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RESUMEN

En este trabajo se estudian las propiedades fisicoquimicas, mecdanicas y térmi-
cas de fibras naturales de fique, susceptibles de ser usadas como refuerzo de
matrices poliméricas. Las fibras fueron sometidas a modificaciones superficiales
a partir de tratamientos quimicos que convencionalmente son empleados para
promover la compatibilidad de las fibras naturales (hidrofilicas) con matrices de
naturaleza polimérica (hidrofobicas). EI proceso de modificacion superficial de
las fibras se llevo a cabo mediante un fratamiento de alcalinizacion con NaOH,
seguido del injerto de un agente de acoplamiento tipo silano y finalmente una pre-
impregnacion con polietileno. Mediante la ejecucion de ensayos de FTIR se logro
observar los grupos funcionales tipicos de las fibras nativas y se corroboro la co-
rrecta ejecucion de las modificaciones superficiales propuestas; de igual manera,
la caracterizacion térmica por TGA permitio evidenciar la pérdida de hemicelulosa
y lignina que fueron removidas con el tratamiento alcalino, y la aparicion de una
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nueva transicion debida al polietileno depositado posteriormente con el
tratamiento de preimpregnacion. Finalmente, se encontro que el tratamien-
to alcalino condiciono las propiedades mecanicas de las fibras tratadas,
siendo despreciable la influencia de la silanizacion y la preimpregnacion en
esta caracterizacion.

ABSTRACT

In this paper are studied the physicochemical, mechanical and thermal
properties of the natural fique fibers, that can be used as reinforcement of
polymeric matrices. The fibers were subjected to superficial modifications
from chemical treatments which are conventionally used to promote the
compatibility of natural fibers (hydrophilics) with matrices of polymeric na-
ture (hydrophobics). The superficial modification process of the fibers was
carried out by alkalinization treatment with NaOH, followed by grafting of a
coupling agent type silane and then a pre-impregnation with polyethylene.
By running FTIR tests, it was possible to observe functional typical groups
of native fibers and confirmed the proper execution of the superficial mo-
difications proposed; in the same way, the thermal characterization by TGA
allowed to demonstrate the loss of hemicellulose and lignin, that were
removed with alkaline treatment, and the appearance of a new transition
due to the polyethylene deposited subsequently with the pre-impregnate
treatment. Finally, it was found that the alkaline treatment conditioned the
mechanical properties of the treated fibers, being negligible the influence
of silanization and the pre-impregnation in this characterization.

RESUMO

Este documento estuda as propriedades fisico-quimicas, mecéanicas e
térmicas de fibras naturais de fique, susceptiveis para ser usados como
reforgo de matrizes poliméricas. As fibras foram sujeitas a modificagées
superficiais a partir de tratamentos quimicos que convencionalmente Sao
utilizados para promover a compatibilidade das fibras naturais (hidrofi-
licas) com matrizes de natureza poliméricas (hidrofébicas). O processo
de modificagdo superficial das fibras foi realizado por um tratamento de
alcalinizagdo com NaOH, sequido do enxerto de um agente de acopla-
mento tipo salino, e finalmente, uma pre-impregnagdo com polietileno.
Através da execugdo dos ensaios de FTIR, foi possivel observar oS tipicos
grupos funcionais das fibras nativas e foi corroborada a correta execugao
das modificagoes superficiais propostas; também a caracterizagdo tér-
mica por TGA, permitiu evidenciar a perda de hemicelulose e lenhina,
que foram removidas com o tratamento alcalino e, o aparecimento de
uma nova transi¢ao devido ao polietileno depositado subsequentemente
com o tratamento de pre-impregnacgdo. Finalmente, foi encontrado que
0 tratamento alcalino condicionou as propriedades mecanicas das fibras
tratadas, sendo insignificante a influéncia da silanizagdo e, a pré- im-
pregnagao presente nesta caracterizagao.
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INTRODUCCION empleos anuales directos en mas de 17000 Has. dis-

Las fibras naturales tienen cabida en muchos campos
relacionados con la industria de un pais, es por esto
que en el mundo se ha desarrollado un gran ndmero
de investigaciones en las cuales se estudia, entre otras
cosas, el potencial de las fibras naturales como refuer-
z0 de materiales compuestos de matriz polimérica [1-
6]. Estas investigaciones han demostrado que los ma-
teriales son renovables y se encuentran disponibles en
abundancia; sin embargo tienen algunos inconvenien-
tes como la incompatibilidad con algunas matrices po-
liméricas, menor resistencia mecanica que las fibras
sintéticas, variacion dimensional y alta absorcion de
humedad. No obstante, defensores de las fibras natu-
rales han resaltado algunas ventajas de sus propieda-
des frente a las de fibras de mayor uso en compuestos
de matriz polimérica, como son las fibras de vidrio.
Una de las ventajas mas importantes de las fibras na-
turales frente a las fibras de vidrio, es la neutralidad de
dioxido de carbono, debido a que la liberacion de este
gas es una de las causas principales del efecto inver-
nadero, que genera cambios climaticos en el planeta
[7]. El'uso de fibras de vidrio en compuestos de matriz
polimérica se ha visto desplazado por el de fibras na-
turales, en aplicaciones de baja exigencia estructural,
este es el caso de componentes para automaviles, que
actualmente estan siendo fabricados con compuestos
bioamigables [8]. Otros factores que resaltan las bon-
dades de las fibras naturales son: disponibilidad, baja
densidad, facilidad de separacion, alta dureza, buena
resistencia a la corrosion natural, bajo costo, buenas
propiedades térmicas, reduccion de la irritacion cuta-
nea y respiratoria, menos desgaste de los equipos en
el procesamiento, renovacion y biodegradabilidad [9].

De acuerdo al tipo de aplicacion y a los requerimientos
necesarios de un material para el cumplimiento de una
funcion especifica, deben ser escogidas las fibras asi
como debe ser definida su disposicion en el material.
Sin embargo, en algunos casos es conveniente que las
fibras naturales sean modificadas y/o tratadas con el
fin de suministrar propiedades a las mismas que por
naturaleza carecen, algunas de estas caracteristicas
son: homogenizacion de las fibras (propiedades fisico-
mecanicas), grado de polimerizacion y cristalizacion,
mejoramiento de la adhesion fibra-matriz, impermeabi-
lidad, caracteristica ignifugas, estabilidad térmica [9].

Entre las fibras naturales hay que resaltar el fique, debi-
do a que es la fibra de mayor produccion en Colombia,
generando un promedio de aproximadamente 11200

tribuidas en diferentes departamentos del pais, prin-
cipalmente en Cauca, Narifio, Santander y Antioquia,
departamentos que producen el 98 % de la fibra en el
pais [10]. Delvasto et al. [11], reportaron algunas de
las caracteristicas y propiedades de la fibra de fique
(cuadro 1), donde se puede observar la gran variabili-
dad de diametros que se pueden obtener en muestras
de un mismo lote e incluso a lo largo de la misma fibra,
como es usual en las fibras naturales.

Por su parte, Gafian et al. [12], realizaron un analisis
de las propiedades térmicas de la fibra, por medio de
Termogravimétria, en donde observaron que el fique
puede soportar hasta aproximadamente 220°C sin de-
gradarse. Los autores reportaron una densidad apa-
rente de 0,870 g/cm?, siendo un valor importante en
términos de las propiedades especificas del material.
De igual manera, en cuanto a las propiedades meca-
nicas, obtuvieron una resistencia a la traccion de 237
MPa, un mddulo de elasticidad de 8,010 GPa y una
deformacion de 6,020% hasta la ruptura. Datos que se
asemejan o caben dentro de los intervalos estableci-
dos por Delvasto et al. [11].

Debido a la importancia de establecer |a relevancia del
uso de fibras de figue como refuerzo de una matriz
polimérica, y cuantificar el efecto de los tratamientos
superficiales que frecuentemente se emplean para
mejorar su desempeno en este tipo de matrices, en
este trabajo se realizo la caracterizacion de fibras de
fique nativas y con modificaciones superficiales ba-
sadas en tratamientos de alcalinizacion, silanizacion y
preimpregnacion. La evaluacion de los materiales se
llevo a cabo, principalmente, mediante el empleo de
la técnica de Espectroscopia de Infrarrojo con Trans-

Cuadro 1. Caracteristicas de la fibra de fique [11].

Caracteristica Fique Media
Diametro equivalente, 0.160 0,420 0.240

(mm)

Densidad aparente,
(gr/em) 0,720

Densidad especifica, i
(gr/em) 1,740 -
Absorcion de agua, (%) 60

Resistencia maxima a la 43 _ 571 132,400

tension, (MPa)
Elongacion ultima, (%) 9,800
Madulo de elasticidad 8,200 -9,100
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formada de Fourier (FTIR), para la determinacion de
grupos funcionales de las fibras, Analisis Termogra-
vimétrico (TGA), para la estimacion de la estabilidad
térmica y pruebas de traccion para el estudio del des-
empeno mecanico del material.

METODO
Materiales

Las fibras de fique usadas, cuentan con una densi-
dad de 1,102 gr/cm?® y fueron obtenidas de mantas in-
dustriales suministradas por la empresa Compania de
empaques de Medellin S.A. Las fibras se modificaron
superficialmente con tratamientos de alcalinizacion
usando hidroxido de sodio (NaOH) de Merk, silaniza-
cion con un silano Tris (2-methoxyethoxy) (vinyl) “A-
172" de Sigma Aldrich y pre-impregnacion con polieti-
leno de alta densidad.

Tratamientos quimicos superficiales realizados a
las fibras de fique

Primero las fibras fueron sometidas a un tratamiento
de alcalinizacion, el cual se realiz6 de manera similar
a como lo hicieron Herrera et al. [13] en fibras de he-
nequén. Aqui las fibras de fique fueron sumergidas en
una disolucion acuosa de hidroxido de sodio (NaOH)
al 2% p/v, durante una hora a 25°C, a continuacion
las fibras fueron lavadas con agua destilada buscando
eliminar por completo el NaOH remanente. Finalmente,
los filamentos fueron sometidos a un proceso de se-
cado que se llevo a cabo en dos etapas: primero las
fibras se secaron a temperatura ambiente durante 12
h, y posteriormente en un horno a 60°C durante 24 h.

Posteriormente, las fibras se injertaron con un agente
de acoplamiento tipo silano; donde durante 1 hora
fueron inmersas en una disolucion agua-metanol,
a una relacion 50/50 v/v, en la que previamente se
dispersaron 1y 0,500% de silano y peroxido de di-
cumilo (porcentaje en peso con respecto a la fibra),
respectivamente. Se ajusto el pH de la disolucion a
3,500 y se agito durante 30 min. Después se efectud
un decantado y secado de las fibras por un perio-
do de 24 horas a 60°C, para luego ser sometidas a
un curado durante dos horas a 120°C. Los reactivos
usados en la investigacion para este tratamiento fue-
ron: el silano Tris (2-methoxyethoxy) (vinyl) “A-172”,
peroxido de dicumilo, acido acético, para ajustar el
pH del agua desionizada y metanol.

Por altimo, las fibras de fique previamente modifica-
das con los tratamientos superficiales anteriores se
pre-impregnaron con una disolucion de polietileno al
1,500 % p/p en xileno, a una temperatura de 120°C,
manteniendo el sistema con una agitacion constante a
una velocidad de 100 rpm, durante 1 hora. Después de
esto, se secaron las fibras a 60°C durante 24 horas. En
todos los tratamientos, fue necesario usar una relacion
de 300 mL de disolucion por cada 25 g de fibras de
fique modificadas.

Espectroscopia Infrarrojo por Transformada de
Fourier (FTIR)

Se realizo el ensayo mediante el uso de un Equipo
PerkinElmer-Spectrum 100, con un sistema ATR (re-
flectancia total atenuada). Se ejecutaron 20 barridos
a una resolucion de 2 cm, esta técnica se llevd a
cabo en la region de absorcion comprendida entre
650 - 4000 cm-'.

Analisis Termo gravimétrico (TGA)

Se estudio el comportamiento térmico de cada uno de
los tipos de fibras trabajados; para esto se utilizd un
equipo TGA Q500 de TA Instruments, con una atmos-
fera protectora de nitrdgeno, el ensayo se ejecuto a una
velocidad de calentamiento de 10°C/min y un intervalo
de temperaturas entre 25 y 550°C. El peso promedio de
las muestras ensayadas fue de 3 mg aproximadamente.

Caracterizacion de los parametros geomeétricos de
las fibras de fique

Se determind el diametro aparente y el area de la sec-
cion transversal de las fibras antes y después de haber
sido sometidas al tratamiento alcalino. Las fibras fueron
embebidas en resina epoxica, para luego por medio de
un micrétomo obtener cortes de la seccion transversal
de las fibras a espesores de 30 um, que luego se obser-
varon y fotografiaron a aumentos de 5X con ayuda de un
microscopio Optico PHYSIS modelo M3B. La medicion
de las areas se realizd con un software analizador de ima-
genes (Image Pro-Plus V). Se evalud una poblacion de
400 fibras. Posteriormente, haciendo uso del area se de-
termind el diametro equivalente asumiendo que las fibras
tienen una seccion transversal geométricamente circular.

Resistencia a la tension

El desempefio mecanico a tension de las fibras de fi-
que con los diferentes tratamientos superficiales, se
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evalud segun la norma ASTM D3822-07. Para este
ensayo Sse selecciond una muestra de 15 fibras de
cada uno de los tratamientos, posteriormente se lle-
varon las muestras a un microscopio optico PHYSIS
modelo M3B para fotografiar a 5X la seccion lateral
de la fibra; y por medio de un software analizador de
imagenes (Image Pro-Plus V 5.1) determinar el dia-
metro aparente. Finalmente, el ensayo de tension se
realizd en una maquina universal de ensayos marca
INSTRON modelo 3366, con mordazas neumaticas
especiales para ensayos en fibras y una celda de car-
ga de 100 N. Las fibras fueron evaluadas en funcion
de su longitud, se emplearon 5 longitudes de ensayo
(50, 25,400, 19,050, 12,700 y 6,350 mm); la veloci-
dad de desplazamiento de las mordazas durante las
pruebas fue igual a (10% de la longitud de ensayo)/
min, de acuerdo al estandar.

Angulo de contacto

Con el fin de determinar el grado de mojabilidad e hi-
drofilicidad de las fibras con y sin tratamiento, se mi-
dio el angulo de contacto entre éstas y agua destilada
empleada como liquido de referencia. El ensayo se
realizd ubicando una pequena gota del liquido en la
superficie de la fibra, luego se tomd una fotografia de
la morfologia de dicha gota y por medio de un anali-
zador de imagenes (Image Pro-plus) se determino el
angulo que se formo con las diferentes fibras de fique
empleadas en la investigacion.

Enlafigura 1 se presentan imagenes correspondientes
al ensayo de determinacion de los angulos de contac-
to para: (a) las fibras de fique sin tratamiento, (b) las
tratadas con NaOH, (c) las modificadas con NaOH +
silano y (d) las que contenian todos los tratamientos
quimicos (NaOH + silano + pre-impregnado).

RESULTADOS

Espectroscopia Infrarrojo por Transformada de
Fourier (FTIR)

Al realizar el analisis mediante la técnica FTIR so-
bre las fibras de fique sin tratamiento (F), fue posi-
ble observar algunas bandas caracteristicas de los
componentes de las fibras naturales, como lo son
las bandas a 3335, 2923, 1029 cm™; atribuidas a los
grupos OH, C-H y aromaticos respectivamente, que
se encuentran asociados a la estructura de la celulo-
sa, hemicelulosa y lignina [14].

Figura 1. Angulo de contacto entre el agua y la superficie de las
diferentes fibras evaluadas.

En la figura 2, se muestran los espectros FTIR para las
fibras de fique sin tratamiento y previamente tratadas
con NaOH. Al comparar los espectros de los dos tipos
de fibras se pudo apreciar que al aplicar el tratamien-
to de alcalinizacion desaparecen las bandas a 2865,
1370y 1243 cm™ atribuidas a los enlaces -CH,, C-H
y C-0 presentes en la lignina. Lo mismo pasé con la
banda a 1732 cm™ que se asocia a la presencia de
grupos carbonilo en la fibra, provenientes de la he-
micelulosa y las pectinas. Lo anterior reflejo que por
lo menos a nivel superficial se genero la remocion de
estos componentes en |as fibras de fique tratadas con
NaOH; resultados similares han sido publicados por
otros investigadores en el estudio de tratamientos de
alcalinizacion en fibras naturales [1, 12, 14, 15].

Figura 2. Espectro FTIR de fibra sin tratamiento (F) vs alcalinizada (A).

F 1029 em™ (C-H)

3338 em” (-OH)

(C-Hy

1243 em™ (C-0)

Absorbancia
1732 cm’ (C=0)
1370 em™ (C-H)

2865 em™ (-CH )

2023 cm”!

T T T T T T T T T T T T T
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Numero de onda (cm™)
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Los espectros obtenidos para la fibra tipo S (tratada con
NaOH + agente de acople tipo silano) y la fibra tipo A
(tratada con NaOH), se muestran en la figura 3, aqui se
pudo observar que las senales de absorcion mas sig-
nificativas en la fibra tipo S se presentaron en la region
comprendida entre 650 y 1400 cm'; donde los picos
a 1150, 1102, 700 cm™' y la banda comprendida en-
tre 950-1150 cm™' aumentaron de manera significativa
su intensidad, relacionandose esto con la presencia de
polisiloxanos (-SI-0-SI-) y enlaces -Si-0-C- que eviden-
ciaron la generacion de una reaccion entre el silano y
|as fibras de fique. Por otra parte, nuevas bandas de ab-
sorcion en la fibra tratada con NaOH y silano (S), fueron
apreciadas a 1205y 1370 cm™, las cuales corroboraron
la existencia de enlaces -SI-0-C- en la fibra, mostrando
que efectivamente se dio la reaccion de condensacion
entre el silano y la fibra de fique, posterior a la hidrolisis
del agente de acoplamiento [15, 16].

Es importante comentar que la pertinencia de combinar
los tratamientos de alcalinizacion y silanizacion ha sido
validada en investigaciones preliminares [17] donde re-
portan que al realizar el tratamiento de silanizacion en
una fibra natural con un tratamiento previo con NaOH,
se mejora la reaccion entre el grupo silicofuncional del
silano vy la fibra, debido a la remocion de algunos com-
ponentes de ésta; facilitando una mayor interaccion del
silano con los grupos hidroxilo de la celulosa.

Finalmente, se realizo la comparacion de los espectros
de las fibras de fique tratadas con NaOH + silano (S) y
las modificadas con NaOH + silano + Pre-impregna-
cion (P) (figura 4). El espectro infrarrojo de la fibra tipo

Figura 3. Espectro FTIR de fibra alcalinizada (A) vs fibra alcalinizada y
silanizada (S).
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Figura 4. Espectro FTIR de fibra tipo S vs tipo P
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P mostro bandas de absorcion bien definidas en 2850
y 2916 cm™, las cuales no se apreciaron en el espec-
tro de la fibra de fique tipo S. Estas son bandas tipicas
del polietileno y pertenecen al estiramiento simétrico y
asimétrico en tension de los enlaces metilenicos -CH,,
esto permitio confirmar que efectivamente se alcan-
20 el recubrimiento superficial de polietileno esperado
con el tratamiento de pre-impregnacion, tal como se
ha reportado en trabajos similares [16, 18, 19].

Por otra parte, las bandas de absorcion a 718 y 1464
cm, fueron apreciadas en el espectro de la fibra de
fique tipo P, las cuales son atribuidas a movimientos
asimétricos del grupo C-CH,. La presencia de estas
bandas podria estar confirmando la reaccion entre el
grupo organofuncional del silano y el polietileno [16].

Analisis Termogravimétrico (TGA)

En la figura 5, se muestran los termogramas para los
cuatro tipos de fibra (F, A, S y P), donde se observo
que se presenta una pérdida de masa entre el 5y 6 %,
para todas las fibras a intervalos de temperatura entre
los 23 y 100°C, lo cual fue atribuido a la evaporacion
de agua absorbida por la fibra debido a su caracter
hidrofilico.

El termograma de la fibra de fique sin tratamiento pre-
sentaron dos etapas de pérdida de masa adicionales a
la evidenciada por la evaporacion de agua, una de ellas
se dio en el intervalo entre 200-325°C, presentando
la mayor rapidez de pérdida de masa a 304,820°C,
correspondiendo al 17,890% de la masa total de la
muestra de ensayo; esta inflexion en la curva de la fi-
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Figura 5. Termograma TGA para los diferentes tipos de fibras de fique.
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bra F, es atribuida a la despolimerizacion de la hemice-
lulosa. Lo anterior fue corroborado con el termograma
de la fibra modificada con NaOH, donde por medio del
tratamiento se retird hemicelulosa y parte de lignina;
en el grafico de TGA de las fibras con tratamiento de
alcalinizacion previo, no se evidencio esta pérdida de
masa presente en la fibra F.

Sin embargo, para todas las fibras de fique se aprecio
una pérdida importante de masa dada en el intervalo de
325 a400°C, para la fibra sin tratamiento y entre 200 y
400°C para las fibras con tratamiento alcalino previo;
correspondiendo esta disminucion a la degradacion
térmica de la celulosa y con ello la descomposicion de
la fibra. Esta degradacion anteriormente comentada,
se dio en un porcentaje de 54 y 65% aproximadamente
para la fibra F y las fibras A, S y P, respectivamente.
El aumento aparente en el contenido de celulosa para
las fibras tratadas inicialmente con NaOH, se debio a
la eliminacion de hemicelulosa y parte de lignina de la
fibra, lo que repercutio en el incremento de la propor-
cion celulosa/fibra.

El porcentaje de hemicelulosa, celulosa y lignina fue
estimado previamente mediante el método de Van
Soest [20], el cual es cominmente usado para de-
terminar el contenido de estos componentes en fibras
naturales. Los resultados obtenidos se muestran en el
cuadro 2, donde se puede apreciar que el contenido de
hemicelulosa fue similar al porcentaje de masa pérdida
en la segunda etapa del termograma para la fibra sin
tratamiento; lo cual ratifica que esta pérdida de masa
se debe a la degradacion de la hemicelulosa.

Por otra parte, el termograma perteneciente a la fibra
de fique tipo P mostré una etapa de pérdida de masa

Cuadro 2. Contenido de componentes de fibra de fique sin tratamiento
[21].

Muestra F Reportado
Peso, (gr) 1
Hemicelulosa, (%) 16,700
Celulosa, (%) 68,360 73,800
Lignina, (%) 7,230 11,300
Cenizas, (%) 0,740 0,700

adicional después de la degradacion de la celulosa, la
cual se present6 alrededor de los 474 °C. Araujo et al.
[22], exponen que la temperatura de degradacion tér-
mica del polietileno se presenta a 476°C; esto conlleva
a corroborar que el tratamiento de pre-impregnacion
con polietileno fue llevado a cabo.

Caracterizacion de los parametros geométricos de
las fibras de fique

En la figura 6, se puede observar el histograma nor-
mal del area de la seccion transversal para las fibras
sin tratamiento (F) y tratadas con NaOH (A), donde
se presentaron valores promedios de 0,036+0,016 y
0,024+0,011 mm?, para las fibras tipo F y tipo A res-
pectivamente; las grandes desviaciones estandar son
asociadas a las variaciones de la seccion transversal a
lo largo de la fibra, atribuidas a las diferentes morfolo-
gias de los filamentos.

Los valores conseguidos para el diametro equivalen-
te de las fibras de fique sin tratamiento y previamente
tratadas con NaOH, fueron de 0,209+0,050y 0,171+
0,040 mm respectivamente (figura 7). Estos valores
resultaron ser similares a los reportados en diferentes
investigaciones [11, 23, 24].

Figura 6. Histogramas de distribucion de areas de la seccion
transversal de las fibras de fique tipo Fy A.
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Figura 7. Histogramas de distribucion normal del diametro equivalente
de las fibras de fique tipo Fy A.
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El area de la seccion transversal de la fibra tratada
con NaOH disminuy6 en un 32,670% con respecto
al area de la fibra sin tratamiento, mientras que el
diametro equivalente presentd una disminucion del
18,160%, lo que confirmd la remocion de sustancias
como la hemicelulosa y parte de lignina en las fibras
alcalinizadas.

Resistencia a la tension

En la figura 8 se muestran los resultados obtenidos
para la resistencia maxima (a), el modulo de elasti-
cidad (b) y la deformacion en la carga maxima (c) a
tension evaluadas a diferentes longitudes de fibras.

Para la fibra de fique sin tratamiento los resultados
obtenidos en la resistencia maxima y el modulo de
elasticidad, a 50 mm de longitud de ensayo, fueron de
263,550 MPa y 8,640 GPa, respectivamente. Siendo
estos valores similares a los reportados por Gafan y
Mina [23, 24].

En cuanto a la influencia de los tratamientos super-
ficiales sobre las propiedades a tension de las fibras
naturales, fue posible apreciar un aumento en la re-
sistencia maxima y el mddulo de elasticidad en las
fibras con un tratamiento de alcalinizacion previo (A,
Sy P) (figura 8-a y b), mientras que la capacidad de
deformacion del material se redujo, con respecto a
la fibra sin tratamiento (F) (figura 8-c). Esta aparente
rigidizacion de la fibra de fique después de ser tra-
tada con NaOH, puede ser atribuida a la generacion
de cambios en la proporcion fibra-matriz (conside-
rando la fibra como un compuesto donde las fibrillas
de celulosa son el refuerzo de una matriz de hemi-
celulosa y lignina) del compuesto, asociados a la

Figura 8. Propiedades a tension de las diferentes fibras de fique en
funcion de la longitud de ensayo.
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eliminacion de hemicelulosa y parte de lignina. Por
otra parte, este cambio en las propiedades a ten-
sion de las fibras naturales generado por el trata-
miento alcalino, también se debio a variaciones en
la orientacion molecular de las cadenas de celulosa,
las cuales experimentan una transicion del tipo | al
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tipo Il como consecuencia del tratamiento efectuado
[12, 23, 25]. Asi mismo, vale la pena resaltar que
los resultados indicaron que no existe una diferencia
significativa en las propiedades mecanicas a tension
para todas las fibras que en alguna de sus etapas
contaron con un tratamiento con NaOH, sugiriendo
esto que la incorporacion del agente acoplante y el
proceso de pre-impregnacion de la fibra no repercu-
te en el desempefio mecanico del material.

La longitud del filamento influye en gran medida en
las propiedades a tension de las fibras naturales; la
resistencia maxima y la deformacion aumentaron en
cuanto disminuy0 la longitud, mientras que el modulo
de elasticidad presentd una caida. El incremento en
la resistencia maxima y la deformacion podria estar
relacionado con la presencia de defectos en la fibra,
en este sentido mayores longitudes en el ensayo de
tension implican un aumento en la probabilidad de en-
contrar estas irregularidades en los filamentos, y por
tanto la generacion de propiedades mecanicas inferio-
res. Por otro lado, el decremento del modulo de elas-
ticidad puede estar relacionado con la disminucion de
la velocidad de desplazamiento de las mordazas en el
ensayo, la cual por norma se establece como del 10%
de la longitud del filamento, por tanto la velocidad sera
menor en la medida que la longitud de las fibras se
reduzca; lo anterior podria generar un aumento de la
fluencia en las cadenas moleculares de la fibra, por
una mayor respuesta de tipo viscoso.

Es importante aclarar que las grandes desviaciones
estandar obtenidas para la resistencia maxima, el
modulo de elasticidad y la deformacion porcentual
en la carga maxima, estarian atribuidas a que el area
de la seccion transversal y la geometria varian a lo
largo de los filamentos del fique, condicionando la
dispersion en los resultados mecanicos del mate-
rial. Esta heterogeneidad de las fibras naturales se
constituye en una de las desventajas que presen-
tan cuando se trabajan como refuerzo en materiales
compuestos [23, 26].

Angulo de contacto

En la figura 9 se muestran los angulos de contacto
observados en la superficie de las diferentes fibras
empleadas. Se presentd un angulo de 57,28° entre el
agua y la superficie de la fibra sin tratamiento, lo que
permite predecir una alta polaridad de la fibra y mojabi-
lidad con este liquido, caracteristicas normalmente de
materiales hidrofilicos [12].

Figura 9. Angulos de contacto para las superficies de las diferentes
fibras con agua.
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Por su parte, el agua en la superficie de la fibra tratada
con NaOH, mostr6 un angulo de contacto inferior al
presentado en la fibra sin tratamiento, implicando un
aumento en la polaridad de la fibra; este comporta-
miento se puede atribuir al incremento en la cantidad
de grupos hidroxilo de la celulosa, que quedan expues-
tos al remover algunos componentes de la fibra (he-
micelulosa, ceras, pectinas y parte de lignina); y que
pueden interactuar con las moléculas de agua a partir
de la formacion de enlaces de hidrogeno.

Sin embargo, en las fibras con tratamiento previo de
NaOH + silano; se puede identificar un aumento en el
angulo de contacto que forman con la gota de agua,
lo que muestra una disminucion en la polaridad del fi-
que; lo anterior, seria debido a que parte de los grupos
hidroxilo de la celulosa expuestos por la eliminacion
de sustancias con el tratamiento alcalino, han reaccio-
nado con los grupos OH del silano, disminuyendo la
compatibilidad con el agua.

El angulo de contacto entre la gota de agua vy la super-
ficie de la fibra tipo P mostro que el valor del angulo fue
mayor que en las fibras sin tratamiento de pre-impreg-
nacion con polietileno, alcanzando un valor promedio
de 86,660°, este valor permite corroborar una vez mas,
la correcta ejecucion de ésta modificacion superficial,
debido a que el angulo forma aproximadamente 90° con
la superficie, valor que usualmente es obtenido en su-
perficies de caracter hidrofobicas [27], tal como la del
polietileno de alta densidad. Por otra parte, el alto valor
de angulo de contacto permite intuir una disminucion
importante en la polaridad de la superficie de la fibra;
permitiendo tener mayor compatibilidad con matrices
termoplasticas, normalmente de naturaleza apolar [12].
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CONCLUSIONES

A partir de las técnicas de FTIR, TGA, Microscopia
Optica, la realizacion de ensayos de tension y angulo
de contacto, se pudo corroborar la correcta realiza-
cion de las modificaciones superficiales planteadas
para las fibras de fique (alcalinizacion, silanizacion,
preimpregnacion).

En cuanto a las fibras tratadas con NaOH, fue posible
identificar una remocion de componentes, en especial
de hemicelulosa y lignina; que permite concentrar el
porcentaje de celulosa, mejorando las propiedades
mecanicas de las fibras. Ademas una cantidad mayor
de grupos hidroxilo de la celulosa quedan expuestos
para que la reaccion con el silano se facilite.

De acuerdo a los angulos de contacto determinados
experimentalmente, las fibras de fique podrian au-
mentar levemente su polaridad con el tratamiento de
alcalinizacion; no obstante, al injertar un silano y/o
pre-impregnar la superficie de la fibra con polietileno
de alta densidad, se estaria disminuyendo la polaridad
de la fibra, haciéndola mas compatible con matrices
termopldasticas, normalmente apolares.

Lo anterior deja intuir que las fibras de fique son sus-
ceptibles de ser utilizadas como refuerzo de matrices
de naturaleza polimérica, en particular de polietileno,
empleando los tratamientos superficiales planteados
en el presente estudio.
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