
del carbono terciario

973, 841, 808 [809] Deformacion fuera del

plan C-H

Nota. Fuente: Kazcmarek, 2005, valores en [x] son referidos al FTIR del PP-virgen.

3.2.2 indice de fluidez (MFI)

El MFI (por sus siglas en inglés: Melt Flow Index) es una de las caracteristicas
principales de los termoplasticos; ya que, permite estudiar el comportamiento de
flujo y depende inversamente del peso molecular, del nimero, clase y distribucion
de las ramificaciones del polimero. Por tanto, mediante la diferencia del MFI antes y
después del proceso de conformado se puede analizar la degradacion sufrida por el

material durante la misma (Guajardo).

En la Tabla 3.9 y 3.10 se puede observar los resultados de MFI promedio obtenidos
para el PP-virgen (2,6 g/10 min) y PPR (2,7 g/10 min) respectivamente. De tal
manera, el valor de MFI promedio para el material reciclado aumenta 3,85% con
respecto al material virgen; éste resultado significa que disminuye la viscosidad del
polimero. Dicho incremento del MFI es poco significativo, por lo que se puede
concluir que el material reciclado sigue siendo adecuado para el moldeo por
compresion como el material virgen que fue seleccionado para el mismo proceso de

conformado por compresion.

Aunque la calidad del polimero reciclado disminuye luego del proceso de
conformacion, es posible utilizarlo en transformaciones diferentes a la que fue
sometido originalmente, como ejemplo, un MFI alto es adecuado para la inyeccion.
Esta propiedad es muy importante para seleccionar el proceso de transformacion,
puesto que también influye en otras propiedades como las presentadas en la Tabla
3.11 (Guajardo).
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Tabla 3.9 Resultados del ensayo de MFI del PP-virgen

N° Masa de fibra  Tiempo de _ MFlprom
_ _ MFI (g/10 min) )
Ensayo extruida (g)  extrusion (s) (9/10 min)

1 0,2973 2,548

2 0,3003 2,574

3 0,3091 70 2,649 2,6

4 0,304 2,606

5 0,2985 2,559

Tabla 3.10 Resultados del ensayo de MFI del PPR

N°. Masa de fibra Tiempo de _ MFlprom
_ . MFI (g/10 min) )
Ensayo extruida () extrusion (s) (9/10 min)

1 0.3014 2.583

2 0.3093 2.651

3 0.319 70 2.734 2.7

4 0.3332 2.856

5 0.3259 2.793

Tabla 3.11 La influencia del MFI en otras propiedades

Propiedad Aumento del MFI
Médulo elastico disminuye
Elongacion a la rotura disminuye
Temperatura de fusion casi no cambia
Temperatura méxima de uso disminuye poco
Resistencia al impacto disminuye mucho
Viscosidad disminuye

Nota. Fuente: Adaptado de Guajardo.

3.2.3 Andlisis térmico del plastico

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis




\‘\1ENE,3%

4 + @l % | UNIVERSIDAD
TESIS PUCP % AR

El andlisis termogravimetrico del plastico ha sido desarrollado en una atmésfera de
nitrégeno. La muestra se degrada en una sola etapa, dicho comportamiento se
puede observar en la Figura 3.4 mediante las curvas que representan el porcentaje
de pérdida de masa en funcion de la temperatura. En la Figura 3.5, se puede
observar con mas claridad los intervalos de degradacion para el termoplastico; asi,
para el PP-virgen la etapa de degradacion se presenta en el rango de 325 - 477 °C,
mientras que para el PPR ocurre en el rango de 250 - 450 °C. De este resultado se
puede notar que el PPR se degrada mas rapidamente con un pico de
descomposicion (Tm) igual a 444,91 °C (véase Tabla 3.12). La diferencia entre
ambos polipropilenos es debido a que el PPR se ha degradado durante el proceso
de conformado antes de ser reciclado. A su vez, del analisis se puede verificar que

el PP se evapora totalmente (0% de cenizas).

100
80 -
60 -
2
[
a
3 PPR
40 A :
= == PP-virgen
20 A
O T T T T T I
0 100 200 300 400 500 600 700
Temperatura (°C)

Figura 3.4. Curva termogravimétrica del PPR y PP-virgen
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Figura 3.5. Termograma diferencial del PPR y PP-virgen

Tabla 3.12 Resumen del andlisis TGA

Muestra Rango (°C) Tm1 (°C) %Cenizas
PPR 250 - 450 444,91 0
PP-virgen 325 - 477 455,14 0

El ensayo de calorimetria de barrido diferencial se realiz6 con dos etapas de
calentamiento y una de enfriamiento para el polipropileno, tanto virgen como
reciclado (PPR). La primera etapa de calentamiento se realiza con la finalidad de
eliminar impurezas y tensiones de la muestra. Por tanto, a partir del segundo
calentamiento, se determina el pico de la temperatura de fusion (Ts), la variacién de
de la entalpia de fusion (Ahy) y la cristalinidad (Xc), la Gltima ha sido calculada con la
Ecuacion 3.1. En cambio, la temperatura de cristalizacion (T¢) ha sido obtenida del

primer enfriamiento.

X, = % 100% (3.1)
Ahf
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donde:
Ah¢= Calor de fusion

Ah°; = Calor de fusién de un polipropileno completamente cristalino = 209 J/g
(Butylina, 2011)

En la Tabla 3.13 se presenta un resumen de los datos encontrados del analisis de
las curvas DSC para el PP-virgen y PPR, tales como las temperaturas de transicion
(Tx) y las variaciones de entalphia (Ahy). Por tanto, se puede notar que el proceso
de cristalizacion de las cadenas poliméricas del PPR se da a una T igual a 119,8°C
(debajo de su punto de fusion), la cristalizaciébn es un proceso exotérmico (libera

energia) y el T, se presenta en el termograma mediante un pico (véase Figura 3.6).

Durante el ensayo se ha enfriado hasta temperaturas bajas (-50°C) para conocer la
Ty del PP, debido a que en el Pert existen lugares (Puno o Arequipa) en los cuales
la temperatura ambiente alcanza temperaturas negativas en invierno, como por
ejemplo se ha llegado a temperaturas minimas entre 15 y 23 grados bajo cero
(Reporte el Comercio). Por tanto, se ha encontrado que la Ty del PPR que se
utilizara en la fabricacion del CPM es de -22,4°C, valor que es menor en 13,7% con
respecto a la Ty del PP-virgen. Este valor significa que a -22,4°C el material se hace
mas blando, razén por la cual la aplicacion del CPM se limita a lugares con climas

en los que se alcanzen esas temperaturas.

El proceso de fusion de un polimero semicristalino, como el PP, es observado en un
amplio intervalo de temperaturas (citado en Greco 2003). Como se puede observar
en la Figura 3.7, el PPR tiene un rango igual a 95,4 — 201,6 °C, dichos valores son
importantes; ya que, se pretende evaluar el sinterizado del material compuesto en

este intervalo; no obstante, el T; para el PPR es 167,5 °C.

Por tanto, los resultados obtenidos durante los calentamientos y enfriamiento del
polimero virgen y reciclado muestran un comportamiento similar; no obstante, los
valores cambian y esto se debe a la degradacion del PPR sufrido luego del proceso
de conformado recibido para la fabricacion de las tapas. De esta manera, se
demuestra que el PP-virgen es mas cristalino que el PPR con un X. igual a 54,07%.
Esta disminucion de cristalinidad para el PPR (17,2% respecto al virgen) repercutira
en sus propiedades, algunas de ellas, se evaluaran posteriormente; no obstante,
este valor pierde importancia al recordar que se trata de un material reciclado y que
puede ser utilizado para otras aplicaciones que no requieran de las caracteristicas

de un PP-virgen.

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis




PONTIFICIA
UNIVERSIDAD

TESIS PUCP CATOLICA

DEL PERU

DSC {mWima)
2x0

11 /

Wialge: 104.8 °C, 2715 miling ,-'III
o -~
_2 _-"J

-}.l'
P
.-_.l'
- Area -3__| 2 Jig

. fjf;}"fir Value; 1278 °C
2
=
44 | CRISTALIZACION

Peak: 11508 T, -4.304 g

150.0 2000
Temperature ~C

Figura 3.6. Diagrama DSC del PPR-enfriamiento
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Figura 3.7. Diagrama DSC del PPR-segundo calentamiento
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Tabla 3.13 Resumen del andlisis de DSC

Tratamiento Transicion  Parametros PP-virgen PPR
Rango (°C) 116,6 —204,1 115,7 —209,9
1° calentamiento Fusién T: (°C) 170,8 177,7
Ahs (J/9) 100,5 104,8
T (°C) 124 119,8
Enfriamiento Cristalizacion
Ahc (J/g) 89,97 91,92
Vitrea Tg (°C) -19,7 -22,4
Rango (°C) 108,2 — 207,7 95,4 -201,6
2° calentamiento Tt (°C) 168,3 167,5
Fusion
Aht (3/9) 113,0 93,6
Xc (%) 54,07 44,78

3.3 Determinacion de los parametros de trabajo involucrados en la fabricacién

del material compuesto sinterizado de polipropileno y particulas de

madera capirona

El proceso de fabricacion de materiales compuestos a partir de PPR y MC mediante

el moldeo por compresién involucra diversas variables, las cuales se relnen en la

Tabla 3.14 y cuyos valores son necesarios conocer para encontrar los parametros

de trabajo para fabricar muestras planas sinterizadas. Por tanto, de acuerdo a la

metodologia experimental para la “Parte Experimental I”, se mantiene constante las

siguientes variables: cantidad de PPR, cantidad y tamafio de particula de MC,

presion maxima aplicada, tiempo de prensado y tiempo de enfriamiento.
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Tabla 3.14 Variables involucradas en el proceso de fabricacién del CPM

Variables Denotacion  Unidad
Tamario de particula de MC MRy * mm
Cantidad de particulas de MC MC %
Cantidad de PPR PPR %
Temperatura de trabajo medido en el molde Tw °C
Tiempo de permanencia de la muestra a la Tw tw min
Presién maxima aplicada P bar
Tiempo de prensado tor min
Tiempo de enfriamiento te min

*varia de acuerdo al nimero de malla de los tamices como se observa en la Tabla 2.3

a. Tamafio y cantidad de particulas de madera

Se realiz6 un breve andlisis del tamafio de particula de MC a emplear. Para ello, se
procedié a tamizar un costal de residuos de madera con un total de 13,429 de
particulas, obteniéndose los resultados presentados en la Figura 3.8. Debido a que
la cantidad de particulas de MR2 obtenidas es mayor en 31,22% con respecto al

total, se optd por utilizar dicho tamano (3,33 mm).

Cantidad de particulas de madera (g)

MR1 =MR2 =MR3 =MR4 =MR5

Figura 3.8. Cantidad de particulas obtenidas en un costal: MR1<5,15 mm; MR2<
3,33 mm, MR3< 1,9 mm; MR4< 0,98 y MR5< 0,48 mm.
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Con respecto al porcentaje de materia prima a utilizar, se considera la cantidad de
materia prima que el laboratorio de investigacion tiene a su alcance y las facilidades
encontradas en las practicas previas de moldeo, esto ultimo se refiere que a mayor
cantidad de madera es mas dificil obtener una mezcla homogénea vy dificulta el
proceso. Por todo lo mencionado, se ha considerado una cantidad de PPR y MC en
volumen de 70% y 30% respectivamente.

b. Presion ejercida, tiempo de prensado y enfriamiento

Algunas variables como la presion estan reguladas por el sistema de moldeo, asi la
prensa empleard 70 bar, cuyo valor se mantendra constante durante la fabricacién
de los CPM (véase Tabla 3.15). En cuanto al tiempo de prensado y enfriamiento, se
ha considerado de 10 min como Optimo por practicas anteriores de moldeo;
ademas, cabe resaltar que el enfriamiento sera realizado por conveccion natural

durante el prensado.

Es importante recalcar que la presion ejercida durante el proceso de moldeo
permite que las particulas de PPR tengan la facilidad de embeber (bafar) a las
particulas de capirona, constatdndose que la presion es necesaria para obtener
sélidos compactos (en contraste, véanse en la Figura 3.9 a y b el resultado de
CPMs moldeados sin presion). De acuerdo a diversos estudios, indican que
mediante el moldeo por compresion se puede obtener propiedades mecanicas
deseables en comparacion con el moldeo por inyeccion y extrusion, debido a que
se espera que los materiales compuestos tengan buena densidad con poco o nada
de espacios en su estructura (citado en Olakanmi, 2016). No obstante, se debe
saber que el comportamiento mecanico no solo depende del procesamiento sino
también de las condiciones del proceso. Asi, se espera obtener un producto

homogéneo y con el proceso de sinterizado completo en todas sus etapas.

Tabla 3.15 Parametros constantes del proceso de fabricacion de CPM (Parte I)

Variables Valor
Tamafio de particula de MC MR2
Cantidad de particulas de MC 30%
Cantidad de PPR 70%
Presion méaxima aplicada 70 bar
Tiempo de prensado y enfriamiento 10
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c. Temperaturay tiempo de trabajo

Para encontrar los pardmetros del proceso de sinterizado (temperatura y tiempo) de
muestras planas rectangulares del material compuesto, se comenzara la
investigacion con temperaturas que se encuentran en el rango de fusion del PPR
analizado anteriormente (desde el pico de la fusion: 167,5 °C hasta el fin de la
fusién: 201,6 °C, véase Tabla 3.13), cuyo intervalo de temperaturas no coincide con

la degradacién de la capirona.

El disefio experimental inicial, propuesto en la metodologia, ha sido replanteado
para un mejor analisis del sinterizado, fabricAndose un total de 63 muestras (en vez
de 45), tal y como se observa en la Tabla 3.16. De esta manera las temperaturas
de trabajo (Tw) son: 170, 175, 180 y 190 °C vy los tiempos de trabajo (tw) varian

desde 10 a 100 min, considerando 3 repeticiones para cada binomio (Tw, tw).

Tabla 3.16 Cantidad de muestras obtenidas del material compuesto (Parte 1)

Tw 170°C | 175°C | 180°C | 190 °C

tw

10 min - - Z 3
15 min - - " 3
20 min - - - 3
30 min - - 3 3
40 min - - 3 3
50 min - - 3 3
60 min 3 - 3 3
70 min 3 3 3 3
80 min 3 3 - -
90 min 3 3 - -
100 min 3 - - -
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a) b)

Figura 3.9. Muestras del CPM a) Sin presion ejercida b) con poca presién ejercida

d. Sinterizado del material compuesto

La préactica de moldeo se comenzé con la temperatura de calentamiento mas alta
(Tw =190 °C). Para dicha temperatura se obtuvo muestras del compuesto a partir de
tw=10 min. Aunque con los pardmetros de moldeo iniciales (Tw=190 °C y tw=10 min)
la superficie mostraba solidez, al ejercer fuerza y romper la muestra se observé que
internamente las particulas de PPR y MC no presentaban ninguna adhesién; no
obstante, se consider6 evaluar las propiedades mecénicas a partir de estos
parametros para conocer el proceso de sinterizado (véase Figura 3.10). Asi, se
puede explicar lo estudiado en el proceso de sinterizado por Beltran (2012) donde
el termoplastico ha comenzado a adherirse a la superficie del molde y ha absorbido
calor para entrar en contacto con otras particulas y, en este caso, ha comenzado a
unirse a la capirona; por lo que, se presenta adherencia entre el PPR-MC en las
paredes externas de las muestras (lados en contacto con el molde) mas no en el
centro. Al incrementar el tiempo de trabajo (tw) se va observando un mejor proceso
de sinterizado entre las particulas que conforman la muestra. En otras palabras,
para la muestra plana, la etapa de crecimiento de cuellos se realiza desde las
pareces del molde hacia el centro, por lo que se requiere de un determinado tiempo
para que todas las particulas de plastico puedan coalescer con las particulas de
madera. Cuando la temperatura aumenta a una velocidad mayor, se comienza a
consolidar la muestra (etapa de densificacion). Finalmente, la etapa de sinterizado
concluye con el cierre de los espacios vacios 0 poros, en esta Ultima etapa la
presion ejercida durante el proceso de compresion influye de manera positiva al

ayudar a cerrar todos los poros formados anteriormente; sin embargo, existen poros
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residuales producidos por gases atrapados. En la Figura 3.11, se puede observar
como se va desarrollando el proceso de sinterizado con el tiempo a una

temperatura de trabajo de 190°C.

Figura 3.10. Muestras del CPM a Tw=190 °C y tw=10 min a) superficialmente hay
sinterizado b) internamente se observa que el proceso de sinterizado no ha

concluido

Como es légico al disminuir la temperatura de trabajo el tiempo aumentara; por lo
gue en el caso de Tw es 180 °C y a tw menores o iguales a 20 minutos se obtiene
una muestra poco consistente, la cual se desmorona con facilidad (véase Figura
3.12). De forma similar, cuando la Tw igual a 170 °C se ha encontrado que a tw
menores a 60 minutos no se obtienen muestras sélidas del material compuesto, tal
y como se puede observar en la Figura 3.13; es decir, no existe ninguna union
entre una particula de plastico y madera, solo se aprecia que la presion ejercida en
la fabricacion ha permitido mantener junta cierta parte de la muestra, aunque este

compactado es muy débil.
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tw =20 min

e :

tw =30 min

tw =40 min

Figura 3.11. Esquema del proceso de sinterizado: se puede observar en la seccion
transversal que en la parte superior e inferior ha empezado el proceso de
sinterizado incluso a tw=10 min pero las particulas de PPR y MC continGan intactas
en el centro. Por lo tanto, el proceso de sinterizado culmina en 40 min.

Figura 3.12. Muestras del CPM a) Tw=170 °C y tw=50 min b) particulas intactas
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a) b)
Figura 3.13. Muestras del CPM con Tw=180 °C y tw=20 min a) el proceso de
sinterizado no ha terminado b) internamente las particulas estan solidas
Para seleccionar los parametros del proceso de sinterizado, se ha realizado el
ensayo de flexion a las 63 muestras del CPM obtenidas a diferentes temperaturas y
tiempos de trabajo. En la Figura 3.14 y 3.15, se visualiza las tendencias obtenidas
en la resistencia a la flexion (Rp) y modulo elastico en flexion (E) a partir del ensayo

mecanico realizado a los CPM.

A su vez, desde la Tabla 3.17 hasta la Tabla 3.20, se puede apreciar los valores
calculados de R, y E promedios obtenidos de las diferentes muestras fabricadas
con los parametros descritos anteriormente (véase Tabla 3.15) y como la variacion

de la Tw y tw produce ciertos efectos en los resultados.

Tabla 3.17 Resistencia y médulo en flexién del CPM (70%PP-30%MR2) a 190 °C

Tiempo (min) Rbprom (MPa) oRy (MPa) Errom (MPa)  oE (MPa)

10 11,87 1,57 1335,10 98,31
15 12,78 2,75 1536,09 97,98
20 20,39 2,16 1770,45 90,12
30 29,24 1,41 1920,29 68,60
40 33,65 0,81 2040,76 85,75
50 34,89 1,12 2085,68 104,72
60 30,83 1,74 1820,58 74.,6
70 30,62 1,35 1782,49 64,37

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis




\‘\1ENE,3%

§-T - r% PONTIFICIA
TESIS PUCP g gs gx_}\gﬁgﬁmn

DEL PERU

Tabla 3.18 Resistencia y modulo en flexion del CPM (70%PP-30%MR2) a 180 °C

Tiempo (min) Ruprom (MPa) oR, (MPa) Errom (MPa)  oE (MPa)

30 11,16 0,91 1465,17 40,17
40 19,18 4,09 1637,18 187,80
50 29,44 1,14 1928,15 44,53
60 30,21 1,97 1853,93 107,76
70 31,46 1,94 1842,88 72,93

Tabla 3.19 Resistencia y modulo en flexion del CPM (70%PP-30%MR2) a 175 °C

Tiempo (min) Rbprom (MPa) oR» (MPa) Errom (MPa)  oE (MPa)

70 12,55 1,18 1561,51 116,34
80 16,07 1,17 1693,64 46,75
90 24,73 2,85 1849,46 67,77

Tabla 3.20 Resistencia y modulo en flexion del CPM (70%PP-30%MR2) a 170 °C

Tiempo (min) Rbprom (MPa) oR» (MPa) Errom (MPa)  oE (MPa)

60 2,39 0,28 663,90 80,01
70 3,62 0,73 945,59 75,75
80 4,44 1,12 997,18 83,23
90 7,46 0,70 1209,75 59,86
100 8,28 2,19 1322,20 114,49
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Figura 3.15. Mddulo elastico en flexion en funcion del tw del CPM
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De los valores mostrados en las tablas anteriores, se puede notar que, para una
misma Tw, conforme se aumenta el tiempo de permanencia de la muestra a la tw se
incrementan las propiedades mecénicas (Ry y E). Sin embargo, en el caso de la Tw
igual a 190 °C dicho aumento se produce hasta un valor maximo de Ry (34,89 +
1,12 MPa) y E (2085,68 + 104,72 MPa) en el tiempo de 50 min, por lo que a partir
de un tw igual a 60 min la resistencia y modulo en flexiéon disminuyen. De igual
manera, para la temperatura de trabajo de 180 °C se presenta un comportamiento
similar; ya que, se obtiene un valor maximo de E (1853,93 + 107,76 MPa) en un

tiempo de 60 min.

En otro sentido, al mantener un tw constante se observan mejores propiedades
mecanicas a una Tw de 190 °C; por ejemplo, en el caso de 40 min, a 190°C y 180
°C, el compuesto presenta una resistencia de 33,65 MPa y un médulo elastico de
2040,76 MPa para el ensayo de flexion; mientras que a 180°C los valores son 19,18
MPa y 1637,18 MPa respectivamente. Cabe resaltar que no se ha fabricado
muestras a un tiempo de 40 min y a una temperatura de 170 °C; aun asi, a 60 min

la Ry y E poseen valores bajos de 2,39 y 663,90 respectivamente.

Por lo mencionado anteriormente, entre las temperaturas estudiadas se encuentra
como opcion optima la seleccién de 190 °C, debido a que posee las mejores
propiedades mecanicas. No obstante, es importante analizar a qué tiempo de
trabajo (tw) se fabricaran las muestras; ya que, se ha encontrado que las
propiedades disminuyen a tiempos excesivos (tw= 60 min).

Existen diversas razones por el que la resistencia de flexion disminuye a un tiempo
de trabajo (tw) mayor a 50 min a una Tw de 190°C; entre ellas, se puede analizar las

siguientes:

- Presencia de humedad en la madera:

Para comprobar la posible existencia de humedad en la capirona durante el proceso
de fabricacion del CPM vy reforzar la decision de no secar la madera antes de
fabricar el compuesto (una etapa mas al proceso y mayor costo), se ha realizado un
andlisis termogravimétrico a temperatura constante de 190°C durante 80 minutos.
Por tanto, en la Figura 3.16, se visualiza el termograma obtenido del ensayo; asi se
comprueba que en segundos se ha extraido 12,7% de humedad de la madera.
Comparando este resultado con lo determinado anteriormente en la caracterizacion
de la madera (12,77 + 0,23 %) se verifica que no es necesario secar la madera

antes de la fabricacion del CPM. A la vez, se puede observar que el porcentaje de
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humedad extraido continda disminuyendo hasta 13,4% a 15 minutos y a partir de

alli se mantiene constante durante el ensayo.

100
o
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Figura 3.16. Termograma TGA de la capirona a Tw =190 °C constante

- Adhesioén entre matriz y refuerzo:

Para corroborar la adhesion entre el PP y las particulas de capirona, se realizara un
andlisis con un microscopio electrénico de barrido (SEM) de las fracturas del
ensayo de flexion, dando énfasis en las regiones de contacto matriz y particulas de

madera.

Por tanto, se ha utilizado el SEM para analizar 4 muestras de CPM fabricados a la
Tw de 190°C y a diversos tiempos (30, 40, 50, 60 min). Con este analisis se
encontré que, en la muestra de 30 min, el PPR no ha embebido completamente a la
madera, presentandose cavidades profundas o vacios interfaciales entre matriz y
refuerzo, lo cual corrobora que a esos pardmetros de fabricaciobn se presenten
propiedades menores, ya que el proceso de sinterizado no ha concluido y la

adhesion es débil (véase Figura 3.17).

En el caso del CPM a tw de 60 min, se observa que la adhesion en la interface

plastico-madera es buena; sin embargo, existen defectos cerca de la region de
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contacto, reduciendo la transferencia de carga y, por ende, la disminucion de

propiedades mecanicas (véase Figura 3.18).

Por el contrario, en la Figura 3.19 y 3.20 se puede notar la buena adhesion
existente entre PPR-MC fabricado a tw igual a 40 min y 50 min respectivamente; ya
que, la madera se ha roto al momento del ensayo y no se ha retirado de la matriz
dejando espacios (conocido como “pullouts”), por lo que ha existido buena
transferencia de carga y esto se puede observar en el aumento de rigidez para las

condiciones mencionadas.

Considerando este analisis y verificando la coalescencia entre las particulas de
PPR y MC con el SEM para la TW = 190 °C y t = 50 min, se selecciona los
parametros de trabajo involucrados en la fabricacién del CPM indicados en la Tabla
3.21.

1 mm
CMC-PPMCA1

Figura 3.17. Micrografia SEM de la superficie fracturada a partir del ensayo de
flexion del CPM con proporcion 70%PP-30%MC a una Tw de 190°C y un tw de 30

min. Oy v : vacios interfaciales, @falta de coalescencia entre PPR y MC.
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Figura 3.18. Micrografia SEM de la superficie fracturada a partir del ensayo de
flexion del CPM con proporcion 70%PP-30%MC a una Tw de 190°C y un tw de 60

min. ©O: Defectos, @: buena adherencia.

15.00 kV| - CMC-PPMC-2
Figura 3.19. Micrografia SEM de la superficie fracturada a partir del ensayo de

flexion del CPM con proporcion 70%PP-30%MC a una Tw de 190°C y un tw de 40
min. @: Particulas de madera embebidas por el plastico.
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CMC-PPMC-2
Figura 3.20. Micrografia SEM de la superficie fracturada a partir del ensayo de

flexion del CPM con proporcion 70%PP-30%MC a una Tw de 190°C y un tw de 50
min. @: Particulas de madera embebidas por el plastico.

Tabla 3.21 Condiciones de trabajo para la fabricacion de CPM de PPRy MC

Variable evaluada Valor Tolerancia
Temperatura de trabajo medido en el molde (°C) 190 +3

Tiempo de permanencia de la muestra a la Tw 50 2

(min)

Presion maxima aplicada (bar) 70 +1
Tiempo de prensado y enfriamiento (min) 10 2

Por tanto, en la “Parte Experimental II” se analizara el comportamiento de las
muestras del CPM fabricadas con las condiciones de trabajo mencionadas,

variando la cantidad y tamafio de particula de madera capirona.
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3.4 Resultados y discusiéon de los ensayos mecanicos, fisicos y térmicos del

material compuesto

En la “Parte Experimental II”, se realizaron diversos ensayos mecanicos, fisicos y
térmicos del CPM fabricado a una Tw de 190 °C y un tw de 50 min, con la finalidad
de conocer el comportamiento del material y el proceso de sinterizado al cambiar la
cantidad en volumen (desde 30% hasta 50% de MC) y tamafio de particula de
capirona (en el intervalo de 5,15 — 3,33 mm). Por ello, es imprescindible conocer las

variables a evaluar en cada uno de los ensayos como se ensefa en la Tabla 3.22.

Tabla 3.22 Variables a evaluar de los diversos ensayos realizados al CPM

Variables a evaluar Simbolo Unidad
Resistencia a la flexion Ry MPa
Médulo eléastico en flexién E MPa
Resistencia a la traccién R: MPa
Maodulo eléstico en traccion E: MPa
Resistencia al impacto Ri kJ/m?
Densidad PcPm glcm?®
Absorcion de agua Acpm %

3.4.1 Ensayo de flexién

Con los resultados encontrados a partir del ensayo de flexion de las probetas del
CPM, se obtienen graficas que permiten analizar éstas propiedades mecanicas
para cada cantidad en volumen y tamafo de particula de capirona. En la Figura
3.21 se muestra los resultados para el tamafio de particula MR2 (<3,33 mm) y se
observa una pequefa dispersién entre los valores encontrados, lo cual se puede
verificar mediante el coeficiente de correlacion (R?) igual a 0,9818. De la misma

forma se analiza los resultados obtenidos para los otros tamafios de particula.

Por tanto, en la Figuras 3.22 se observa el resultado promedio de resistencia a la
flexion para el material compuesto con tamafio MR2 y para el PPR sin particula de
madera. Asi, se nota que la resistencia a la flexibn en el compuesto es menor
respecto al puro. Lo cual se debe principalmente a la interaccion existente entre
PPR y MC. Si bien es cierto, el compuesto presenta una buena adhesioén, pero esta
es fisica y no quimica; ya que, se trata de dos materiales de pobre incompatibilidad:
un hidrofébico (PPR) y un hidrofilico (MC).
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comprobar mediante el ensayo de FTIR-ATR realizado al compuesto (véase Figura

3.23). En la Tabla 3.23 se puede observar los valores de los picos caracteristicos

obtenidos para el FTIR-ATR de la madera capirona y en la Tabla 3.24 se presenta

los valores de los picos encontrados al analizar los espectros del material

compuesto. Por tanto, se compara cada uno de estos picos con el ensayo realizado

anteriormente para el PPR puro y la madera capirona, encontrandose que

efectivamente no existe ningln otro espectro que sefiale una interaccién quimica

entre PPR y MC, solo hay una interaccion fisica, ya que se puede observar los

picos referenciales de los materiales implicados.

Tabla3.23 Bandas caracteristicas representativas de la madera capirona

Numero de Banda caracteristica Referencia
onda (cm?)
3340 Vibraciones O—H (puente de hidrégeno) Pandey, 1998
2901 Vibraciones asimétricas C—H en grupos metileno Ming-Yu, 2015
1735 Vibraciones C=0 de carbonilo, carboxilo y grupos Ming-Yu , 2015
acetilo
1594 Vibraciones C=C de anillos arométicos en lignina Ming-Yu, 2015
1505 Vibraciones C=C de anillos arométicos en lignina Pandey, 2003
1461 - 1422 Deformacion C-H en lignina y carbohidratos Ming-Yu, 2015
1368 Deformaciéon C—H en celulosa y hemicelulosa Ming-Yu, 2015
1318 C-0 de anillo siringil Pandey, 1998
1230 Vibraciones C-0O del grupo fenol, junto con la vibracion Ming-Yu, 2015
del anillo aromatico en lignina y vibraciones C-O en
xiloglucano
1103 Vibraciones C—O—C en celulosa y hemicelulosa Ming-Yu, 2015
1030 Vibraciones C-O (celulosa, hemicelulosa y lignina) Shi, 2012
897 Deformacién C-H en celulosa Pandey, 2003
Tabla3.24 Bandas caracteristicas del material compuesto
Ndmero de Banda caracteristica Referencia
onda (cm?)
2952, 2917, Vibraciones C-H Kazcmarek,
2005
1458 Deformacion asimétrica CH3 Kazcmarek,.
2005
1376 Deformacion simétrica CH3 Kazcmarek,
2005
1022 Vibraciones C-O (celulosa, hemicelulosa y lignina) Shi, 2012
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Figura 3.21. Resistencia a la flexién vs. %Cantidad de madera capirona tamafio

MR2 (= 3,33 mm): se observa la dispersion de valores y la tendencia de estos.

Resistencia a la flexion vs. %Madera
PPR - Capirona MR2
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Figura 3.22. Resistencia a la flexion vs. %cantidad de madera capirona tamafo
MR2 (= 3,33 mm): se observa que la resistencia a la flexion disminuye al aumentar

la cantidad de madera.
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Figura 3.23. Espectro del material compuesto y de la materia prima por separado.

Por otra parte, se observa que al incrementar la cantidad en volumen de particulas
de madera, la resistencia disminuye. Este comportamiento se puede deber también
a la heterogeneidad del compuesto; es decir, la distribucion de la madera en la
matriz se dificulta a mayor cantidad de capirona y es mucho mas dificil que el
termoplastico bafie a todas las particulas de madera, quedando espacios vacios y
disminuyendo la resistencia a la flexion.

En la Tabla 3.25, se presenta los valores promedios de resistencia encontrados en
el ensayo de flexion, por lo que se puede observar que el tamafio de particula no
influye significativamente en las propiedades del compuesto (véase Figura 3.24).
Por ejemplo, en el caso del compuesto donde se observa mayor resistencia
(70%PPR-30%MC), para el tamafio de particula MR1, MR2 y MR3 las resistencias
son: 33,92 + 1,56 MPa, 34,64 + 0,62 MPa y 34,65 + 0,98 MPa respectivamente, los

cuales considerando el margen de error son de valores similares.

Estudios previos reportan que se ha tratado de mejorar la adhesion entre plastico y
madera, para ello se ha utilizado diversos agentes acoplantes o pretratamiento en
la superficie de la madera. Estos acoplantes son seleccionados para formar enlaces

guimicos entre la celulosa de la madera y la matriz polimérica (citado en Torres
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2005). De tal manera que en el caso estudiado por Nufiez (2002) para materiales
compuestos con PP y madera eucalipto saligna, se ve que la resistencia del
material compuesto disminuye respecto al plastico puro. Por tanto, con la finalidad
de incrementar ésta propiedad Nufiez utilizé un anhidrido maleico en el compuesto,
obteniendo un incremento de la resistencia a la flexion de 7,9% y disminuciones de
16,5% con respecto al compuesto sin tratamiento; sin embargo, no logré
sobrepasar el valor de resistencia del polipropileno puro. Estos resultados permiten
analizar si el incremento de un proceso y el uso de un acoplante o tratamiento para
mejorar en porcentajes bajos algunas propiedades en el material compuesto es una
decision certera, pues esto no solo incrementa los costos en el proceso si no

también reduce el cuidado del medio ambiente al usar quimicos.

Tabla 3.25 Resultados de resistencia a la flexiéon del CPM

Mezcla Rb prom (MPa) Desviacion CV (%)
estandar

100%PP 43,72 0,28 0,64
70%PP-30%MR1 33,92 1,56 4,61
70%PP-30%MR2 34,64 0,62 1,80
70%PP-30%MR3 34,65 0,98 2,84
60%PP-40%MR1 30,42 0,29 0,97
60%PP-40%MR2 31,32 1,17 3,72
60%PP-40%MR3 30,04 1,15 3,84
50%PP-50%MR1 27,47 1,83 6,68
50%PP-50%MR2 26,66 0,42 1,57
50%PP-50%MR3 24,64 3,33 13,52
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Resistencia a la flexion vs. Tamafio de Particula
Polipropileno reciclado (PPR) - Capirona (MC)
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Figura 3.24. Resistencia a la flexion vs. Tamafio de particula de capirona: se
observa que la resistencia a la flexion disminuye al aumentar la cantidad de
madera, pero no se observa variacion significativa al disminuir el tamafio de
particula. Los tamanos de particula de madera son: MR1 < 5,15 mm, MR2 < 3,33
mm y MR3 < 1,90 mm.

En la Figura 3.25, se observa los resultados de médulo elastico en flexion para un
tamafo de particula MR1 (< 5,15 mm). En esta gréfica se observa la reducida

dispersion de los resultados con un R? igual a 0,9044.

Por tanto, se puede notar que la madera actia como refuerzo y aumenta el médulo
elastico en flexion (E), lo cual indica que la matriz es suficiente para cubrir a la
madera. Tal y como se observa, en la Figura 3.26, el modulo elastico promedio
aumenta hasta encontrar un méaximo con contenido de 40% en volumen de madera
y luego el valor de E disminuye. En otras palabras, a mayores cantidades de

madera es mas dificil que estas sean completamente embebidas por el PPR.

Por otro lado, el E no se ve afectado con el tamafio de particula tal y como se
puede observar en la Figura 3.27 y de acuerdo a los valores promedios de la Tabla
3.26.
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Figura 3.25. Médulo elastico en flexion vs. %Cantidad de madera capirona tamafio
MR1 (=5,15 mm): Se observan la dispersion de valores obtenidos en el ensayo y la
tendencia de éstos.

Moédulo elastico en flexion vs. % Madera
PPR- Capirona MR1
2200
R%=0.9412
2000 O
<
a
S 1800
7 ]
1600
1400
0 10 20 30 40 50 60
Cantidad de madera (%)

Figura 3.26. Modulo elastico promedio en flexion vs. %Cantidad de madera

capirona tamafio MR1 (<5,15 mm).
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Tabla 3.26 Resultados del modulo de elasticidad en flexion del CPM
Mezcla Eb prom (MPQ) Desviacion CV (%)
estandar
100%PP 1740,43 4,11 0,24
70%PP-30%MR1 2005,51 17,19 0,86
70%PP-30%MR2 2086,60 15,51 0,74
70%PP-30%MR3  2100,64 38,66 1,84
60%PP-40%MR1 2076,59 35,40 1,70
60%PP-40%MR2 2121,98 27,66 1,30
60%PP-40%MR3 2134,73 121,68 5,70
50%PP-50%MR1 1951,70 46,47 2,38
50%PP-50%MR2  1995,19 78,63 3,94
50%PP-50%MR3  2036,06 91,05 4,47

Modulo elastico en flexion vs. Tamaino de Particula
Polipropileno reciclado (PPR) - Madera capirona (MC)
2500
= I
2000 = I —
gc_s\ 1500 -+ — — —— PP-MC
= 70%-30%
81000 _ m60%-40%
50%-50%
500 — — A
0
MR1 MR2 MR3
Tamafo de Particula

Figura 3.27. Médulo elastico en flexion vs. Tamafio de particula de capirona (MR1
< 5,15 mm, MR2 < 3,33 mm y MR3 < 1,90 mm). El médulo elastico no se ve

afectado significativamente por el tamafio de particula de madera.
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Por ultimo, en la Tabla 3.27 se presentan los resultados del ensayo de flexiéon de la
madera capirona realizados por el investigador Smith (2012). Asi, al contrastar
ambos resultados, la resistencia a la flexion y el médulo elastico del CPM son
mayores que los valores de la madera capirona en direccion transversal a la

orientacion de las fibras y menores que las de direccién longitudinal.

Tabla 3.27 Resistencia y mddulo elastico en flexion de la capirona (Smith, 2012)

Propiedades mecanicas (MPa)
Resistencia a la flexion (fibra transversal) 7,6
Maodulo eléstico en flexion (fibra transversal) 1259
Resistencia a la flexion (fibra longitudinal) 128
Médulo elastico en flexion (fibra longitudinal) 13 526

3.4.2 Ensayo de traccién

De acuerdo a Ward-Perron, las propiedades de traccion estan relacionadas a la
presencia de altas concentraciones de defectos que se encuentran en la superficie
de la muestra. Asimismo, Nufiez (2003) explica que el ensayo de traccién es mas
sensible a la presencia de defectos, poros, vacios en la muestra comparado con el
ensayo de flexiéon. Por tanto, en la Figura 3.28, 3.29 y 3.30, se presenta unas
imégenes a 8X de las secciones transversales de cada una de las muestras, con la

finalidad de analizar los poros presentes en el material compuesto

Tal y como se puede observar, a mayor cantidad de madera existen mas poros y a
mayor tamafio de particula las dimensiones del poro son mayores. Por lo tanto, las
muestras cuya composicion son 70% de PPR y 30% de MC presentan menos
cantidades de poros y su resistencia a la traccién debe ser mayor que las obtenidas
con las otras cantidades de madera y plastico. Por otra parte, se observan poros
mas pequefos al utilizar la particula MR3 (1,9 mm) con excepcién de la muestra
obtenida con 50% de PPR y 50% de MC.
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Tamafno MR1 (5,15 mm)

a)
70%PPR — 30%MC

Se observa que casi no

hay poros y también se
corrobora que las
particulas de madera
son embebidas por el
plastico. El poro
encontrado mide 0,7

mm.
b)

60%PPR — 40%MC

Se observa la

presencia de poros
cerca a la interfase
aunque existe la
coalescencia entre el
plastico y la madera. El
tamafio de poro
promedio es de 1,7

mm.

c)

50%PPR — 50%MC

La presencia de poros
es alta, ademas el
tamafio de poro es
mayor. El poro indicado
presenta una longitud
de 2,4 mm.

Figura 3.28. Imagenes en el estereocopio para observar los poros en la seccion
transversal de las probetas de traccién del CPM para particulas menores iguales a
5,15 mm (MR1) con una proporcion de 30% de capirona.
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Tamano MR2 (£1,90 mm)

a)

70%PPR — 30%MC

Se observa que existen
pocos poros con
tamarnos desde 1,3 mm

a 0,4 mm.

b)

60%PPR — 40%MC

Se observa la
presencia de poros,
cuyos tamafios estan

enelrangode 0,4y 1,3

mm.
c)

50%PPR — 50%MC

Se observa la
presencia de poros,

cuyos tamafios estan
en el rango de 0,3y 0,9

mm.

Figura 3.29. Imagenes en el estereocopio para observar los de poros en la seccion
transversal de las probetas de traccién del CPM para particulas menores iguales a
3,33 mm (MR2) con una proporcién de 30% de capirona.
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Tamafio MR3 (£1,90 mm)

a)

70%PPR — 30%MC
Para este tamafio de
particula se observan

pequfios defectos

b)
60%PPR — 40%MC
Se observa la

presencia de poros
cerca a la interfase
aunque existe la
coalescencia entre el
plastico y la madera. El
ranfo de tamafio de
poro abarca: 0,3 a 0,9

mm.

c)

50%PPR — 50%MC

La presencia de poros
es mayor que las
anteirores. El tamafio
de poro promedio esta
enelrangode 0,5y 1,2
mm.

Figura 3.30. Imagenes en el estereocopio para observar los poros en la seccion
transversal de las probetas de traccién del CPM para particulas menores iguales a
1,9 mm (MR3) con una proporcion de 30% de capirona
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Por tanto, con los resultados obtenidos a partir del ensayo de traccion del material
compuesto estudiado, se obtienen gréficas que permiten analizar éstas propiedades
mecénicas al variar la cantidad en volumen y tamafio de particula de capirona.
Como ejemplo, en la Figura 3.31 se muestra los resultados para el tamafio de
particula MR1 (<5,15 mm) y se observa una dispersion minima entre los valores
encontrados, lo cual se verifica mediante el coeficiente de correlacion (R?) igual a
0,9731. Asi, en la Figuras 3.32 se observa el resultado promedio de resistencia a la
flexibn para el material compuesto con tamafio MR2 y para el PPR puro,
encontrandose que la resistencia a la traccion en el compuesto es menor respecto

al plastico reciclado puro fabricado bajo las mismas condiciones.

Resistencia a latraccion vs % Madera
PPR - Capirona MR1
35
30 =
< 25
o
2
Q:H 20 R2=0.9731
: .
15 S
o
10 .
0 10 20 30 40 50 60
Cantidad de madera (%)

Figura 3.31. Resistencia a la traccion vs. %cantidad de madera capirona tamafio
MR1 (< 5,15 mm): se observan la dispersion de valores obtenidos en el ensayo y la
tendencia de éstos.
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Figura 3.32. Resistencia a la traccién vs. %cantidad de madera capirona tamafio
MR1 (< 5,15 mm): se observa que la resistencia a la traccién disminuye al aumentar
la cantidad de madera.

En la Tabla 3.28 se observa un resumen de todos los resultados promedios de
resistencia a la traccion para el CPM y para el PPR puro. Asimismo, en la Figura
3.33 se presenta un esquema de estos valores al cambiar el tamafio y cantidad (en

volumen) de las particulas de madera capirona.

Con cada uno de estos resultados puede corroborar lo analizado con la presencia
de poros en la muestra; de esta manera la mayor resistencia a la traccién se
presenta donde hay menos cantidad de poros y eso ocurre con el tamafio de

particula MR3 (£1,9 mm) y el porcentaje de madera en volumen es de 30%.

Por otro lado, cabe resaltar que los valores de resistencia a la traccién para la
proporcion de 50%PPR y 50% de madera, no es influida por el tamafio de
particulas, encontrandose valores de 12,99 + 0,07 MPa, 13,03 + 0,98 MPa y 13,19
+ 1,98 MPa para los tamafios MR1, MR2 y MR3 respectivamente. Asi para las otras
proporciones con diferente tamafio de particulas las propiedades difieren como

maximo en 12,3% una de otra.
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Tabla 3.28 Resultados de resistencia a la traccion del CPM

Mezcla Rtrrom (MPa) Desviacion CV (%)
estandar

100%PP 31,39 0,45 1,43
70%PP-30%MR1 17,46 0,86 491
70%PP-30%MR2 18,43 1,18 6,41
70%PP-30%MR3 19,61 0,86 4,36
60%PP-40%MR1 15,91 0,14 0,86
60%PP-40%MR2 16,81 0,35 2,10
60%PP-40%MR3 17,23 0,41 2,40
50%PP-50%MR1 12,99 0,07 0,54
50%PP-50%MR2 13,03 0,98 7,49
50%PP-50%MR3 13,18 1,98 15,01

20

Resistencia a la traccion vs. Tamafio de particula
Polipropileno reciclado (PPR) - Madera capirona (MC)

- I PPR - MC
4 | 70%-30%
H 60%-40%

50%-50%

MR1 MR2 MR3
Tamafo de particula

Figura 3.33. Resistencia a la traccién vs. Tamafio de particula de capirona: se
observa que la resistencia a la traccion disminuye al aumentar la cantidad de
madera y aumenta al disminuir el tamafio de particula. Los tamafios de particula de
madera utilizados son: MR1 < 5,15 mm, MR2 < 3,33 mm y MR3 < 1,90 mm.
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De las Figura 3.34, 3.35 y 3.36, se puede notar que el modulo elastico en traccion
tiene la tendencia de incrementarse conforme se aumenta la cantidad de madera
capirona. Esto se da porque la adhesién entre el PPR y la MC es lo suficientemente
fuerte para permitir la transferencia de carga, por lo que se encuentra el médulo a
bajas cargas en la zona elastica. Por tanto, el valor maximo de mdédulo elastico en

traccion se da a 50% de madera capirona.

En la Tablas 3.29 se puede mostrar los resultados del modulo eléstico en traccion,
del cual se observa que la madera le otorga la propiedad de rigidez al plastico,
obteniéndose un compuesto con mayor modulo elastico que el material puro (véase
Figura 3.37). Ademéas de ello, se observa que si se considera la desviacion
estandar de cada resultado, el tamafio de particula no influye considerablemente en
los valores de médulo elastico. Un ejemplo se esto se puede observar para el caso

de utilizar un tamafio MR3 (£1.90 mm) en el material compuesto.

Tabla 3.29 Resultados del médulo elastico en traccion del CPM

Mezcla E: prom (MPQ) Desviacion CV (%)
estandar
100%PP 1974,13 6,56 0,33
70%PP-30%MR1 2263,04 74,71 3,30
70%PP-30%MR2 2294,35 47,46 2,07
70%PP-30%MR3 2321,45 104,28 4,49
60%PP-40%MR1 2317,12 159,87 6,90
60%PP-40%MR2  2366,39 88,11 3,72
60%PP-40%MR3 2380,03 132,20 5,55
50%PP-50%MR1 2335,49 100,13 4,29
50%PP-50%MR2 2389,17 63,09 2,64
50%PP-50%MR3  2396,06 55,57 2,32
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Figura 3.34. Mdédulo elastico promedio en traccion vs. %Cantidad de madera
capirona tamafio MR1 (<5,15 mm).

Moédulo elastico en traccidon vs. % Madera
PPR - Capirona MR2
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Figura 3.35. Mddulo elastico promedio en traccion vs. %Cantidad de madera

capirona tamafio MR2 (<3,33 mm).
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Moédulo elastico en tracciéon vs. % Madera
PPR - Capirona MR3
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Figura 3.36. Mddulo elastico promedio en traccion vs. %Cantidad de madera

capirona tamano MR3 (£1,9 mm).

Modulo elastico en traccion vs. Tamafo de particula
Polipropileno reciclado - Madera capirona
2500
I
I I " 1 I
2000 -+ —_— — —
$ 1500 —] — ] ~  PPR-MC
= 70%-30%
w1000 S S _ m60%-40%
50%-50%
500 +— —_— — —
0
MR1 MR2 MR3
Tamafo de particula

Figura 3.37. Mddulo eldstico en traccion vs. Tamafio de particula de capirona (MR1
<5,15 mm, MR2 <3,33 mm y MR3 <1,90 mm). El médulo elastico no se ve afectado

significativamente por el tamafio de particula de madera.
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3.4.3 Ensayo de impacto Charpy

De la misma manera que para los ensayos de flexién y traccion, se ha analizado el
coeficiente de correlacion (R2), encontrandose que los resultados obtenidos a partir
del ensayo de impacto Charpy presentan una ligera dispersion por lo que se
colocaran los valores promedios de resistencia al impacto(véase Figuras 3.38, 3.39
y 3.40). Asi, analizando las diversas gréficas para cada tamafio de particula por
separado (MR1, MR2 Y MR3), se observa que la resistencia al impacto (Ri)
disminuye conforme se aumenta la cantidad de madera. Estas tendencias también
la encontré Hilling (2006).

No obstante, de acuerdo a la Figura 3.41, se puede concluir que al disminuir el
tamafio de particula de madera la resistencia al impacto aumenta. En la Tabla 3.30,
se puede observar todos los resultados promedios encontrados a partir del ensayo
de impacto Charpy, obteniéndose un rango de resistencia al impacto de 2,12 — 3,61

kJ/m? para el material compuesto.

Finalmente, el material compuesto con mejor resistencia al impacto es el de
proporcion 70%PPR y 30%MC para un tamafio MR3 (<1,9 mm), cuyo valor es 3,61
kJ/m? y es 28,8% menor respecto al polipropileno reciclado puro moldeado bajo las

mismas condiciones descritas,

Resistencia al impacto vs. % Madera
PP - Capirona MR1
6.0
5.0 Q
4.0
NE \ R?=0.9874
i 3.0 r\\
>
2.0 )\ Ny
1.0
0.0
0 10 20 30 40 50 60
Cantidad de madera (%)

Figura 3.38. Resistencia al impacto vs. %cantidad de madera capirona tamafo
MR1 (5,15 mm): se observa que la resistencia disminuye al aumentar la cantidad

de madera.
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PP - Capirona

6.0

5.0 Q

4.0

\ R? = 0.9554
CN)

R; (kd/m?)
w
o

T~
2.0
1.0
0.0
0 10 20 30 40 50 60

Cantidad de madera (%)

Figura 3.39. Resistencia al impacto vs. %cantidad de madera capirona tamafio

MR2 (=3,33 mm): la resistencia disminuye al aumentar la cantidad de madera.

Resistencia al impacto vs. % Madera
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Figura 3.40. Resistencia al impacto vs. %cantidad de madera capirona tamafio

MR3 (<1,9 mm): se observa que la resistencia disminuye al aumentar la cantidad de

madera.

Tesis publicada con autorizacién del autor
No olvide citar esta tesis




\‘\1ENE,3%

§-T - r% PONTIFICIA
TESIS PUCP g gs gx_}\gﬁgﬁmn

DEL PERU

Tabla 3.30 Resultados de la resistencia al impacto del CPM

Ri prom
Mezcla (ka/m?)
100%PP 5,07

70%PP-30%MR1 3,03
70%PP-30%MR2 3,11
70%PP-30%MR3 3,61

60%PP-40%MR1 2,45
60%PP-40%MR2 2,63
60%PP-40%MR3 3,22

50%PP-50%MR1 2,12
50%PP-50%MR2 2,57
50%PP-50%MR3 3,06

Resistencia al impacto vs. Tamafo de Particula
Polipropileno reciclado (PPR) - Capirona (MC)

< PP - MC
=20 — — — 70%-30%
=3
=~

B 60%-40%
50%-50%

MR1 MR2 MR3
Tamafo de Particula

Figura 3.41. Resistencia al impacto vs. Tamafo de particula de capirona (MR1
<5,15 mm, MR2 <3,33 mm y MR3 <1,90 mm). La resistencia al impacto se
incrementa conforme se disminuye el tamafio de particula y disminuye al aumentar

la cantidad de madera.
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3.4.4 Ensayo de densidad

La densidad es una de las propiedades fundamentales de los termoplasticos,
debido a que permite identificar a un material y también para seguir cambios fisicos
en un ensayo (véase Tabla 3.31). Las variaciones de la densidad pueden deberse a
cambios de cristalinidad, pérdida de plasticidad, absorcibn de solvente, etc.
(Guajardo y col.).

Por tal motivo, para conocer la densidad del PPR, se obtuvieron muestras de las
probetas de impacto de PPR fabricados con el mismo procedimiento que los
materiales compuestos. Asi, se encuentra que el PPR posee una densidad de 0,89
+ 0,014 g/cm?, valor que disminuye en un 2,2% respecto al PP-virgen (0,91 g/cm?3),
lo que significa que el polimero ha sufrido una degradacién después del
conformado

El procesamiento repetido produce una degradacion de las moléculas en algunas
poliolefinas, lo que se refleja en una disminucién de la densidad y, por ende, una

menor cristalinidad (Guajardo y col.).

Tabla 3.31 La influencia de la densidad en otras propiedades

Propiedad Disminucién de la densidad
Maodulo elastico disminuye mucho
Elongacion a la rotura disminuye mucho
Temperatura de fusion disminuye
Temperatura maxima de uso disminuye
Resistencia al impacto disminuye
Fluidez aumenta poco

Nota. Fuente: Adaptado de Guajardo y col.

Los resultados adquiridos a partir del ensayo de densidad del material compuesto
muestran poca dispersion, tal y como se presenta para la particula MR1 en la
Figura 3.42; no obstante, se ha realizado los graficos considerando los valores
promedios obtenidos, al variar el contenido (% en volumen) y tamafio de particula

de capirona, para un minimo de 12 valores y maximo de 20 por cada mezcla.
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Cabe resaltar que para el calculo de la cantidad de materia prima a utilizar en la
fabricacion del material compuesto se ha utilizado el valor de la densidad del PP-
virgen; ya que, el valor de la densidad del PPR no se conocia, pues ain no se
determinaba los parametros del proceso de fabricacién. Por tanto, se seguira
considerando dicha densidad para calcular la densidad tedrica del material

compuesto y permitir la comparacion con la densidad experimental del compuesto.

La densidad tedrica (en volumen) se encuentra con la regla de las mezclas de
materiales compuestos y ésta se define mediante la Ecuacion 3.2,

Pcem = Pucfuc + peefep (3.2)

donde,

pcev= Densidad del compuesto de plastico y madera

pmc = Densidad de la madera capirona = 0,736g/cm?

fuc = Fraccién volumétrica de las particulas de madera capirona
per = Densidad del polipropileno virgen = 0,91g/cm?

fep = Fraccion volumétrica de la matriz (PP)

De la ecuacion presentada, se puede determinar que, a mayor cantidad de madera,
la densidad del compuesto serd menor y esto se verifica con los resultados
obtenidos en la Figura 3.43.

Los resultados de densidad te6rica para el compuesto se presenta en la en la Tabla
3.32. De los cuales se puede apreciar que el valor de densidad encontrado
experimentalmente es mayor al teérico. De acuerdo a Hillig (2002), este suceso se
debe a la compactacion de la madera en el momento del prensado del material
compuesto. Por tanto, para el material compuesto de 70%PPR y 30%MC, la

densidad encontrada en el ensayo es mayor en respecto al tedrico.

La diferencia de resultados también podria deberse a la falta de homogeneidad en
la muestra, en el cual la distribucion de las particulas de madera es al azar y esto
tiene I6gica porque no se utiliza un proceso de mezclado mecénico por lo que una
muestra pudo haber contenido mayor cantidad de PPR y por tanto los valores

tedricos calculados mediante la regla de las mezclas serian otros.
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Figura 3.42. Densidad vs. %Cantidad de madera capirona tamafio MR1: Se

observan la dispersion de valores obtenidos en el ensayo y la tendencia de estos.
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Figura 3.43. Densidad vs. %Cantidad de madera capirona tamafio MR1
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Densidad vs. Tamafio de particula
Polipropileno reciclado (PPR) - Madera capirona (MC)

oo | o I |

085 17 I [ ~ PP-MC
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Densidad del compuesto (g/cm?3)
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MR1 MR2 MR3
Tamafo de Particula

Figura 3.44. Densidad vs. Tamafio de particula capirona (MR1 <5,15 mm, MR2

<3,33 mm y MR3 1,90 mm). Se muestran las barras de error correspondientes a la

desviacion estandar.

Tabla 3.32 Resultados de densidad promedio para los diversos contenidos y
tamafios de particulas de MC

PcPMTEORICO  PCPM EXPERIMENTAL  Desviacion

Mezcla CV (%)
(g/cm3) (g/cm?3) estandar
100%PP 0,91 0,891 0,014 1,54
100%MC 0,736 0,736 0,015 2,04
70%PP-30%MR1 0,902 0,014 1,50
70%PP-30%MR2 0,858 0,908 0,015 1,61
70%PP-30%MR3 0,910 0,016 1,80
60%PP-40%MR1 0,869 0,012 1,44
60%PP-40%MR2 0,840 0,871 0,018 2,01
60%PP-40%MR3 0,878 0,023 2,65
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PcPMTEORICO  PCPM EXPERIMENTAL  Desviacion

Mezcla CV (%)
(g/cm?®) (g/cm?®) estandar
50%PP-50%MR1 0,836 0,011 1,35
50%PP-50%MR2 0,823 0,841 0,023 2,72
50%PP-50%MR3 0,853 0,021 2,52

3.4.5 Ensayo de absorcion de agua

Como se conoce, el polipropileno es considerado un material hidrofébico y esto se
puede corroborar en la cantidad de agua absorbida (Deng, 2010). No obstante,
inclusive con 0,2% de absorcion de agua, los polimeros pueden sufrir una
degradaciéon hidrolitica (reaccion quimica que ocurre a altas temperaturas en
presencia de agua) durante el proceso de fundido, consiguiéndose una perdida

significante de propiedades mecanicas y fisicas (Mat-Shayuti, 2013).

El resultado de absorcién de agua obtenido en las muestras de PPR, las cuales
siguieron el proceso de fabricacién del CPM, es igual a 0,063 +. 0,012 %. Este valor
es similar al obtenido en un estudio realizado por Mat-Shayuti y col. (2013), el cual
encuentra que el PP absorbe un 0,06% de agua a 23°C.

Los resultados del ensayo de absorcion de agua realizado para el material
compuesto presentan una ligera dispersion, lo cual ha sido influenciado porque el
compuesto fabricado no es homogéneo (véase Figura 3.45). La variacion también
depende del tamafio de particula, la especie de la madera y los extractivos (Ashori
y col. 2010). Por ello, se ha tomado el promedio para realizar los graficos de
absorcién de agua para cada proporcion de madera utilizada en la preparacion del
CPM y al variar el tamafio de particula. Por tanto, se considera un minimo de 10 y

un maximo de 20 valores para cada mezcla.

En las Figuras 3.46 se observa que conforme se incrementa el contenido de
particulas de madera capirona (% en volumen) en el material compuesto también
aumenta el contenido de absorcion de agua (Acem%). Este resultado es l6gico; ya
gue, como se menciond anteriormente, la madera es un material higroscépico, por
lo que tiende a absorber agua. En cambio, la matriz polimérica no absorbe alguna

humedad (Bledzki y col. 2005) o en todo caso es despreciable. Ademas de ello, a
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mas cantidad de madera el compuesto es poroso y contiene mas espacios vacios,
entonces hay mas agua absorbida (Kumari 2008).

Por otro lado, al variar el tamafio de particula de madera a una mas fina (de MR1 a
MR3) disminuye el contenido de absorcién de agua, tal y como se puede observar
en la Figura 3.47. Ese hecho es debido a que el agua es absorbida por la particula
gue no ha sido unida con la resina y ésta adherencia disminuye con el incremento

de tamafio de madera (Kumari 2008).

En la Tabla 3.33, se presenta un resumen de los resultados promedios obtenidos
del ensayo de absorcion de agua. Por tanto, conforme lo analizado anteriormente,
para las particulas MRL1 el porcentaje de absorcién de agua aumenta desde 3,311%

hasta 9,451% para un 30% y 50% de contenido de MC respectivamente.

Por otra parte, la mayor cantidad de absorcién de agua se obtiene para el 50% de
MC vy este valor decrece desde 9,451% hasta 7,611% al disminuir el tamafio de
particula de MR1 (£5,15mm) a MR3 (=1,90mm) respectivamente. Si se compara
estos valores maximos con la cantidad de %Awmc para la capirona (42.75%), se
puede observar que el material compuesto absorbe menos agua que la madera en

un 77,9%, lo cual es una ventaja para el CPM (véase Figura 3.48).

Absorciéon de agua vs. % Madera
PPR - Capirona MR1
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Figura 3.45.Absorcion de agua vs. %Cantidad de madera capirona tamafio MR1.
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Figura 3.46. Absorcion de agua vs. %Cantidad de madera capirona tamafio MR1

Absorcién de agua vs. Tamafio de particula
PPR - Madera capirona
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Figura 3.47.Absorcién de agua vs. Tamafio de particula capirona, se muestran las

barras de error correspondientes a la desviacion estandar
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Tabla 3.33 Resultados de absorcion de agua promedio (%A cem prowm) para los
diversos contenidos y tamafios de particulas de MC

Mezclas Acpm prom (%) Desviacion CV (%)
estandar

PPR 0,063 0,012 18,71
MC 42,75 8,348 19,53
PPR-30%MR1 3,311 0,467 14,10
PPR-40%MR1 4,960 0,493 9,94
PPR-50%MR1 9,451 0,489 5,17
PPR-30%MR2 2,687 0,368 13,69
PPR-40%MR2 4,120 0,579 14,05
PPR-50%MR2 8,705 1,065 12,23
PPR-30%MR3 2,230 0,418 18,76
PPR-40%MR3 3,727 0,656 17,59
PPR-50%MR3 7,611 1,492 19,61

La disminucion de %Aerrom €n el CPM respecto a la madera se debe a que el
polimero esta adherido a la madera, brindandole parte de la caracteristica
hidrofébica evitando que el compuesto absorba cantidades elevadas de agua como
lo hace la madera. De esta manera, la menor absorcién de agua del compuesto se
encuentra para un tamafio mas fino de capirona (MR3) y un menor porcentaje de
madera (30%) el cual es 2,230%.

Por otro lado, un reporte de investigacion menciona que en un compuesto existen 3
regiones donde el agua puede ser adsorbida: las paredes celulares, el lumen y los
espacios existentes en la débil adhesion entre la madera y plastico (citado en
Ashori, 2010). Debido a que el valor de agua contenida en el compuesto es mucho
menor que la madera se puede concluir que la adhesién entre plastico y madera ha
sido favorable, principalmente para el caso de PPR-30%MR3 y PPR-30%MR2.
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Figura 3.48. Absorcion de agua vs. Tiempo

Cabe resaltar que es importante investigar el comportamiento de absorcién de agua
del compuesto para conocer la durabilidad de éste bajo condiciones ambientales.

Por tanto, las tendencias obtenidas se pueden comparar con diversas
investigaciones; tal es el caso estudiado por Flores (2013), el cual encontré un
contenido de absorcion de agua de 10,904% para un compuesto fabricado por
moldeo por compresién con 60% de PP y 40% de madera pino radiata con tamafio
<5,15mm. Asi, se puede notar que el CPM con capirona absorbe menos agua que

con el uso de pino y eso se debe principalmente a las caracteristicas de la especie.
3.4.6 Anélisis térmico

De los termogramas obtenidos mediante el ensayo de TGA (véase Figura 3.49 y
3.50), se puede notar que conforme se aumenta la cantidad de madera al
compuesto existe dos etapas de degradacion. La primera etapa es debido a la
presencia de la madera y la segunda a la del plastico. En la Tabla 3.34, se puede
observar los valores obtenidos a partir del ensayo de TGA, en el cual se observa
gue el material compuesto presenta mejor estabilidad térmica que cada material
puro por separado.
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Figura 3.49. Curvas termogravimétricas de los materiales puros y de los
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Figura 3.50. Termogramas diferenciales de los materiales puros y de los

compuestos
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Tabla 3.34 Resultados del andlisis de TGA para el material compuesto

Mezcla Rango 1 (°C) Tmi (°C) Rango 2 (°C) Tm: (°C) %Cenizas
PPR 250 - 450 44491 - - 0,0
MC 25-125 70 240 - 600 368 22,7
70%PPR-30%MR3 254 - 500 463,4 - - 1,8
60%PPR-40%MR3 246 - 402 386,4 402 - 600 452,3 3,5

50%PPR-50%MR3 260 - 410 383,2 410 - 600 477,5 10,1

El ensayo de calorimetria de barrido diferencial también fue realizado a los
materiales compuestos. En la Figura 3.51 se puede observar la temperatura de
cristalizacion (T.) del PPR-puro y de los diferentes compuestos fabricados con
tamafio de particula MR3 y diversas proporciones en volumen de capirona (desde
30% hasta 50%). De esto se puede observar que la T. del PPR disminuye entre a
9,7y 7,7 °C al aumentar la cantidad de madera PPR. De manera similar, el pico de
fusién (Ty) del PPR decrece entre 3,4 y 6,3 °C al aumentar la cantidad de madera

(véase Figura 3.52)

DSC

----PPR 70%PP-30%MR3 60%PP-40%MR3 50%PP-50%MR3

25
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wu
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o

0 50 100 150 200 250 300 350
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Figura 3.51. Diagrama DSC del PPR-enfriamiento
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Figura 3.52. Diagrama DSC del PPR-segundo calentamiento

Para determinar el grado de cristalinidad, se utiliza la Ecuacion 3.3. De los
resultados presentados en la Tabla 3.35 se puede notar que, al incrementar la

cantidad de madera, disminuye el grado de cristalinidad hasta 51,12%.

Ahgy, 1
XC = mx W—fx 100% (33)

Donde:
Ahm = Calor de fusién

Ah°y = Calor de fusién de un polipropileno completamente cristalino = 209 J/g
(Butylina 'y col. 2011)

ws= Fraccion en peso del PP en el compuesto

Tabla 3.35 Resultados del analisis de DSC para el material compuesto

Enfriamiento 2° calentamiento
Mezclas
T (°C) Ah; (J/g) [T: (°C) Ah: (J/g) Xc (%)
PPR 119,80 91,92 167,50 93,60 44,78

70%PPR-30%MR3 112,09 42,03 161,22 3398 21,89
50%PPR-50%MR3 110,07 29,29 164,09 26,50 22,94
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3.5 Analisis morfologico del material compuesto

De acuerdo a los resultados analizados, las mejores propiedades mecanicas y
fisicas presenta el material compuesto fabricado con 70% PP- 30%MC con
particulas de madera MR3 (£1,90 mm). Mediante las imagenes del SEM, se pudo
corroborar estos resultados; ya que, la buena adhesion entre la matriz y refuerzo
influye en sus propiedades. Por tanto, en la Figura 3.53, se puede notar la buena
adherencia en la intercara (limite de particula de capirona y PP). Ademas, se
observa la dispersion del material lignocelulésico en el PP y como el termopléstico

ha embebido las particulas de madera (véase Figura 3.54).

g \,
"HV | det [mag m| WD [ 1 mm -
15.00 kV|CBS| 50x [10.0 mm]| CMP-PPMC-R1

Figura 3.53. Caracteristica morfolégica del CPM con proporcién 70%PP-30%MC

y particula de madera <1,90 mm (MR3) a una Tw de 190°C y un tw de 50 min. Y :
Particulas de madera embebidas por el plastico que presenta una buena
adhesion.
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Figura 3.54. Imagen a 20X de una fractura de traccién del CPM con proporcion
70%PP-30%MC MR3 a una Tw de 190°C y un tw de 50 min (mezcla
medianamente homogénea).
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CONCLUSIONES

1. Se ha estudiado el proceso de sinterizado de los materiales compuestos
fabricados a partir de polipropileno reciclado y particulas de madera
capirona mediante el moldeo por compresién; determinandose que, para
una misma proporcion y tamafo de particula de madera, las propiedades
mecanicas en geometria de flexién se incrementan a mayor temperatura de
trabajo y, de manera similar, también se incrementa con el tiempo hasta un

maéaximo para luego disminuir con tiempos excesivos.

2. Para el material compuesto de 70% de polipropileno reciclado y 30% de
particulas de capirona (3,33 mm), las mejores propiedades (34,9 MPa de
resistencia a la flexion y un médulo elastico en flexiéon de 2085,7 MPa) se
obtienen a la temperatura de trabajo (Tw) igual a 190 + 3 °C con un tiempo
de calentamiento (tw) de 50 + 2 min, siendo éstas las condiciones que
garantizan un proceso de sinterizado 6ptimo. No obstante, en la perspectiva
de disminuir el tiempo de trabajo con el consecuente ahorro de energia, es
posible realizar pequefios incrementos de la temperatura de trabajo (10 °C),

resultando ademas una mejora en sus propiedades.

3. De acuerdo a un andlisis mediante el uso del SEM, se puede concluir que
existe una buena adherencia entre la particula de capirona de tamafos
menores que 3,33 mm (MR2) y polipropileno reciclado (PPR) en una
proporcion de 30% y 70% respectivamente, para las siguientes condiciones
de moldeo: Tw = 190 °C, tw = 40 a 50 min, 70 bar de presiéon y 10 min de

tiempo de prensado y enfriamiento.

4. La resistencia a la flexion (Rp) y el moédulo elastico (E) de los materiales
compuestos obtenidos a las temperaturas de trabajo de 190, 180 y 175 °C
para todos los tiempos estudiados son mayores a los valores
correspondientes de la madera capirona en la direccion transversal
(Rp = 7,59 MPa y E = 1259 MPa).

5. Los valores promedios de las propiedades obtenidas a partir de la
caracterizacion de la madera capirona son: 0,736 = 0,015 g/cm?® de
densidad, 12,77 + 0,23 % de humedad, 42,75 + 8,35 % de absorcion de
agua, y una temperatura de degradacion de 367,48 °C. Segun estos
resultados la madera capirona es de alta densidad y elevada estabilidad

térmica.
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6. El polipropileno reciclado tiene un indice de fluidez promedio de 2,7 g/10min
(3,85% mayor al material virgen), una temperatura de degradacién de
44491 °C (2,25% menor que el virgen) y una cristalinidad de 44,78%
(17,18% menor que el virgen), lo que indica que el PPR ha sufrido una
degradacién térmica debido al proceso de conformado de las tapas.

7. Para las condiciones de moldeo: temperatura de trabajo igual a 190 °C y
tiempo de 50 min, la variacion del tamafio de particula no influye
significativamente en las propiedades mecénicas en flexion del compuesto,
mientras que la proporcion en volumen de la madera en el compuesto si
produce una disminucion de la resistencia y el médulo elastico en flexion.
Las mejores propiedades se presentan en el compuesto con 30% en
volumen de capirona y tamafio de particula 1,90 mm (MR3), el cual posee
un modulo elastico en flexién (E = 2100,64 + 38,66 MPa) que es 20,7%
mayor que el polipropileno reciclado puro (PPR) moldeado con los mismos
pardmetros, mientras que la resistencia a la flexion (Rp = 34,65 + 0,98 MPa)

disminuye en 25,3% respecto al PPR.

8. Las propiedades fisicas de los materiales compuestos adecuadamente
sinterizados son influenciadas por la cantidad (en volumen) y tamafio de
particula de la madera. Por tanto, conforme se aumenta la proporcion de
madera disminuye la densidad y aumenta la absorcion de agua. Caso
contrario ocurre al disminuir el tamafio de particula (mas finas); ya que,

aumenta la densidad y disminuye la cantidad de absorcion de agua.

9. En conclusion, el material compuesto sinterizado de madera y plastico
presenta buenas propiedades de rigidez, es liviano y posee mayor
estabilidad térmica que el polipropileno reciclado puro. Con respecto a la
direccién transversal de la madera capirona, el material compuesto presenta
mayor resistencia y médulo en flexion, menor absorcién de agua y mayor

estabilidad térmica.
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