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RESUMEN

El estudio realiza una revision bibliografica de materiales compuestos de matriz polimérica
reforzada con fibras naturales como el bambd, cabuya y aserrin que permite establecer
pardmetros de mezclas y evaluar el comportamiento del agente de acople MAPP entre las

fibras naturales lignocelulésicas y la matriz de polipropileno.

La experimentacion se realiz6 en un reébmetro de torsion (plastografo) donde se control6 los
porcentajes de fibra y MAPP de manera que permita valorar el efecto del MAPP en el
torque, temperatura y tiempo de degradacién de la mezcla. En el estudio se aplica un
cuadro estadistico que permite garantizar el nimero de ensayos Yy el efecto del porcentaje de

MAPP en las diferentes variables de interés.

Palabras Clave: Fibras naturales lignocelul6sicas, reémetro de torsion, compuestos, fibras,
MAPP



ABSTRACT

The study makes a literature review of polymer matrix composites reinforced with natural
fibers such as bamboo, sisal and sawdust that allow mixing parameters and evaluate the
performance of MAPP coupling agent between the lignocellulosic natural fibers and
polypropylene matrix.

Experimentation was carried out in a rheometer torque (plastografo), where the percentages
of fiber and MAPP was controlled in such a way to assess the effect of the MAPP in the
torque, temperature and time of degradation of the mixture. In the study of statistical table
that guarantees the number of tests and the effect of the percentage of MAPP in the

different variables of interest is applied.

Keywords: natural lignocellulosic fibers, torque rheometer, composites, fibers, MAPP
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1. Estado del arte cronoldgico de blends de polipropileno con

fibras lignocelulosicas.

Introduccion

La creciente necesidad de la sociedad actual en el cuidado del medio ambiente ha obligado
a que la manufactura de la industria adquiera nuevos procesos y metodologias que
posibiliten emplear de manera eficaz los recursos naturales existentes. Razon por la cual
en la actualidad se ha abierto un espacio amplio para la investigacion de materiales

amigables con el medio ambiente [1].

Los compuestos con matrices poliméricas ofrecen facilidad de procesamiento, alta
productividad, propiedades mecanicas moderadas, aptitud para reciclado y baja densidad,
entre otras [1]. Los materiales compuestos son la union de dos o mas materiales que poseen
propiedades fisicas o0 quimicas diferentes y que dentro de la estructura final se mantienen
separados ya sea a nivel macro o microscépico [2]. La demanda de materiales con mayor
grado de reciclabilidad favorece el empleo de materiales lignocelul6sicos como
refuerzo/carga en materiales plasticos [3].

En las Gltimas décadas las fibras de materiales lignocelulésicas han sido utilizadas como
materiales de relleno o cargas en matrices plasticas con el fin de abaratar costos lo cual las

ha hecho sumamente interesantes [4].
1.1 Introduccidn a las fibras naturales lignocelulosicas

Las fibras naturales son aquellos materiales fibrosos que pueden extraerse de las plantas.
Estas fibras se encuentran en troncos, hojas y raices, que se agrupan en fajos, donde son
unidas por pegamentos y resinas naturales. Las fibras estan constituidas por celulosa y
lignina, ademas de otros componentes que aparecen en menor cantidad. Razon por la cual
estas fibras también reciben el nombre de fibras lignoceluldsicas. En la figura 1.1 se

muestra la clasificacion de las fibras naturales [5].



Figura 1.1: Clasificacion de las fibras naturales de acuerdo a su origen
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Fuente: Péez J [5].

Desde hace algunas décadas se han descubierto en la industria de los materiales
compuestos lignocelul6sicos que proceden de recursos renovables, presentandose asi como

una alternativa en comparacion con los materiales convencionales [4].

Los materiales lignoceluldsicos se pueden obtener a partir de fibras de madera, 0 a su vez
de las fibras naturales procedentes del tallo, hojas, y semillas de plantas. En la actualidad la
industria de los componentes para automévil es uno de los principales consumidores de

fibras naturales tales como el kenaf, cafiamo, lino, yute y sisal [4].
1.2 Evolucion de materiales compuestos reforzados con fibras lignocelulosicas

La definicion de materiales reforzados no es nueva, este es muy antiguo. Existen
referencias biblicas de arcilla reforzada con paja en el antiguo Egipto. Las resinas fendlicas
reforzadas con fibras de asbesto fueron introducidas a los inicios del siglo XX. A partir de
1939 se emplearon las fibras naturales como refuerzo de una matriz fendlica obteniendo

aplicaciones aeronauticas. En el afio de 1942 Henry Ford construyo uno de los primeros



vehiculos que uso caflamo en algunas de sus partes, y a partir de los afios de 1950 y 1990 se

usaron en la construccion del cuerpo del vehiculo [6].

El primer compuesto a base de boro y fibras de carbono de alta resistencia fue introducido
en los afos sesenta con aplicaciones en compuestos avanzados para componentes de
aeronaves. A inicios de la década de los setenta los compuestos reforzados se extendieron

en gran medida en las industrias de aerondutica, automotriz, deportiva y biomédica. [1]

Para el afio 2000 se utilizd en interiores y exteriores de vehiculo de transporte liviano y
pesado. A partir del afio 2004 se comenzo6 a usar en articulos electrénicos y a partir del
2006 en el uso de elementos deportivos por su baja densidad [6]. En la figura 1.2 se

muestra la evolucién de los compuestos reforzados con fibras naturales [6].
1.3 Descripcidn y caracteristicas de las fibras lignocelulésicas

La lignocelulosa es el principal componente de la pared celular de las plantas, esta biomasa
producida por la fotosintesis es la fuente de carbono renovable mas prometedora para

solucionar los problemas actuales de energia y materias primas [7].

La reaccion de fotosintesis que generan los vegetales da lugar a la formacién de algunos
componentes claves, tales como la celulosa y la hemicelulosa los cuales consisten en
diversos hidratos de carbono polimerizados. Estos compuestos son unidos por una matriz
hecha de lignina y hemicelulosa, cuya funcién es actuar como una barrera natural a la

degradacion microbiana y servir como proteccion mecénica [8].

Las fibras son consideradas como materiales compuestos reforzados por microfibrillas
rigidas y resistentes de la celulosa dentro de una matriz viscoelastica formada por un
complejo hemicelulosa/lignina. Considerando las energias de enlace entre los atomos en la
estructura molecular de la celulosa, el modulo de Young y la resistencia a la traccion de la
celulosa cristalina se ha estimado que estan en el orden de 60 — 120 GPa y 12 — 19 GPa
respectivamente, los cuales pueden tomarse como limites maximos para el comportamiento

a traccion de las fibras naturales [4].



Figura 1.2: Evolucién de materiales compuestos reforzados con fibras naturales
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Adaptado de: Valarezo L [9].
1.4 Composicion quimica y estructura de las fibras lignoceluldsicas

Las fibras de celulosa estan constituidas por anillos D-glucosa con tres grupos de hidroxilo
[10]. Los principales componentes de fibra de la planta son celulosa, hemicelulosa y
lignina. Ademas de estos componentes se encuentran compuestos inorganicos extraibles
con disolventes organicos tales como pectinas, hidratos de carbono simples, terpenos,

alcaloides, polifenoles, resinas, y grasas, entre otros [8].
1.4.1 Celulosa

La celulosa es el material organico mas abundante en la tierra, con una produccion anual de
mas de 50 mil millones toneladas [8]. La celulosa se sintetiza en la membrana de la pared
celular de las plantas, donde se genera simultaneamente numerosas cadenas paralelas de

celulosa que forman una unidad elemental fibrilar denominado filamento micelar. Estos



filamentos se combinan en microfibrillas, las cuales son consideradas como las unidades
méas pequefias de cadenas de celulosa. EI nimero de cadenas de celulosa en una
microfibrilla oscila entre 30 y 200 dependiendo del tipo de planta. [4]

La estructura de la celulosa se forma por la unién de moléculas B-glucosa a través de
enlaces B-1,4-glucosidico, lo que hace que sea insoluble en agua. Tiene una estructura

lineal larga que se puede apreciar en la figura 1.3 [5].

Figura 1.3: Estructura de la celulosa

Fuente: Péez J [5].

1.4.2 La hemicelulosa

El término hemicelulosa se utiliza para los polisacaridos que se producen normalmente
asociados con la celulosa. La polimerizacién se compone de varios monosacaridos,
incluyendo los hidratos de carbono de cinco carbonos (tales como xilosa y arabinosa),
hidratos de seis carbonos (tales como galactosa y glucosa manosa) [8]. La hemicelulosa se
caracteriza por ser una molécula con ramificaciones, como lo es el &cido urénico capaces
de unirse a las otras moléculas mediante enlaces que constituyen la pared rigida que protege
a la célula de la presion ejercida sobre esta por el resto de células que la rodean [11].

1.4.3 Lalignina

La lignina esta asociada con la celulosa y la hemicelulosa en la composicion del material
lignocelulosico. La lignina es un material hidréfobo, altamente ramificada estructura
tridimensional, y puede ser clasificado como un polifenol, que esta constituido por una
disposicion irregular de diversas unidades de fenilpropano que pueden contener grupos
hidroxilo y metoxilo como sustituyentes en el grupo fenilo [8]. La lignina es el polimero
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natural mas complejo en relacion a su estructura y heterogeneidad. Se han propuesto
numerosos modelos que representan una ‘“‘aproximacion”, dicha estructura Se puede

observar en la figura 1.4 [11].

Figura 1.4: Modelo de la estructura de la lignina

OCH;

|
@— 0 —Hzc—clz—on
OCH, CH,

Fuente: Corrales F [11].
1.4.4 Estructura de fibrasy fibrillas

Cada fibra lignocelul6sica tiene una estructura compleja de capas.; consiste en una pared
principal delgada, depositada inicialmente durante el crecimiento de las células que rodean
una pared lateral. La pared secundaria estad formada por tres capas (S1, S2, S3), donde la
capa intermedia (S2) determina las propiedades mecanicas de la fibra y se compone de un
namero de microfibrillas helicoidales formado por largas cadenas de celulosa y dispuestos
en direccidon de la fibra. Estas microfibrillas tienen un diametro de 10 a 30 nm cuyas
cadenas de empaquetamiento resultante estan entre 30 y 100 cadenas de celulosa

extendidas. La figura 1.5 muestra la estructura de una fibra vegetal [8].



Figura 1.5: Estructura de una fibra vegetal
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Fuente: Silva R; Haraguchi S; Muniz E; Rubira A [8].

Las condiciones climaticas, edad y procesamiento influencian no solo a la estructura de las
fibras sino también su composicion quimica. En la tabla 1.1 se muestran las composiciones

quimicas de algunas fibras naturales [4].



Tabla 1.1: Composicion y dimensiones de algunas fibras naturales

Fibra | Didmetro Longitud L/D  Celulosa Hemicelulosa Lignina
(m) (mm)

Caflamo 5-55 10-51 1000 57-77 14 - 17 9-13
Lino 9-70 5-38 1750 - - -
Yute 2-5 10 -25 100 - - -
Ramio 60 - 250 11-80 2400 - - -
Sisal 1-8 8-41 150 43-62 21-24 7-9
Algodén 10-40 12-38 900 85-96 1-3 07-1.6
Trigo 04-32 8-34 90 29 -51 26 -32 16-21
Madera:
Coniferas 3.3 33 100 3549 _— 2334
Frondosas 1.0 20

Adaptado de: Vallejos M [4].

Las fibras naturales poseen grandes ventajas sobre los materiales de refuerzo
convencionales. Las principales caracteristicas de estos materiales es que poseen baja
densidad, elevada rigidez, resistencias especificas permisibles, buenas propiedades térmicas
y especialmente biodegradabilidad y bajo costo, lo que los hace excelentes para
aplicaciones especificas y amigables con el medio ambiente. Las fibras celuldsicas dan
lugar a un menor efecto abrasivo del equipamiento de transformacion asi como una
disminucion de efectos adversos sobre el manipulador, tales como irritacion dérmica y

respiratoria [4].
1.5 Propiedades y ventajas de las fibras lignocelulosicas

El PP presenta una amplia gama de propiedades que lo hacen interesante para los usos que se
requieren en la construccion, debido principalmente a su buena resistencia quimica a la

humedad y al calor, baja densidad, buena dureza superficial y tenacidad [12].

Las fibras presentan diferentes composiciones y propiedades fisicas que presentan una
elevada influencia en la compatibilidad con las matrices poliméricas y por tanto en las

propiedades finales del compuesto [13].



Tabla 1.2: Propiedades fisicas de algunas fibras naturales

Fibra Densidad Celulosa Hemicelulosa Lignina ~ Humedad
(g/em’) (%) (%) (%) (%)
Canamo 1.48 88 - 90 7-10 15-20 3.5-8.0
Sisal 1.45 65 12 9.9 10
Platano 1.35 63 -64 19 5 10-11
Pifia 1.53 81 - 12.7 135

Adaptado de: Amig6 V.; Salvador M. D.; Sahuquillo O [13].

Las propiedades mecénicas de las fibras resultan bastante diversas y dependen mucho de
las condiciones en las que se encuentra la fibra, principalmente en cuanto a su grado de
humedad [13]. En la siguiente tabla 1.2 se muestra las propiedades mecéanicas de algunas

fibras naturales [9].

Tabla 1.3: Propiedades mecéanicas de las fibras blandas méas conocidas

fbra | Denidad  Diametro  Longiua ZETERRCR FERANR e Young especifico
(kg/m?) (Hm) (mm) (%) (Mpa) (Gpa)

Lino 1380 -1500 40-600 10-65 1.2-3 343 - 1500 60 - 80 26 - 46
Cafiamo 1350 - 1480 10-51 5-55 16-45 580 - 1110 70 47
Kenaf Nucleo 310 04-1.1 04-1.1 - - - -
Kenaf Exterior 1200 14-11 14-11 2.7-6.9 295 -930 - -
Yute 1460 0.8-6 0.8-6 15-31 187 -773 10-30 7-21
Ramio 1440 - 1550 40 -250 40 - 250 2-4 400-938 61.4-128 27 -47

Adaptado de: Valarezo L [9].

1.5.1 Ventajas de las fibras lignocelulosicas

Las exigencias legislativas de tipo ambiental cada vez son mayores en materia de
reciclabilidad, uso de recursos renovables, procesos mas compatibles con el medio
ambiente, ahorro energético y minimizacion de residuos [14]. Este fenomeno esté abriendo
las puertas a nuevos materiales, como los lignocelul6sicos derivados de plantas anuales
(lino, yute, cafiamo, kenaf...), para su aplicaciéon como carga o refuerzo de materiales
termoplasticos [15]. Las fibras vegetales, con celulosa como componente mayoritario,

presentan importantes ventajas [16]:



e Son un recurso renovable y disponible mundialmente

e Son biodegradables

e No generan gases toxicos ni dejan residuo sélido en combustién

e Su densidad es aproximadamente la mitad de la de las fibras de vidrio

e No producen abrasion en las maquinas de procesamiento

e Como monofilamentos, presentan un modulo tan alto como el de las fibras

aramidicas
e Soportan las temperaturas de procesamiento del polipropileno ( 200 °C)
e Su aplicacion en este campo puede resultar una buena oportunidad para la

utilizacion de productos agricolas de desecho.

En la siguiente tabla 1.4 se puede apreciar las ventajas que presentan las fibras naturales en

comparacion con las de vidrio.

Tabla 1.4: Ventajas de las fibras naturales en comparacion con las fibras de vidrio

Fibras Naturales Fibra de vidrio

Densidad Bajo Doble que FN
Costo Bajo Bajo, mayor a FN
Renovable Si No
Reciclado Si No
Consumo de energia Bajo Alto

CO, neutro Si No
Abrasion a maquinas No Si

Riesgo a la inhalacion No Si
Eliminacidn Biodegradable No biodegradable

Adaptado de: Péez J. [5].

1.6 Principales fibras naturales utilizadas como refuerzo para materiales

compuestos

En la actualidad existe una tendencia importante en el uso de las fibras vegetales debido a
las importantes ventajas mencionadas en comparacion con las fibras tradicionales. Las
principales fibras empleadas son celuldsicas conocidas por su baja densidad y por ser

renovables. La figura 1.6 presenta una clasificacion de fibras celuldsicas [9].
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Figura 1.6: Principales fibras vegetales utilizadas en materiales compuestos
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Pasto

Adaptado de: Kozlowski, R [3].

1.6.1 Fibras blandas

Las fibras blandas se caracterizan por ser suaves y tener una densidad entre los 310 y 1500
kg/m? lo cual demuestra que son materiales ligeros. EI mddulo especifico que estos poseen
es alto, el desempefio elastico mas representativo esta dado por las fibras de lino, cafiamo y

ramio [17]. En la tabla 1.3 se muestra las propiedades mecanicas de las fibras blandas mas

conocidas.

De acuerdo al porcentaje de celulosa que oscila desde 44% a 91% en estas fibras, se puede
“deducir que contienen gran capacidad para absorber humedad, por lo tanto soporta

mayores temperaturas y posee caracteristicas conductoras [9].

1.6.2 Fibras de hoja

Son fibras de hojas de Monocotiledéneas. Cada fibra es un cordén fibroso o un haz

vascular con las fibras asociadas. Las fibras tienen un alto contenido de lignina y son de
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textura rigida [18]. Estas fibras poseen una densidad mas alta por lo que son muy utiles en
aplicaciones donde se requiera un mayor peso por volumen. Se destaca por su alta
resistencia a la traccion que en promedio oscila entre 463 y 1560MPa. En la tabla 1.5 se

muestra las propiedades mecéanicas de la fibra de hoja [9].

Tabla 1.5: Propiedades mecéanicas de algunas fibras de hoja

Elongacién Resistencia Madulo Modulo
. Densidad Diédmetro Longitud e .
Fibra alarotura alarotura v especifico
oung
(kg/m®) (um) (mm) (%) (Mpa) (Gpa)
Pifia 1500-1560 §8-41 3-8 01-3 170-1627 6.21-82 4-53
Banana |1300-1350 50 -280 - 03-8 529 - 914 7-32 5-24
Sisal 1300-1500 7-200 0.8-8 19-3 507-855 9.4-28 7-19
Abaca 1300-1500 17-21 - 2.7 400-1289 45-72 35-50
Henequén 1400 8-33 - 3-47 430-580 10-16 7-11
Palmera 463 - - - 125 - 200 ; -
datilera

Adaptado de: Valarezo L [9].
1.6.3 Fibras de semillay de fruta

Estas fibras son obtenidas de la semilla de la planta, y pueden tener dos aplicaciones, las
cuales son la alimentacién y la utilizacion de la fibra en la industria textil [19]. El algodon
es una fibra Gnica en muchos aspectos: sus fibras son blandas, aislantes, resistentes a la
rotura y al desgarro por traccion. Ademas admiten el blanqueo y el tefiido con excelentes
resultados en cuanto al grado de blanco y a la intensidad del color respectivamente. La fibra
del coco se extrae del cocotero, planta originaria de las regiones tropicales de oriente, y que
actualmente se cultiva en el contiente Asiatico (India, Ceylan, Indonesia), en América
central y meridional (Méjico, Brazil), en Africa (Mozambique, Tanzania y Ghana). Las
fibras se extraen del mesocarpio de los frutos y sirven en la fabricacion de cordeles,

tapetes y esteras [20].

12



Tabla 1.6: Propiedades mecéanicas de algunas fibras de semilla y fruta

Elongacion Resistencia Maddulo  Modulo
alarotura alarotura deYoung especifico

(kg/m’) (km) (mm) (%) (Mpa) (Gpa)

) Densidad  Didmetro Longitud
Fibra

Coco 1150-1460 0.3-3 03-3 15-25 131 - 220 4-6 2.58 -4.10
Algodon | 1210 - 1600 12-35 15-56 2-10 287-800 55-126 4.54-7.87
Capoc - 10-30 8-30 - - - ,

Adaptado de: Valarezo L [9].
1.6.4 Pastosy juncos

Estas fibras son fuente principal de alimentacion debido a que tienen un alto contenido de
fibra. Las principales fibras de este grupo son el trigo, la avena, cebada, arroz, centeno. En
estos materiales la celulosa tiene un porcentaje similar a las demas fibras vegetales. El
porcentaje de lignina es por lo que requieren un menor proceso de eliminacién; por lo tanto
son materiales potenciales para refuerzo en materiales compuestos [9]. En la tabla 1.7 se
recopila la composicion quimica de las fibras de pastos y juncos [6].

Tabla 1.7: Composicién quimica de algunas fibras de pastos y juncos

Fibra Celulosa Hemicelulosa Lignina Pentosan
(%) (%) (%) (%)
Trigo 29-51 - 16-21 26-32
Avena 31-48 - 16-19 27-38
Cebada 31-45 - 14-15 24-29
Arroz 28 - 48 - 12-16 23-28
Bagazo 32-48 30 18-26 27-32
Centeno 33-50 - 16-19 27-30
Esparto 33-38 - 17-19 27-32
Bambu 26 -43 - 21-31 15-26

Adaptado de: Brief, L. [6]
1.6.5 Fibras de madera

Las fibras de madera se clasifican en dos tipos: maderas blandas y duras. Las maderas
blandas tienen un tiempo de desarrollo y madurez menor que las maderas duras, por lo que

las propiedades de las maderas duras es de mayor calidad. La desventaja de estas fibras es
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el tiempo de crecimiento debido a que es mayor al de las fibras vegetales, lo que se
convierte en una limitacion para una produccion masiva [21]. La tabla 1.8 muestra las

propiedades mecanicas de las fibras de madera.

Tablal.8: Propiedades mecénicas de las fibras de madera.

Densidad Diametro Lonaitud Elongacién Resistencia Médeulo Modulo

Fibra ensida ' 99 alarotura alarotura Young especifico
(kg/m’)  (um) (mm) (%) (Mpa)  (Gpa)

Madera |380-550 15-20 - - 160 23 41 -60

Adaptado de: Hardwood vs. Softwood [22].

La composicién quimica de las fibras de madera es similar al de las fibras vegetales, por lo
tanto estas son también adecuadas para reforzar materiales compuestos y brindar distintos
usos a nivel industrial. La tabla 1.9 se muestra la composicion quimica de las fibras de

madera [3].

Tabla 1.9: Composicién quimica de las fibras de madera

Celulosa  Hemicelulosa  Lignina Pectina
Fibra
(%) (%) (%) (%)
M. blanda 40 - 45 27 26 - 34 7-14
M. dura 38-9 35 23-30 19- 26

Adaptado de: Kozlowski, R [3].

1.7 Fibra de Bambu

Guadua angustifolia Kunth (GAK), es un bambu gigante que se encuentra que se encuentra
naturalmente en América del sur, es un material renovable y sustentable con un crecimiento
muy rapido. Las fibras GAK son potencialmente adecuadas para el refuerzo de materiales

compuestos, debido a sus propiedades fisicas, buena adherencia, y fuerza [23].

Figura 1.7: Partes del culmo de Bambu
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Fuente: Morales, C [24].

1.7.1 Estructura

En su hébitat natural, el bambu crece a partir de rizomas. El rizoma, segin Mc Clure
(1966), es un sistema subterraneo complejo que comprende la segmentacion de
nudos. Las caracteristicas que hacen diferente al bambu de otros arboles es su forma
de crecimiento vertical, el tiempo en alcanzar su altura maxima, que esta entre los 4
y 6 meses, la periferia como parte mas resistente en su estructura, de cosecha
permanente, es decir no hay necesidad de volver a sembrar [24]. La pared del culmo
esta formada por células parénquima que representa el 50% de volumen de la planta,
haces vasculares que también se comportan como tejidos conductores que

representan un 10% de la planta y por ultimo posee un 40% de fibras [9].
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Figura 1.8: Seccion de la pared del culmo
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Fuente: Descripcion del bambd [25].
1.7.2 Aplicaciones del bambu

La mayor aplicacion estd en la industria de la construccion, en viviendas como vigas y
columnas, pisos y paredes entro otro etc. En la artesania los culmos, tallos y raices son
aprovechados para elaborar productos artesanales, dependiendo de los diferentes grados de
dureza, flexibilidad que el bamb0 vaya adquiriendo [26]. El uso de mayor importancia es
en el mercado automotriz, en el Tokio Motor Show 2005 la compafiia Chrysler presento un
vehiculo con el interior de Bambu [9]. Existen variedad de aplicaciones adicionales sin
embargo se recalcé las méas conocidas. En la siguiente figura 1.9 se resume las aplicaciones

del bambd.
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Figura 1.9: Partes de la Guadua
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1.8 Aserrin

El aserrin est4 constituido por pequefias particulas de madera, la cual es un compuesto de
origen natural. “La madera puede considerarse como un material compuesto complejo
reforzado con fibras y formado de celdas poliméricas largas, tubulares y alineadas
unidireccionalmente dentro de una matriz polimérica” (Askeland 2004), este material es
higroscopico y la variabilidad del contenido de agua depende de la humedad relativa y la

temperatura de la atmosfera en la que este se encuentre [28].
1.8.1 Composicion quimica de la madera

El aserrin de madera se compone principalmente de fibras de celulosa unidas con lignina.
Segun analisis, su composicion media es de un 50% de carbono (C), un 42% de oxigeno
(0), un 6% de hidrogeno (H) y un 2% de nitrégeno (N) asociado a otros elementos [29]. La
celulosa tiene una estructura lineal o fibrosa. Los multiples puentes de hidrégeno entre los
grupos hidroxilo, que se establecen entre distintas cadenas yuxtapuestas de glucosa,
originan fibras compactas de mayores dimensiones denominada microfibrillas que
constituyen la pared celular de las células vegetales. La celulosa es el principal componente
de las células de las plantas y representa aproximadamente el 50 por ciento del peso seco de

la madera [30]. La figura 1.10 muestra la estructura de la madera.

Figura 1.10: Estructura de la celulosa en la madera
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Fuente: Estructura y quimica de la madera [31].
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La resistencia a la degradacion quimica de la madera depende mucho de la especie a la que
pertenezca. Los hongos son uno de los organismos destructores de la madera, por esta razon
las condiciones normales de secado en horno y tratamientos de vapor se hacen entre 50 y
60°C que es el rango de temperatura de esterilizacion en el cual se mueren los hongos. Los
cambios en la celulosa también se pueden producir por una larga exposicién de la madera a

la atmdsfera [28]. La tabla 1.10 muestra las propiedades de la madera.

Tabla 1.10: Propiedades de las maderas mas comunes a temperatura ambiente

_ Médulo de Resistencia
Madera Densidad elasticidad a I"?‘,
traccion
(g/cm®) (Gpa) (Gpa)
Paralelo al grano 10.8-13.6 108
Abeto Douglas (12% | Perpendicular al 0.46 - 0.50
de humedad) grano 0.54 - 0.68 2.4
Paralelo al grano 11.0-14.1 112
Roble colorado (12% | Perpendicular al 0.61 - 0.67
de humedad) grano 0.55-0.71 7.2

Adaptado de: Londofio D [28].
1.9 Polipropileno

El polipropileno es un termoplastico semicristalino que se produce polimerizando propileno
en presencia de un catalizador estéreo especifico. Tiene multiples aplicaciones, por lo que
es considerado como uno de los productos termoplasticos de mayor desarrollo en el futuro.
Es un producto inerte, totalmente reciclable, su incineracién no tiene ningun efecto

contaminante, y su produccion tecnoldgica es la de menor impacto ambiental [32].

Figura 1.11: Polimerizacion del propileno en presencia de catalizadores alquilmetalicos

H H
CHy — CH = CH, cat. alguilmetilico - {é_é}
[

Fropilenc H CH3

Polipropileno

{(monomero )

Fuente: Polimerizacion del polipropileno [33].
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El propileno es el polimero comercial de méas baja densidad y facilidad de moldeo. Se
utiliza en una gran cantidad de laminas, fibras y filamentos. Entre sus propiedades cabe
destacar su alto punto de fusion (no funde por debajo de los 160° C), una gran rigidez, alta
resistencia a la rotura y a la abrasion, propiedades dieléctricas, bajo rozamiento, superficie
brillante y flotacion en agua. Es resistente a los acidos, a los alcalis y a muchos disolventes

organicos. Se recalienta cerca de los 100° C [33].
1.9.1 Estructura del polipropileno

Estructuralmente es un polimero vinilico, similar al polietileno, s6lo que uno de los
carbonos de la unidad monomeérica tiene unido un grupo metilo. EIl polipropileno fabricado
de manera industrial es un polimero lineal, cuya espina dorsal es una cadena de
hidrocarburos saturados. Cada dos atomos de carbono de esta cadena principal, se
encuentra ramificado un grupo metilo (CH3). Esto permite distinguir tres formas isomeras
del polipropileno: (a) Isotactica, (b) Sindiotactica y (c) Atéctica que se puede apreciar en la

siguiente figura 1.12 [32].

Figura 1.12: Forma de la estructura del PP, (a) Isotéctica; (b) Sindiotactica; (c) Atactica

(a) Isotactica

CHa CHa CHa CHa CHa CHa CHa
—CH —CH;——CH —CH;—CH—CH;—HC —CH;——CH—CH;—CH—CH;—CH—CH—

(b) Sindiotactica

CHy CHa CHa L'i,H-_;,
—CH —C.Hz—[l'.H —CH;—=CH —CH;—EllH —CH;——CH —CH;—CH —CH;—CH —CH;—
CHs CH, CH4

(c) Atactica

CHs CHa c|.H3 CHa

—CH —CH;—CH —CH;—CH —CH;—H G —CH:——CH —CHE—cl,H —C.Hz—(l:H —CH;—
CH!- C-H3 CH3

Adaptado de: Polipropileno [32].
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1.9.2 Propiedades del polipropileno

Las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas del polipropileno le permiten ser aplicado en
una amplia variedad de productos formados mediante procesos de extrusion o de inyeccion
[4]. La densidad del polipropileno, esta comprendida entre 0.90 y 0.93 gr/cm®. Por ser tan

baja permite la fabricacion de productos ligeros.

El polipropileno es el plastico méas ligero y ofrece un y ofrece un buen equilibrio entre
propiedades térmicas (mayores que el polietileno) y quimicas. Se caracteriza
principalmente por tener una excelente resistencia a la flexion, una buena resistencia a las
fisuras por tension, excelente resistencia quimica, buena resistencia al impacto por encima

de los 0 ° C, buena estabilidad térmica, baja densidad y bajo costo de produccion [4].

Las moléculas del polipropileno forman cadenas largas y estables, con altos pesos
moleculares, que es aquel que le confiere sus propiedades. Entre otras propiedades
importantes a mencionar es que posee una gran capacidad de recuperacion elastica, un alto

punto de fusion, y no funde por debajo de los 160 ° C [5].
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2 Desarrollo experimental

Introduccion

En el presente capitulo se describe el procedimiento experimental utilizado en el desarrollo
del proyecto. Asi como se detalla los materiales, equipos y métodos utilizados.

2.1 Disefio experimental

El disefio de experimentos consiste en determinar cuales pruebas se deben realizar y de qué
manera, proporcionar evidencias objetivas que permitan responder las interrogantes
planteadas, y de esta manera clarificar los aspectos inciertos de un proceso para resolver un
problema o lograr mejoras [34].

En general, cuando se requiere mejorar un proceso existen dos maneras basicas de obtener
informacidn necesaria para ello: una es observar o monitorear via herramientas estadisticas,
hasta obtener sefiales Utiles que permitan mejorarlo; se dice que esta es una estrategia
pasiva. La otra manera consiste en experimentar, es decir, hacer cambios estratégicos y
deliberados al proceso para provocar dichas sefiales Gtiles. Al analizar los resultados del
experimento se obtienen las pautas a seguir, que muchas veces se concretan en mejoras

sustanciales del proceso [34].

2.2 Disefo de cuadro latino

El disefio de cuadro latino es un disefio de bloques con un factor experimental y dos
variables de bloqueo. En este tipo de disefio, la muestra de sujetos se estratifica en
funcion de dos variables de clasificacion y, posteriormente, se aplican los distintos
tratamientos dentro de cada blogue. En consecuencia se combinan tres dimensiones
de variacion: la debida a los tratamientos y las dos dimensiones de variacion debidas
a las dos variables de bloqueo, las cuales coinciden con las filas y columnas de una
matriz cuadrada o de doble entrada. Cada una de estas dimensiones actua en k

niveles. El procedimiento de bloqueo permite obtener muestras de sujetos muy
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homogéneas, con lo cual se reduce en gran medida la varianza de error asociada a
las diferencias individuales y se incrementa la precision en la estimacion de los

efectos de la variable en tratamiento [35].

2.2.1 Ventajas

Este disefio exige que la variacion entre los niveles de la variable de bloqueo deben ser

maxima (significante) [36].

e Provee una mejor estimacion del error experimental
e Mejora la precision
e Hace que el experimento sea mas eficiente

e Controla dos fuentes de variacion
2.3 Principio y caracteristicas del disefio

Para el presente estudio experimental se empleé el disefio de cuadro latino, debido a que

tres fuentes de variabilidad, un factor principal y dos factores de bloque [36]:

e Cada uno de los factores tiene el mismo numero de niveles k
e Cada nivel de factor principal aparece una vez en cada fila y una vez en cada
columna

¢ No hay interaccion entre los factores

El disefio de cuadro latino se puede definir como una modalidad de disefio factorial
fraccionado que tiene la misma cantidad de factores y de niveles, en el que las interacciones

se consideran nulas.

En el disefio de cuadro latino las condiciones de tratamiento se reducen a 9 lo que
constituye una réplica de 1/3 del total de combinaciones que se derivan del correspondiente
disefio factorial. A continuacion en la siguiente figura 2.1 se muestra el disefio de cuadro

latino de 3x3 mediante una matriz de doble entrada [35].
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Figura 2.1: Representacion del disefio de cuadro latino de 3x3 mediante una matriz de

doble entrada

B | A | A A;
B, | Ay | Ay | A

Fuente: Balluerka N; Vergara A [35].

2.4 Descripcion del desarrollo experimental

Las actividades del desarrollo experimental se realizaron en diferentes etapas. La etapa méas
importante y a la que se dedic6 mas tiempo es a la planeacién, debido a que esta etapa se
analiza métodos, proceso y desarrollos para que la investigacion sea Optima. En esta etapa
se realiza investigaciones preliminares que permiten entender y delimitar de manera clara
las variables que intervienen en el desarrollo experimental. Cada una de estas variables
reflejara al final un resultado eficaz de las pruebas realizadas. Con la consecucion de la
planeacion se da inicio al presente proyecto y proceso de experimentacién. La intervencion
directa de cada uno de los factores, controlables y no controlables en el proceso permitiran
obtener resultados dptimos que mejoren las caracteristicas finales. Las variables y factores

de las siguientes etapas, se describen mediante la figura 2.2
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Figura 2.2: Factores y variables del proceso experimental

Materia Prima:

*PP Braskem H306
eFibras: Gak, Aserrin, Cabuya

QOO0 QQ

Factores controlables:

eTiempo de ciclo

evelocidad del tornillo \ Cu

eTemperatura Inicial \ C‘

coccoo ()| Proceso |[(HJCCOCQCD
/ &g

Factores no controlables: / &g

*Quimica del polimero . .

eTemperatura ambiente Caracteristicas finales:

eQtras variables del proceso f .
Color, Textura, Torque, Tiempo

! ! ! ! ! !
C C C C C C de fusion, Temperatura de

fusion.

Adaptado de: Gutiérrez H.; De la Vara R [34].

2.5 Materiales y equipos utilizados

El objetivo fundamental del presente proyecto es desarrollar de manera experimental
blends(mezclas) de polipropileno con fibras vegetales lignocelulésicas, para lo cual se ha
elegido experimentar segun previa planificacion las fibras de Bambu(GAK), Aserrin y
Cabuya. A continuacion se describe los materiales y equipos utilizados en la

experimentacion.
2.5.1 Materiales

En el presente apartado se describe las caracteristicas de los materiales que se han utilizado

para el desarrollo de la parte experimental del proyecto.
2.5.1.1 Polipropileno Braskem H306

El polipropileno en forma de pellets Brasken H306 fue empleado como matriz polimerica,
debido a que presenta una excelente procesabilidad para la extraccion de fibras, posee
estabilidad de fundido e impermeabilidad al olor y sabor [37]. La tabla 2.1 muestra algunas
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de sus propiedades principales. Asi también la figura 2.3 muestra el polipropileno en

mencion.
Tabla 2.1: Propiedades del polipropileno Braskem H306
Valor Unidades Norma
Propiedades Fisicas
indice de fluidez (230 2C/2.16 kg) 15 0/10 min ASTM D1238
H 3
Densidad 0.905 g/cm ASTM D792
Propiedades Mecénicas
Resistencia a la traccion 33 Mpa ASTM D638
Elongacién a la rotura 13 % ASTM D638
Médulo de flexion 1300 Mpa ASTM D790
Propiedades térmicas
Temperatura de deflexion térmica a 0.45KPa 94 °C ASTM D648
Temperatura de reblandecimiento(Punto vicat) 153 °C ASTM D1525

Fuente: Braskem PP H 306 [37].

Figura 2.3: Polipropileno Braskem H 306

Fuente: Autor
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2.5.1.2 Fibra de Bambu (GAK)

El bamb( es una planta cuyo crecimiento es muy rapido; puede alcanzar su madurez en

aproximadamente cuatro afios y medio a cinco [38].

La fibra GAK utilizada para los ensayos de experimentacion fue proporcionada por el
centro de investigacion de desarrollo de nuevos materiales y procesos de transformacion de
la Universidad Politécnica Salesiana. Las mismas que estaban debidamente tratadas, y
poseian un didmetro promedio 0.2mm y una longitud de entre 4 y 5mm. La figura 2.3

muestra la fibra utilizada.

Figura 2.4: Fibra de Bambu (GAK)

Fuente: Autor

25.1.3 Aserrin

En la experimentacion se emple0 particulas de aserrin como fibra proveniente de madera.
Esta se encontraba previamente seca por lo que se procedio al tamizaje respectivo para que
toda la fibra empleada en la experimentacién sea homogénea. El tamizaje se realizd con

una malla N° 60 la cual permitié obtener fibras semejantes para la experimentacion.
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Figura 2.5: Fibras de madera (aserrin)

Fuente: Autor

2.5.1.4 Cabuya

La cabuya es una planta nativa del pais que tiene una densidad de 1.3 g/cm®y se encuentra
a lo largo del callején interandino, es una planta que crece de forma silvestre o es cultivada
en los valles y laderas de los Andes, esta pertenece a la familia de las Agavaceas [39]. La
fibra que es extraida de la hoja de la cabuya (Furcraea andina) es utilizada para diferentes

aplicaciones, entre las mas comunes es el uso de cordeleria y fabricacion de sogas.

Tabla 2.2: Caracteristicas fisicas de la fibra de cabuya

Caracteristicas Valor
Longitud 80-120cm
Color Habano
Brillo Opaco
Textura Dura
Absorcion color Superficial
Absorcion humedad Mala
Punto de fusion No se funde
Resistente a la luz solar Regular

Adaptado de: Tamayo N [39].
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La fibra de cabuya que se ha utilizado en la experimentacion proviene del mercado
artesanal la Rotary, las cuales se encontraban previamente secas por lo que se procedio a
cortar en longitudes promedio de 2 a 4mm, luego se procedid al tamizaje respectivo para

mantener una longitud y didmetros promedio.

Figura 2.6: Fibra de cabuya

Fuente: Autor
2.5.1.5 Anhidrido maleico (MAPP)

El anhidrido maleico es un compuesto organico adecuada para la produccion de muchas
otras sustancias. Esto es debido a la reactividad del doble enlace en combinacién con los

dos grupos carbonilo [40].

El MAPP se encuentra en forma de granzas amarillentas. Su estructura molecular es similar
a PP, pero con grupos de anhidrido maleico injertados en la cadena principal. Este permite
una adhesién entre la matriz PP y el refuerzo que es la fibra, mejorando el acople de estos

componentes y aumentando la resistencia de la mezcla [4].
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Figura 2.7: Anhidrido maleico (MAPP)

Fuente: Autor

2.5.2 Equipos

A continuacion se describe las caracteristicas y funcionalidad de cada uno de los equipos

que se ha utilizado para la experimentacion.
2.5.2.1 Balanza analitica digital

La balanza analitica digital que se ha utilizado es de marca METTLER TOLEDO, que nos
permite pesar hasta en miligramos con una precision de 0,0001g, la misma pesa hasta una
capacidad méxima de 220g. Ademas posee aplicaciones que le permiten realizar un
recuento de piezas, pesaje en porcentaje, pesaje dindmico, estadistico y otros. El equipo se
encuentra en los laboratorios de Biotecnologia de la Universidad Politécnica Salesiana sede

Cuenca.

Figura 2.8: Balanza analitica digital

L

Fuente: Balanzas analiticas ML [41].
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2.5.2.2 Tijeras

Para realizar el corte de la se utiliz una tijera de marca hunter, que permitio establecer el
corte de la fibra en longitudes promedio, en especial la ultima que fue cabuya con la cual

se realizo el dltimo ensayo.

Fuente: Autor

2.5.2.3 Tamizador

Para el proceso de tamizaje se utilizé el tamizador de marca Advantech Duratap, ubicado
en los laboratorios de Biotecnologia de la Universidad Politécnica Salesiana. Para la
obtencion de la fibra mediante el tamizador se requirio diferentes tipos de mallas hasta

lograr obtener la fibra de malla 60 requerida para el desarrollo de la experimentacion.

Figura 2.9: Tamizador Advantech Duratap

Fuente: Autor
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2.5.2.4 Mallas de tamizaje

Para la obtencion de la fibra se requirieron mallas adicionales las cuales permitieron filtrar
de mejor manera. Para el desarrollo de la experimentacion, las mallas que se utilizaron son:
malla 8, malla 10, malla 14, malla 20, malla 40, y malla 60, donde se obtuvo la fibra

requerida para la experimentacion.

Figura 2.10: Mallas de tamizaje

Fuente: Autor

2.5.2.5 Horno Universal Memmert SNB — 400

El horno universal Memmert modelo SNB — 400 es apropiada para una gran cantidad de
actividades posee un rango de temperatura de + 50 °C a 300 °C. La unidad de calentamiento
combina avanzada tecnologia, un funcionamiento perfecto y la comodidad en su uso. Posee
una amplia gama de aplicaciones en la industria, la ciencia y la medicina [42]. Este esta
ubicado en el area de quimica analitica en el interior de los laboratorios de Biotecnologia de
la Universidad Politécnica Salesiana, construido con un alto indice de calidad por lo que es
altamente resistente a la corrosion debido al acero inoxidable con el cual es construido tanto

la cAmara de trabajo como en la carcasa que lo recubre por lo que su limpieza es
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sumamente facil. La carga maxima de la muestra por bandeja es de 30 kg, y la carga
méaxima en la camara es de 90 kg. La figura 2.10 muestra el Horno Universal Memmert.

Figura 2.11: Horno Universal Memmert

Fuente: Autor

2.5.2.6 Analizador Hal6geno de Humedad HB43-S

El Analizador Halégeno de Humedad HB43-S sirve para determinar el contenido de
humedad de practicamente cualquier sustancia, asi como el calentamiento uniforme de la

superficie de la muestra.

El equipo trabaja segun el principio termogravimétrico. Al inicio de la medicion el
analizador de humedad determina el peso de la muestra, donde la muestra se calienta
rapidamente con la unidad de calentamiento halégeno integrado y la humedad se evapora.
Durante la desecacion el equipo calcula continuamente el peso de la muestra y visualiza la

pérdida de humedad. Una vez concluida la desecacion se visualiza, como resultado final, el
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contenido de humedad de la muestra [41]. El equipo fue facilitado por el laboratorio de
Biotecnologia de la Universidad Politécnica Salesiana. La figura 2 .11 muestra el equipo

utilizado.

Figura 2.12: Analizador Hal6geno de Humedad HB43-S

Fuente: Autor

2.5.2.7 Plastografo Brabender

El plastdgrafo Brabender, es un dispositivo para la continua observacion del par de torsion
en el corte de un polimero con un rango de temperaturas y velocidades de corte. El
dispositivo registra lubricacién, plasticidad, degradacion (quemadura), curado,
cizallamiento y estabilidad de la temperatura [43]. Posee un motor digital de 3.8 KW con
un rango de medicion del par de 200 Nm, y un rango de velocidad de 0,2 a 150 min™. La

aplicacion practica que se desarrolla con los extrusores Brabender son los siguientes [44]:
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e Desarrollo de recetas

e Ensayo de materiales

e Control de calidad paralelo a la produccion
e Optimizacién del proceso de produccion

e Produccion a escala de muestras de laboratorio para futuras investigaciones

Este es el equipo principal de la experimentacion donde se realizé todos los ensayos para la
obtencion de blends de polipropileno y fibras naturales. Este es de procedencia aleméan cuya
marca es Brabender que referencia a su creador, el cual nos permite definir diferentes
parametros de procesamiento de los polimeros, entre los cuales estan: Torque, tiempo de
degradacion a una temperatura establecida, temperatura y velocidad optima de trabajo,
entre otros. El equipo fue facilitado por el laboratorio de Ensayo de polimeros de la

Universidad Politécnica Salesiana sede Cuenca. La figura 2.12 muestra el equipo utilizado.

Figura 2.13: Plastografo Brabender

Fuente: Brabender [44].

Para la introduccion de datos y parametros de procesamiento del desarrollo experimental,
se utilizd el software denominado WINMIX el cual funciona paralelamente con el

plastografo. Mediante este programa se ingresaron los datos de entrada del polipropileno y
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la fibra de refuerzo para la obtencién del compuesto natural. La figura 2.13 muestra el

entorno del programa WINMIX utilizado.

Figura 2.14: Entorno del programa WINMIX

F‘«R:(\h'.-!l.nu;n ne

|

Fuente: Autor
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3 Obtencion de Blends de polipropileno con fibras naturales

Para la obtencion de blends (mezclas) de polipropileno con fibras naturales lignocelulésicas
se utilizaron: Bambl o cafia guadua (GAK), aserrin (pino y laurel), y cabuya. El
homopolimero utilizado como matriz es el polipropileno Braskem H306, seleccionado por

sus caracteristicas de procesabilidad.

3.1 Proceso de obtencién

Para la eleccion de los porcentajes de matriz y fibra a utilizar se realiz6 ensayos
preliminares, que permitieron establecer un porcentaje adecuado para la experimentacion,
ademas con la base en el desarrollo de otras experimentaciones similares realizadas por
otros autores como P.V. Joseph, Kuruvilla Joseph, entre otros, se establecieron los
porcentajes y parametros a utilizar en el desarrollo de la experimentacion. A continuacion
se describe el porcentaje de utilizacién de la matriz polimérica y cada una de las fibras en

el desarrollo de la experimentacion.

Para el proceso de experimentacion se establecié una masa total de 35g, donde estan
incluidos el PP virgen y cada una de las fibras anteriormente descritas. Para el porcentaje de
utilizacion de cada fibra se ha determinado el 20%, 30%, y 40%, debido a que estos
porcentajes se han utilizado en investigaciones similares y permiten diagnosticar de mejor
manera las propiedades y resultados requeridos. En la tabla 3.1 se muestra los porcentajes

de refuerzo utilizado en la mezcla PP - Fibra

Tabla 3.1: Porcentajes de refuerzo utilizado en la mezcla PP - Fibra

Matriz Fibra de refuerzo %
Bambu(GAK) 20,30,40
PP Aserrin 20,30,40
Cabuya 20,30,40

Fuente: Autor
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Para una mejor adhesion e interaccion entre la matriz y la fibra de refuerzo, se ha empleado
el Anhidrido maleico, conocido como MAPP para el desarrollo experimental con el
polipropileno, el cual mejora el acople de la matriz y fibra a experimentar y por
consiguiente en teoria aumenta las propiedades de la mezcla. A continuacion en la tabla 3.2

se observa los porcentajes de fibra de refuerzo y MAPP utilizados en la experimentacion.

Tabla 3.2: Porcentajes de fibra de refuerzo y MAPP utilizados en la experimentacion

Blends(mezclas) PP + Fibras Lignoceluldsicas

Matriz G A(?,Xigbé;gm%fggy A) % MAPP en peso de refuerzo
20 2
PP 30 4
40 6

Fuente: Autor

Con la inclusién del anhidrido maleico(MAPP) en la mezcla PP - fibra, la cantidad de
masa a mezclar de cada una de los elementos a experimentar varia de acuerdo al porcentaje
de la fibra y el MAPP. Para el inicio de la experimentacion en primera instancia se procedio
a procesar las fibras, para lo cual se realizd el corte y seleccién de fibras para
posteriormente realizar el tamizado de acuerdo a la norma ASTM E — 11/95 y finalmente se
predio al secado en el horno universal MEMMERT. Con las fibras preparadas se procedid
al mezclado para la obtencion de las mezclas. Dicho proceso se muestra en la figura 3.1

proceso de obtencion de mezclas (blends) de PP — Fibra.
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Figura 3.1: Proceso de obtencion de mezclas (blends) de PP - Fibra

Fuente: Autor

3.2 Compuesto de PP - Bambu (GAK)

Para la obtencion de la mezcla PP - bambl (GAK) se establecid que la fibra estaba por
debajo de un 5% de humedad, debido a que fue dotada por el centro de investigacion de
desarrollo de nuevos materiales y procesos de transformacién quienes determinaron que fue
previamente tratada, ademas de encontrarse almacenada con un componente quimico
Ilamado silica - gel el cual permite que esta no adquiera humedad. Con este particular se
establecio los siguientes datos de mezclado, los cuales se describen en la tabla 3.3
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Tabla 3.3: Peso de los componentes de la mezcla en funcion del porcentaje de la fibra de
refuerzo GAK y MAPP

o % Fibra de refuerzo
Componentes M AoPP 20 | 30 | 40
Peso (g)

PP 28 24.5 21

GAK ) 7 10.5 14
PP 27,86 24,29 20,72

GAK 2 7 10,5 14
MAPP 0,14 0,21 0,28
PP 27,72 24,08 20,44

GAK 4 7 10,5 14
MAPP 0,28 0,42 0,56
PP 27,58 23,87 20,16

GAK 6 7 10,5 14
MAPP 0,42 0,63 0,84

Fuente: Autor

Como se observa el peso en gramos que se utilizé para cada uno de los componentes varia
de acuerdo al porcentaje de la fibra de refuerzo y al porcentaje de MAPP utilizado. Se
puede apreciar que la experimentacion se realiza en dos fases; la primera en la que no se
utiliza agente de acople por lo tanto el peso de los componentes a utilizar solo estan en
funcion del porcentaje de la fibra de refuerzo, y en la segunda fase donde se incluye el
agente de acople, por lo que el peso de los componentes estan en funcion del porcentaje de
la fibra de refuerzo y el porcentaje de MAPP, los cuales determinan que el peso de cada
uno de los componentes varie de acuerdo a estos porcentajes. El tiempo establecido para la
experimentacion es de 10 minutos, tiempo en el que el Plastografo determina; tiempo del
torque maximo, torque maximo de la mezcla, y temperatura final de la mezcla. La tabla 3.4

muestra los resultados obtenidos.

40



Tabla 3.4: Resultados de la mezcla PP — GAK

. Mezcla PP — GAK
Porcentajes | — ~
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°)
20 1,7 45,5 162
30 1,73 43,055 164,8
40 1,47 47,75 163,4
. Mezcla PP - GAK - 2%MAPP
Porcentajes [— -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,63 46,205 160,5
30 1,37 48,905 159
40 1,83 45,745 163,5
. Mezcla PP - GAK - 4% MAPP
Porcentajes | — ~
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°c)
20 1,27 38,425 163,3
30 1,2 40,495 162,8
40 1,57 33,41 165,9
. Mezcla PP - GAK - 6%MAPP
Porcentajes [— -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,23 39,345 163,8
30 1,3 45,155 162,8
40 1,7 34,92 164,2

Fuente: Autor

Los resultados de la mezcla PP — GAK muestran que la experimentacion varia de acuerdo
al porcentaje de la fibra de refuerzo y al porcentaje del MAPP empleado. Los resultados

obtenidos se detallaran con mas exactitud en el capitulo andlisis de resultados. En la figura

3.2 se observa la mezcla obtenida.
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Figura 3.2: Mezcla PP — GAK obtenida

Fuente: Autor

3.3 Compuesto de PP — Aserrin

En la obtencién de la mezcla PP — Aserrin se ha procedido de manera similar al proceso de
obtencion de la mezcla PP — GAK, los resultados obtenidos permitieron realizar un anélisis
que compara propiedades y caracteristicas de las mezclas en las mismas condiciones de

mezclado.

En el desarrollo de la experimentacion se procedié en primera instancia a medir el
porcentaje de humedad de la fibra de aserrin en el analizador Hal6geno de Humedad
modelo HB43-S, los resultados obtenidos denotaron que este contiene un porcentaje
elevado de humedad del 32% aproximadamente por lo que se procedi6 al secado inmediato
de la fibra en el horno universal de macar MEMMERT ubicado en el laboratorio de
biotecnologia de la Universidad Politécnica Salesiana sede Cuenca. El secado de la fibra se
realiz6 a una temperatura de 120 °C por un tiempo aproximado de 1h, proceso con el cual
se obtuvo una humedad por debajo del 5% valido para la experimentacion. En la tabla 3.5
se observa el peso de los componentes de la mezcla en funcién del porcentaje de la fibra de

refuerzo.
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Tabla 3.5: Peso de los componentes de mezcla en funcion del porcentaje de la fibra de

refuerzo Aserrin y MAPP

o % Fibra de refuerzo
Componentes M A:)PP 20 | 30 | 40
Peso (g)

PP 28 24.5 21

Aserrin ) 7 10.5 14
PP 27,86 24,29 20,72

Aserrin 2 7 10,5 14
MAPP 0,14 0,21 0,28
PP 27,72 24,08 20,44

Aserrin 4 7 10,5 14
MAPP 0,28 0,42 0,56
PP 27,58 23,87 20,16

Aserrin 6 7 10,5 14
MAPP 0,42 0,63 0,84

Fuente: Autor

Como se puede apreciar en la tabla 3.5 los pesos y porcentajes utilizados para la
experimentacién con fibra de aserrin son similares a los utilizados en la mezcla con GAK,
debido a que se realiza la comparacion de propiedades, por lo cual sus porcentajes y pesos
utilizados en la mezcla no deben cambiar para diferenciar sus caracteristicas. De la misma
manera que en la experimentacion con GAK la mezcla se realiza en dos fases, en la primera
fase no se utiliza ningun agente de acople por lo tanto el peso de los componentes a utilizar
en la mezcla estan en funcion del porcentaje de la fibra, mientras en la segunda fase se
incluye el agente de acople MAPP, donde los componentes de la mezcla estan en funcion
del porcentaje de la fibra de refuerzo y del porcentaje de MAPP. El tiempo de mezclado es
de 10 minutos, tiempo en el cual el Plastografo determina las propiedades de la mezcla PP

— Aserrin. En la tabla 3.6 se muestra los resultados obtenidos de la mezcla PP — Aserrin.
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Tabla 3.6: Resultados de la mezcla PP — Aserrin

Mezcla PP — Aserrin

Porcentajes [ .
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 0,87 56,215 162,4
30 11 53,565 161,9
40 0,97 59,345 162,2
Mezcla PP - Aserrin - 2%MAPP
Porcentajes [ -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,27 59,98 161,1
30 1,23 43,110 163,4
40 1,07 38,685 164
Mezcla PP - Aserrin - 4%MAPP
Porcentajes [ -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,43 40,73 163,4
30 1,3 36,820 163,9
40 1,53 39 164,2
Mezcla PP - Aserrin - 6%MAPP
Porcentajes [ -
9% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,43 41,865 162,6
30 1,47 37,040 163,6
40 1,5 34,46 164,1

Al realizar una comparacion breve de resultados obtenidos entre las mezclas de PP — GAK
y PP — Aserrin, se observa que existe una considerable diferencia en el torque méaximo de
cada una. Esto debido a la diferencia en sus caracteristicas como densidad, peso, resistencia

entre otros lo cual permite la variacidn en sus resultados en comparacion con otra fibra. En

Fuente: Autor

la figura 3.3 se observa la mezcla PP — Aserrin obtenida.

44



Figura 3.3: Mezcla PP — Aserrin obtenida

Fuente: Autor
3.4 Compuesto de PP — Cabuya

La ultima fibra que se experimentd en este proceso de analisis es Cabuya, o conocida como
agave, el proceso de experimentacion se realizé igual al de las fibras anteriormente
descritas, donde se evalud el porcentaje de humedad que contiene la fibra realizando la
medicion en el analizador Halégeno de Humedad modelo HB43-S. Donde se determing un
valor elevado de humedad de 21,62 % aproximadamente por lo que se procede al secado de
la fibra en el horno universal de macar MEMMERT ubicado en el laboratorio de
biotecnologia de la Universidad Politécnica Salesiana sede Cuenca. La fibra de cabuya al
igual que la fibra de aserrin se sec6 a una temperatura de 120 °C por un tiempo
aproximado de 1h, proceso donde se obtuvo una humedad por debajo del 5% valido para la
experimentacion y proceso de mezclado. La tabla 3.7 muestra el peso de los componentes
de la mezcla en funcion del porcentaje de la fibra de refuerzo y el agente de acople.

45



Tabla 3.7: Peso de los componentes de la mezcla en funcién del porcentaje de la fibra de

refuerzo Cabuya y MAPP

o % Fibra de refuerzo
Componentes M AoPP 20 | 30 | 40
Peso (g)

PP 28 24.5 21

Cabuya ) 7 10.5 14
PP(g) 27,86 24,29 20,72

Cabuya 2 7 10,5 14
MAPP 0,14 0,21 0,28
PP 27,72 24,08 20,44

Cabuya 4 7 10,5 14
MAPP 0,28 0,42 0,56
PP 27,58 23,87 20,16

Cabuya 6 7 10,5 14
MAPP 0,42 0,63 0,84

Fuente: Autor

De manera similar a las mezclas con GAK y Aserrin, la cabuya también contiene el mismo
porcentaje de fibra de refuerzo y MAPP, de igual manera los pesos de los componentes a

mezclar son iguales a los de las fibras ya antes mencionadas.

Al igual que en la experimentacion con GAK y Aserrin se realiza en dos fases con el
objetivo de comparar las propiedades de las fibras. En la primera fase no se utiliza ningln
agente de acople, por lo tanto el peso de los componentes a utilizar en la mezcla solo estan
en funcion del porcentaje de la fibra de refuerzo, mientras en la segunda fase se incluye el
agente de acople MAPP, por lo que el peso de los componentes de la mezcla estan en
funcién del porcentaje de la fibra de refuerzo y del porcentaje de MAPP. El tiempo de
mezclado también se realiza en 10 minutos igual que en las experimentaciones anteriores,
para al final comparar y determinar sus resultados. La tabla 3.8 muestra los resultados

obtenidos en la mezcla PP — Cabuya
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Tabla 3.8: Resultados de la mezcla PP - Cabuya

Mezcla PP — Cabuya

Porcentajes - -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,47 49,345 165,7
30 1,73 47,685 166,7
40 2,03 40,75 166,9
. Mezcla PP - Cabuya - 2%MAPP
Porcentajes - -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,57 45,915 165,3
30 1,53 43,950 165,4
40 1,83 43,735 166,9
. Mezcla PP - Cabuya - 4%MAPP
Porcentajes . -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,37 39,965 162
30 1,4 40,780 165,3
40 2,03 35,05 167,3
. Mezcla PP - Cabuya - 6% MAPP
Porcentajes - -
% Tiempo Torque max. Temperatura
(min) (Nm) (°C)
20 1,57 39,4 163,6
30 1,9 35,380 164,6
40 1,27 37,18 166,9

Con la experimentacion de la ultima fibra se realiza una comparacion de resultados en la
cual se observa que existe una considerable diferencia en el torque maximo de las fibras
experimentadas. Esta diferencia se da debido a las caracteristicas Unicas de cada fibra como
densidad, peso, resistencia entre otros, permitiendo asi una variedad aplicaciones
importantes. Con el registro de resultados se puede interpretar que las caracteristicas
individuales de las fibras influyen directamente en la resistencia al torque de acuerdo al

porcentaje de MAPP empleado. Permitiendo asi ser determinantes en la eleccion de

Fuente: Autor
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aplicaciones especificas. Estas aplicaciones pueden ser muy importantes dentro del campo

industrial. En la figura 3.4 se observa la mezcla PP — Cabuya.

Figura 3.4: Mezcla PP — Cabuya obtenida

Fuente: Autor
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4 Analisis de resultados

En el presente capitulo se analiza los resultados obtenidos en el capitulo 3. Los cuales se
determinan mediante un disefio de cuadro latino, el cual determina la influencia del
porcentaje de MAPP en la resistencia al torque, tiempo y temperatura de degradacion de los

materiales compuestos con polipropileno y fibras naturales.

El andlisis estadistico se realizd con el software SPSS, utilizado en las ciencias sociales y
proyectos de investigacion. Es conocido por su capacidad para trabajar con grandes bases

de datos y un sencillo interface para la mayoria de los analisis [45].

En el andlisis no se considerd las variables como: temperatura ambiente, humedad del
ambiente, procedencia especifica de la matriz, Fibras, y otras variables presentes en el

desarrollo de la experimentacion.

Para el estudio se determiné un nivel de confianza que permitié aceptar o rechazar la
hipétesis nula [Ho] y alternativa [H;]. Dicho nivel juega un valor preponderante en el
analisis con un intervalo de confianza del 95% y un margen de error de 0.05%. En la figura

4.1 se muestra el nivel de confianza y el margen de error utilizado en el analisis.
Si P valor > 0.05 — Hipdtesis nula = [Hy]

Si P valor < 0.05 — Hipétesis alternativa = [Hi]

Figura 4.1: Curva de nivel de confianza

0.025%

Fuente: Moore, D [46].
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4.1 Analisis de Torque:

Hipétesis:
Hipdtesis nula = [Ho] Hipdtesis alternativa = [Hi]
H1= GAK
Mo= Aserrin
Hs= Cabuya

En el andlisis de las hipotesis se considerd las medias (1) de resistencia al torque. En la
hipétesis nula [H,] se observéd que el porcentaje de MAPP no influye en la resistencia al
torque de las fibras debido a que el valor de las medias (1) no son iguales, por lo tanto se
rechazé la primera hipdtesis y se analiz6 la hipoétesis alternativa [Hi] la cual reflejo
diferencia de las medias (p) en todas las fibras, por lo que se determind que el porcentaje de
MAPP influye en la resistencia al torque. En la tabla 4.1 se muestra los valores de torque

maximos obtenidos en los ensayos.
Ho=u=M2=Hs — [El % de MAPP no influye en la resistencia al torque]

Hi=#pme#ps —  [ElI% de MAPP influye en la resistencia al torque]

Tabla 4.1: Torque méaximo de las fibras

% Fibra

1-20% CUADRO LATINO

2-30% % MAPP

3-40% % Fibra 1 2 3 A = GAK

% MAPP 1 46,205, | 39,965¢ | 41,8655 B = Aserrin
1-2% 2 43,115 | 40,4955 | 35,38¢ C = Cabuya
2-4% 3 43,735¢ 39; 34,92
3-6%

Fuente: Autor
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Como se observa en la tabla 4.1 el torque de las fibras varia de acuerdo al porcentaje de
MAPP empleado. La principal caracteristica que se aprecia es que el torque maximo se
establece con un 20% de fibra y 2% de MAPP. En la figura 4.2 se observa el torque

méaximo de las fibras.

Figura 4.2: Curvas de resistencia al torque de las fibras
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Fuente: Autor

Como se menciond y se observa en la figura 4.2 el par maximo para las fibras
experimentadas se establecieron con un 20% de fibra y 2% de MAPP. El par maximo
disminuye cuando se aumenta el porcentaje de fibra y MAPP. Como se puede apreciar para
los siguientes porcentajes de fibra y MAPP empleados en la experimentacion, las curvas del
par maximo decrecen de manera notoria. La figura 4.3 muestra los resultados estadisticos
del P valor significativo, el cual ratifica que el MAPP tiene un efecto relevante en el

proceso.
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Figura 4.3: Resultados estadisticos del P valor significativo del Torque

Pruebas de los efectos inter-sujetos
Variable dependiente: Torque
Suma de
cuadrados Media

Origen tipo Il gl cuadratica F Sig.

Modelo corregido 74,899° 2 37,449 6,127 036

Interseccion 14776,428 1 14776,428 | 2417 575 ,000

Variable —_— |MAPP 74,899 2 37,449 6,127 ,036]

- . Error 36,673 6 6112
independiente

Total 14888,000 9

Total corregida 111,571 8

a. R cuadrado = 671 (R cuadrade corregida= 562)

Fuente: Autor

La figura 4.3 muestra que el torque es la variable dependiente, es decir depende de los

valores del porcentaje de MAPP, dichos porcentajes afectan al torque debido a que el valor

significativo o P valor es 0.036 < 0.05 por lo tanto se rechazdé la hipétesis nula y se ratifico

que el porcentaje de MAPP influye en el torque de las fibras con un 95% de confianza. La

figura 4.4 muestra el torque de las fibras en relacion con el porcentaje de MAPP empleado.

Donde:

En la abscisa “X”

P1=2% MAPP

P2 = 4% MAPP

P3 = 6% MAPP

En la ordenada “Y” torque de las fibras.
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Figura 4.4: Torque Vs. Porcentaje de MAPP en SPSS
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Fuente: Autor

4.2 Analisis de tiempo de fusion

Hipotesis:
Hipotesis nula = [Ho] Hipotesis alternativa = [H]
= GAK
Ho= Aserrin
Ms= Cabuya
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Ho=Hi=M2=H3 — [El % de MAPP no influye en el tiempo de fusion]
Hi=pi#pme#ps  —  [ElI% de MAPP influye en el tiempo de fusion]

En el analisis de las hipotesis planteadas se considerd las medias () del tiempo de fusion
de las fibras experimentadas. En la hipdtesis nula H, se observé gue el valor de las medias
(1) del tiempo de fusion son iguales, por lo tanto se aceptd la primera hipdtesis y se
concluyo que el porcentaje de MAPP no influye en el tiempo de fusion de las fibras
experimentadas. En la tabla 4.3 se muestra los valores de tiempo de fusion obtenidos en los

€nsayos.

Tabla 4.2: Tiempo de fusion de las fibras

% Fibra

1-20% CUADRO LATINO

2 -30% % MAPP

3-40% % Fibra 1 2 3 A = GAK

% MAPP 1 1,635 1,37¢ 1,43z B = Aserrin
1-2% 2 1,23g 1,25 1,9¢ C = Cabuya
2-4% 3 1,83 | 1,538 1,74
3-6%

Fuente: Autor

Como se observa en la tabla 4.3 el tiempo de fusion de las fibras varia de manera
insignificante de acuerdo al porcentaje de MAPP empleado. En la figura 4.5 se muestra esta

variacién maximizada de tiempos de fusion de acuerdo al porcentaje de MAPP empleado.

Los resultados obtenidos a través de las pruebas estadisticas mostrados en el cuadro de la
figura 4.6, reflejan que el tiempo es la variable dependiente, es decir depende de los valores
del porcentaje de MAPP, dichos valores no varian de manera significativa por lo tanto no
afecta en lo minimo al tiempo de fusién de las fibras. Estos resultados se pueden ratificar
apreciando el P valor significativo que es 0.350 > 0.05, por lo tanto se confirma la hipdtesis
nula donde el porcentaje de MAPP no influye en el tiempo de fusion de las fibras. En la
figura 4.7 se muestra el tiempo de fusion de las fibras en funcién del porcentaje de MAPP

empleado.
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Figura 4.5: Curvas de tiempo de fusion de las fibras experimentadas
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Fuente: Autor

Figura 4.6: Resultados estadisticos del P valor significativo del Tiempo de Fusién

Variable —
independiente

Pruebas de los efectos inter-sujetos

Variable dependiente; Tiempo

Suma de
cuadrados Media

Origen tipo 1ll gl cuadratica F Sig.
Modelo corregido 148° 2 074 1,257 350
Interseccion 21,22 1 21,221 | 361,317 ,000
|mMaPP 148 2 074 | 1,257 350|
Error 352 6 059

Total 21,721 9

Total corregida 500 8

a. R cuadrado = ,295 (R cuadrado corregida = ,060)

Fuente: Autor
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Figura 4.7: Tiempo de fusién Vs. Porcentaje de MAPP en SPSS

Medias marginales estimadas de Tiempo

1,70

1 50

1,50

1 40

Medias marginales estimadas

1,30

T T T
P1 P2 P3

Porcentaje de MAPP

Fuente: Autor
Abscisa “X”

P1=2% MAPP

P2 = 4% MAPP

P3 =6% MAPP

Ordenada “Y” Tiempo de fusion de las fibras.
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4.3 Analisis de temperatura de fusion

Hipétesis:
Hipdtesis nula = [Ho] Hipdtesis alternativa = [Hi]
H1= GAK
Mo= Aserrin
Hs= Cabuya

Ho=u=H=Hs — [ElI % de MAPP no influye en la temperatura de fusion]
Hi=pi#me#pns  —  [ElI% de MAPP influye en la temperatura de fusion]

Para el analisis de temperaturas se considerd las hipétesis planteadas, mediante los cuales
se determind los valores () de temperatura fusion de las fibras experimentadas. En la tabla

4.5 se muestra los valores de temperatura de fusion obtenidos en los ensayos.

Tabla 4.3: Temperatura de fusion de las fibras

% Fibra

1-20% CUADRO LATINO

2-30% % MAPP

3-40% % Fibra 1 2 3 A = GAK

% MAPP 1 160,54 162¢ 162,65 B = Aserrin
1-2% 2 163,45 | 162,85 | 164,6¢ C = Cabuya
2-4% 3 166,9¢c | 164,25 | 164,25
3-6%

Fuente: Autor

Como se aprecia en la tabla 4.5 la temperatura de fusion de las fibras varia de acuerdo al
porcentaje de MAPP empleado. Esta variacion es minima de acuerdo a los valores
estadisticos () de temperatura de fusion. En la figura 4.8 se observa la variacion de

temperaturas en funcién del porcentaje de MAPP.
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Figura 4.8: Curvas de temperatura de fusion de las fibras experimentadas
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Fuente: Autor

Como se puede apreciar en la figura 4.8 con el 20% de fibra, porcentaje en el que se genera
el torque méximo, se requiere una temperatura de fusion minima, es decir que la
temperatura no influye de manera significativa en la fusiobn PP — Fibra, al contrario
mientras se incrementa el porcentaje de fibra y MAPP la temperatura de fusion aumenta y
por lo tanto se requiere mayor energia de activacion. Por lo que se deduce que en este caso
el MAPP influye de manera negativa conforme aumenta su porcentaje. Se concluye que
para que exista un torque maximo de las fibras, el porcentaje de MAPP debe ser minimo
para que no afecte significativamente en la temperatura de fusion de las fibras. Los
resultados obtenidos a través de pruebas estadisticas, los cuales se aprecian en el cuadro de
la figura 4.9, reflejan que la temperatura es la variable dependiente, es decir depende de los
valores del porcentaje de MAPP, dichos valores () no varian de manera significativa por
lo tanto no afecta en lo minimo a la temperatura de fusion de las fibras. Estos resultados se
pueden ratificar apreciando el P valor significativo que es 0.880 > 0.05, por lo tanto se
confirma la hipotesis nula que manifiesta que el porcentaje de MAPP no influye en la
temperatura de fusion de las fibras con el 95% de confianza. En la figura 4.10 se muestra el

tiempo de fusion de las fibras en funcion del porcentaje de MAPP empleado.
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Figura 4.9: Resultados estadisticos del P valor significativo de la temperatura de Fusion

Pruebas de los efectos inter-sujetos

Variable dependiente: Temperatura
Suma de
cuadrados Media
Origen tipo Il gl cuadratica F Sig.
Modelo corregido 1,040 2 520 124 886
. Interseccion 240492160 1 240492160 | 57124,029 ,000
Variable —— |[wer 1,040 2 520 124 886 |

x : Error 25,2 6 4
independiente 2,299 o .

Total 240518,460 9

Total corregida 26,300 8

a. R cuadrado = ,040 (R cuadrado corregida =-,281)

Fuente: Autor

Figura 4.10: Temperatura de fusion Vs. Porcentaje de MAPP en SPSS
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Abscisa “X”

P1=2% MAPP

P2 = 4% MAPP

P3 = 6% MAPP

Ordenada “Y” Temperatura de fusion de las fibras

4.4 Conclusiones

El desarrollo experimental realizado con el agente de acople MAPP, permitié una
mejora en la adhesion entre la fibra de refuerzo y el polipropileno, consiguiendo asi
un incremento en sus propiedades reoldgicas, las cuales proporcionan una mejor
procesabilidad de los materiales compuestos naturales. Estas propiedades se

midieron por medio del par de torsion, tiempo de fusién y temperatura de fusion.

Los resultados reflejados en la experimentacion revelan que el MAPP tiene un
efecto relevante en el desarrollo de materiales compuestos con fibra natural y matriz
polimérica. La principal referencia o caracteristica es que el par de torsion o torque
del compuesto aumenta en presencia del 20 % de fibra y 2% de MAPP, en relacion
al polipropileno puro. El par de torsion se reduce al incrementar el porcentaje de
fiora y MAPP, esto debido al efecto de acoplamiento entre la fibra y el
polipropileno. Por lo tanto se argumenta que la inclusion de MAPP reduce la
energia necesaria para obtencion del compuesto con fibra natural, y por

consiguiente reduce costos de procesamiento y produccion.
El andlisis realizado mediante el reometro de torsion o Plastografo, permitio

conocer el comportamiento del compuesto PP — Fibra antes de destinar el

compuesto a diferentes aplicaciones y procesarlas mediante extrusion o inyeccion.
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El enorme desarrollo de la industria plastica ha permitido la evolucién de procesos
que permiten disminuir el dafio ambiental al planeta, estos procesos se presentan a
través de experimentaciones con matrices poliméricas y fibras naturales buscando
asi compuestos que puedan reemplazar a los materiales sintéticos que causan un

grave deterioro ambiental.

4.5 Recomendaciones

Durante el procesamiento de fibras impedir la incursion de humedad en las fibras

con el fin de evitar resultados confusos en el proceso.
Seleccionar el proceso apropiado que permita lograr una adecuada adhesion entre el
polipropileno y la fibra de refuerzo con la finalidad de obtener las mejores

propiedades del compuesto.

En el proceso de mezclado del compuesto natural tener en cuenta los parametros a

controlar con el fin de evitar errores y dafios en la obtencién final del compuesto.
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Anexo 1

Resultados obtenidos en el Plastografo

ERAEBEHNLCER"Plastogram
PLASTIH-CORDER and Mixer Maasuring Head
Haat & 2hear Stabllify / Veralon 4.2.10

Teat Condltlons
Order . PR[FIBRA GAK+2%MART) Spaesn : 50 rpm
Cperator CDIEGD P. Mixar Temip. : 180 °"C
Cate » EA0E2014 1718 Start Temp. : 176 "C
Drive Une : Plastograph EC Plus Mazs. Range : 700 Nm
Mixer W 30 EHT - 3 Zonee Camping : 1
Loading Chute o Manual + 5 kg Tael Time : 10,00 min
Sampla D PRI mIEAR I M ARR Sample Mass : 350 g
Agdiive © 2% MARR Code Mumber ' 1
200 0
180 200
150 450
180 4— S e e —,
120 | 170
= 100 -——— <€D
-]
z
5 B0 LE
-
= 140
| .
&0 120
]l
) T
== A 47
20 .II.- \"\-\.____ i
ES — - ——
a ——'T 1" 41
0,00 2,00 400 5,00 8,00 10,00
Tima [min]
Tormu= Temp. (2o}
Hofe

ENEAYD POLIPROPILENCINYECCION)+FIERA GAK 20% + 2% MAFPP{CON REEPECTO A LA FIERA) —
TEEIS

mMER=27.367

M0 GAK=T]

mZ23hAsF=14g

Hams Thm2 jmilin) Torgus [Mm] Z10Cck Temp. [*

[T cadhg Feak & 1,00 s _i'EEJEL
Mirdmum B 1,03 10,0 161
Iaximum X 1,33 41,7 162
Decomgosiion [ 9,23 7.4 153
Intsgration | Ensrgy

L_oading Paak o Minimum A-B 0,1 [km]
Mirdmum 1o Maximum B-X 4.4 [kKNm]
Maximum 1o Dacompositon X-D 26,7 [kNm]
Loading Paak o Maximum A-X 45 [khm]
Loading Paak i Decompostion (W) A-D 31,2 [kNm]
Specific Ensrgy (W/Sample Mass) 792,85 [kNmkg]
Ragults

Fuslon Time AN 0,53 [min]
Cecomposhion Tims D A-D 843 [min]
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Anexo 2

ERABENDER" Plastogram

PLAERTI-CORDER and Mixer Measuring Head

Heat & Shear Stapiity § Verslon 4.2.10

Test Condlitions

order : PP I%ASERRIN+ZEMAPP Spead 21 mpm
Operatar DIEGD P. Mixer Temp. 180 "C
Date T I2M0/2014 11:08 =13 Temp. 178 "C
Dirive Uni : Plagtograph EC Plus Ma3E Range 200 MNm
Mlxer W 50 EHT - 2 Zonee Damging 1
Loading Chute T Manual + 5 kg Test Time 10,00 mdn
Zample CE1 PR+ 30 ASERRIN+ IS MARE Sampia M3ss 350 g
Additive C 2% MaRR Code Mumbsar 1
200 240
180 200
180 450
140 e - ———tan
120 ' o
— | -
E | .
E 10— “ED
3
E &0 150
[
b 140
40 i 13n
I Y
20 - 120
I"" o [ e =
g~ | 110
0,00 2,00 4,00 £,00 2,00 10,00
Tima [min]
— Taomue — TempuSiock]
Hotg
ENEAYD 1 POLIPROPILENG(INYECCION |+ 2I%ASERRIN+Z%WMAPP — TEEIE
mPR=24.29g
m30%ASESRINMED)=10.50

m2MAPP=0_21g

Maime TIme [min] Targue [Nm] Stack Temp. [*C]
Jaoing —ea £ _PEI JTT'['_

Finimum B 4,03 7.8 175

M aximum X 4,13 T2 178
Decompoeltion D 5,03 B4 183
Loading Peak b Minimum A-B 12,9 [ENm]
Minimunm ta Maximum E-X 0,2 [kNm]
FAEXImUm ta Decompaskion %-0 12,5 [ENm]
Loading Peak ta Maximum B 13,1 [KHm]
Loading Peak to Decompasmion (V) 4-D 259 [ENm]
Specinic Energy [WiSample Mags) 740,0 [KNmkg]
Resulis

Fuslon Time 1 A - 3,13 [min)
DecompoEition Time t0 A-D 593 [min]
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Anexo 3

ERABENDER" Plastogram
PLASTI-CORDER and Mixer Measuring Haad
Haat & Shear Stapiity 7 Verslon 4.2.10
Teet Conditiens

onder PPl CABUY AL ZMAPD spesd . =1 mpm
Operator :DIEGD P. Mixer Temp. : 180 “C
Dzle 302014 11:54 Elart Temp. . 177 "C
Drive Unit . Plagtagragh EC Plus Mz3E. Rangs : 200 Mm
Mlwer W 50 EHT - 3 Zonee Damping . 1
Laoading Chuie »Manual + S kg Test Time . 10,00 min
Zample CE1 PP+4A0RCAELY A+ TR MAPP Sampie Maes : 350 g
Addiive  2%MAPP Code Mumbs=r . 1
200 290
180 200
180 150
140 — — 180
1 .__.-"'
120 - e
E‘ I .-""'- ™ Ill-
Z. 100 1E0
z
E 0 RE
=
= 140
40 ‘P 120
11
20 LN 120
a '\-"J. E - . -
ISR -
0,00 20 4,00 E,00 2,00 10,00
Tima [min]
— Tomue — T=mp Sock]
Hote
EMEAYD 1 POLIFRORPILENO 4% CASUY AT MARR - TESIE
MPR=20 725

M20% CASLIYA{MED) =140
M2 MAPP =0 250

[fEms TIme [rmin] Torque [Mm] | Stock Temp. [ o) |
Loading Peak A [l 17 160
Minimum B 0.83 0.4 168
M axImum: Ed 1.87 381 163

3] 553 9, 135

Intagration f Enargy

Loading Peak ta Mindmum &-B 0.2 [kNm]
Minimum to  Maximum E-X 3.6 [kNm]

K asimium to Cecompaskion -0 31,8 [kNm]
Laading Peak ta Maximum A% 3,5 [kNm]
Laading Peak to Decompaskion (W) A-D 35,7 [ENm]
Specific Energy (WiSample M3Es) 109,5 [kMmkg]
Reaults

Fuslon Time 1 A 1,60 [mdn]
DecompoElton Time (0 A-D 9.87 [min]
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Anexo 4

Manejo y operacién del Plastografo

10 SETUP AND OPERATION
10.1 Target group

@

Far a definition afthe target group for setup and aperation of the
Brabender®m easuring mizer, please refer to chapter 4 2

For zetup and operation of the entire measuring system, it is
im perative to obzerve the zeparate instruction manusls of all
other system modules® and ofthe mixer program Winhix.

10.2 Daily work before start of operation

C

cooc

C

ENE

If nat wet done, awitch on the drive unit* and the Universal Docking
Station®, if applicakble, by tuming the izolatar switch to positian 1",

Check the function ofthe zafety devices acc. to chapter 9.2,
MW ake sure that the interior ofthe mixer bowd is perfectly clean .
Make sure that the mizer bladez* are locked properly.

Make sure that all control thermocouples have been mounted
propedy in the respective heating zones.

0 The feather of the contral themmocouple must have a
slight tension when locked.

Make sure that all control them ocouples have been connected
propedy to the tem perature controller of the respective zone.

M ake sure that all hester cables have been connected properly.

Preparethe loading chute*:
+  uick loading chute*:

¥ Take the piston out ofthe qui;k loading chute* and put
it beside the meazuring mixer.

¥ Putthe quick loading chute* beside the messuring mixer.
+  Pressure ram®
o Tit apenthe pressure ram® st the conical handle.

+  Preumatic loading chute*:

P Put the loading chute of the pneum atic loading chute*
bezide the mixer.

Start the mixer program Winhix at the com puter®.
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Anexo 5

10.3 Running a measurement

10.3.1 General remarks

WARNING

Some Brabender® software programs offer the possibility of
programming speed profiles. In this context, the machine system,
controlled by the program, may start automatic ally from standstill
position.

Danger of injury, danger of damage to the machine systemn!

i

Hever put yvour hands into the open measuring mixer or
ingert any tools into the measuring mixer when the drive
unit* i connected to the mains!

Always disconnect the mains plug from the mains before
reaching or inserting any tools into the open measuring mixer!

CAUTION

Operation of the Brabender” drive unit* in "Local” mode may cause
operating troubles due to wrong parameter setting.

Danger of injury, danger of damage to the machine systemd

In normal operation, always control the Brabender® drive
unit* through the software {.e. in "Remote” mode)

Mea surements must not be nun in "Local™ mode!

Us=e the "Local” mode only for short terms and only for
cleaning purposes!

Az many settings in the WinMix software* depend on the
material to be proceszed and on the entire system configuration
[(measuring mixer, blades*, type of loading chute*®), anly some
general instructions concerning the test procedure are given in
the falloswing.

Far thiz reazon, the program windows shown are just examples
and the entries inthe individual fields may vary.

If you hawve any gquestions concerning the test procedure, pleasze
do not hesitate to ask the expeds ofthe Brabender® laboratary.

Far running & test with the Brabender® mesasuring mixer, t is
imperative to read the corresponding chapters of the separate
instruction manual of the drive unit* used, of the Universal
Docking Station® (if any), of the WinMiz program®, and, if
applicable, ofthe additional equipm ent* used as well.
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Anexo 6

10.3.2 Reference test

Before using the Brabender® measuring mixer in daily operation, it is
recommended to run and record a reference curve with a stable,
moisture-resistant  reference  material  (e.g. a  high-molecular
palyethylene) under normal and reproducible conditions according to
the instructions for running a measurement.

0 The first measurement run with the new instrument must be
rejected.
Subsequently, run several measurements under reproducible
conditions and average the results.

Keep the reference material and the resulting diagram for the annual
ahrasion check!

In order to get familiar with the instrument, it is recommended first to
run tests with low viscosity, non-curing compounds and to observe
the torque and the temperature development very carefully.

10.3.3 Preparations prior to test start

@
g

In caze of unknown materialz, determine the optimum test
parameters in a preliminarytest.

on the basis of the documentation of the raw material supplier,
detennine:

+  type
+  densty
+ =oftening and melting tem peratures ofthe sample material

D etermine the sample weight as follows:

m=Vicr' i+ p (glonr )+ K

wndth:
m = mass ofthe zample material
Y = mixer volume: 55 cm® with roller blades*
80 cm? with cam blades®
70 cm? with Banbury blades*
85 cm” with Sigma blades*
53 cm® with MB bladest
pp = density ofthe sample material &t ambient tem perature
K = constant0.7. 08

o The constant K iz & non-dim ensional coeficient which
considers the  optimum  filling level for  different
dynamic loads. Usually, this factaris = 1.
Forinitial tests, we recommend touse K = 0.7,
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Anexo 7

[a Make sure that the mixer bowd is perfectly clean and dry.

In case of excessive torque values due to wrong test parameters,

the motor of the drive unit* is stopped automatically by the torque

limitation.

> In case of unknown =ample material, always first set a low
speed (e.q. 20 - 30 min ).

> Select the mixer temperature =0 that the sample matenal
completely melts in the measuring mixer.

[B In the WinMix program®*, click the button @ or zelect the
M enu “Fie® - “Mew”,

& The parameter window appears:

LS x|
L
Dcr ERACTHD D™ -
Dpmuic K ich st
g
§ g P ki |
e | Nt Cratee M i |_-
o
I Spesd Fragaws [ Taaapu s Faigu
1w T F e Mmoo T
s Rem [ =l He Tl Term [ 1 =
[mrg 12
]
i s BIEHI - 20 cachig Chale ——
[sie Lt g r
iy
e |t |t | Fig. 10-1

[3 Zet the desiredtest parameters inthe parameter window.

@ Flease refer to the separate ingrmidion of the Winhdix
program* concerning entry oftest parameters.

o In order to presvent switching-off of the drive unit® due o
excessive torgue, start with a low speed (20 - 30 min"j.
In order to make sure that the measuring curve iz
recorded completely, first et a large measuring range.
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Anexo 8

10.3.4 Measurement

WARNING

A

When the feed opening is open and the motor drive is running, the
rotating blades are accessible.

Danger of gerious injuries, entanglement hazard by mixer blades!

b HEVER grasp into the open measuring mixer when the drive
unit* is on!

b HEVER work at the measuring mixer with open long hair or
with garments hanging dowmn (tie, scarf, shawd or the like)!

WARNING

The hot surfaces of the measuring mixer, of the loading chute*,
and of the cover of the gear unit* may reach temperatures of up to
approx. 500°C,

Even after switching off of the system, these surfaces may =till be
very hot for a long time.

Rizk of severe buming!
g Always wear suitable protective gloves!

b Always take care to keep a sufficient distance of unprotecied
parts of your body to the hot mizer surfaces!

| 1 I For starting the measurem ert:

+  Click the hutton LI gt the hottom of the parameter

syl vy oF

+  Click the buttan % in the toalbar ofthe program or
+  Seled the menu “Run”- “Stant Test”

= The measuring mixer iz heated up now. The following

windowy iz shown inthe program;

Fibenr W S0

Tempaeabwe [7C]
Hame Sk Fusal
Slack 1780

Contol 1 18000 1780
Conbiol 2 1800 1780
Conbol 3 7800 1780

Fig. 10-2

and alltem peratures are constant.
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Anexo 9

Make sure that the drive unit* and the Universal Docking
Station® (fapplicable) have been switched on.

Otherwize | system calibration iz not pozsible.

When constant tem peratures have been reached, click the field
inthe windowwith actual and s=t values (see Fig. 1 0-2).
= The speed is nowautomatically ==t to the nominal value et

in the param eter window and the program shows a message
windovethat the system iz nowbeing calibrated.

= Upan calibration, the following window appears on the
monitor®;

£ Fig. 10-3

o Upon clicking the button Ll recarding of the

measuring wvalues starts immediately, otherwise,
recording of the measwing wvalues dHarts
autom atically when the torgue limit shown in this
windowyizs exceeded (inthe abowe fig. 1 Nm).

WARNING

Risk of serious injury, entanglement hazard when feeding the
zample materal into the mixer with a loading device* not properly
mounted or without any loading device?!

»
»

¥

When loading the sample material wath the pres=ure ram®, the feed
opening of the measuring mixer is opened again and again.

Risk of serious injuny!

i

»

feed opening of the measuring mixer!

Only use original B rabender® loading devic es*!

ALW AYS load the sample material with the help of a loading
device* designed and permitted for this measuring mixer!

HE VER load any sample matesial directly into the Brabender®
measuring mixer without any loading device?*!

Take care to keep a sufficient distance of your hands to the

HEVER work at the measuring mixer with open long hair or
with garment= hanging down (tie, =carf, =hawd or the like)!

77



Anexo 10

D epending on the loading device* used, proceed as follows:
+  Quick loading chute* (s=e fig. below)
» Mount the quick loading chute* (without piston) onto
the feed opening of the measuring mixer so that the

fixing device of the quick loading chute* embracesthe
holding block on the rear wall ofthe measuring mixer.

% Push the retertion pin from the font side of the
measuting mixer through the bores of the holding
block and ofthe fixing device uptothe limit stop.

Fixing device

Hokiing block Retention pin

Fi. 10-4

+ Pressure ram®

» |If the lever of the pressure ram* has not yet been
lited, tilt t open at the conical handle towards the top
s0 as to open the feed opening of the measuring
mixer.

+ Pneumatic loading chute*:

» Mount the loading chute of the pneumatic loading
chute*.

@ For details conceming the pneum atic loading

chute*, please refer to the separate instruction
manual ofthe pneumatic loading chute*.
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Anexo 11

NOTICE

In case of excessive torque values during material feeding, the
motor of the drive unit* can be stopped automatically by the torque
limitation.

> Crush coarse andior tenacious fractions of the sample
material before loading them into the mea suring mix et

* Screen coarse bulk material before loading it into the
measuring mixer!

%  Make sure that the Brabender® measuring mixer has
completely reached full operating temperature!

> Always carefully observe the torque signal during material
feeding.

* In case of torgue values exceeding 180 Hm, slightly lift the
piston of the loading chute* and the pressure ram®,
respectively, until the torque ha s slighthy lowered again.

E] Depending aon the loading dewice® uzed, load the sample
material as fallows inta the measuring mixer

¢ Loading with the quick loading chute*:

# Fill the sample matedal into the chute of the quick
loading chute* while the bladez* are running .

¥ Inzert the piston from the top into the chute of the
gquick loading chute*.

¥ Put the loading weight* onto the top of the piston of
the quick loading chute*.

¥ Press the loading weight® down guickly and evenly
with your hands,

+ | oading with the Brabender” pressure ram':

o When feeding strips into the measuring mixer, take
care to always load same number and size of
strips in order to obtain reprodudhbility.

# Fill the sample matedal into the feed opening of the
measuing mixer while the blades® are running.

# Titt the lever of the pressure ram* down =so that the
hinged pigon forces the material into the measuring
mixer and clozes the feed apening of the measuring
mixer.

Put the loading weight* orto the supporting kot on top
of the lever of the pressure ram®.
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Anexo 12

+ Loading with the pneumatic loading chute*:

o M sk e zure that the required pressure (max. 2.5 bars)
and the pigon speed have been set correctly
[pleasze refer to the separate instruction manual
ofthe pneumatic loading chute*).

*  Fill the msterial into the feed hopper of the pRewm atic
laading chute* while the blades* are running.

¥ Press the two buttons of the two-hand control device
of the pneum atic loading chute*.

= The piston of the pneumatic loading chute* runs
downninards.

[? ] Wait until the torgque and the stock tempersture have reached a
canstant lewvel.

g I Far checking the filling level of the measuring mixer, remove the
loading chiute® or it the preszure ram * as follows:

WARNING

When the feed opening i open and the motor drive is running, the
rotating blades* are accessible,

Danger of serious injures, entanglement hazard by mixer blades*!

3 HEVER grasp into the open measuring mixer when the drive
unit* iz on!

> HEVER work at the measuring mixer with open long hair or
with garments hanging down (tie, scarf, shawd or the like)!

Danger of damage to the measuring mixer!

> HE VER insert any objects into the running measuring mixer!

CAUTION

Rizk of injury by material that may spout out of the mixer bowd
when removing the loading chute® and lifing the pressure ramy,
respectively*.

* Hever look directly into the feed opening of the measuring
mixer!

¥  Always put on safety glasses!
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Anexo 13

Az zoon as the loading chute* has been removed or the
pressure ram®* has been lited, the torgue signal must
decrease byl - 2%,
+ |fthereiz no decrease of the torque signal

= The measuring mixer iz underfilled

+ |fthe torgque decreases by morethan 2 %
= The measuring mixer iz overfilled

For comparative testz with different materials, this
torque decrease must alwavs bethe samel

+ Dizassembly of the quick loading ¢ hute*:

j3

>

Take off the loading weight* towards the top and put it
bezide the measunng mixer.

Completely tear out the retertion pin fixing the quick
loading chute* at the holding block towards the front.

Litt the quick loading chute® out ofthe holding block and
put it beside the measuring mixer.

& The torgue signal shown on the monitar* of the
computer must immediately decrease by 1 -2 %,

Take the piston ouwt of the chute of the quick loading
chute®* towards the top.

Iminedistely clean the piston and the chute of the
guick loading chute* with the brass brush from the
acceszory kit

FPlace the pizton and the chute of the gquick loading
chute* separately from each other (ie. do not insert
the piston into the chute) in order to accelerate cooling
down ofthese partzs.

+ Lifting the pressure ram®:

>

Take off the loading weight* from the lever of the
preszure ram®* towards the top and put it beside the
messuing mixer.

Tit open the lever of the pressure ram* towards the
top.

& The torjue zignal shown on the monitor® of the
computer must immediately decrease by 1 -2 %,
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Anexo 14

+ Disassembly of the chute of the pneumatic loading chute*:

¥# Pressthe two buttons of the two-hand cortrol device of
the pneumatic loading chute* inarder to lit the piston.
= The piston iz lifted .
= The tomue signal shown on the monitor* of the
computer® must immedistely decreasze by 1 -2 %.

¥ Unscrew and remove the two fixng screws of the
chute atthe front zide ofthe pneumatic loading chute*.

¥ Lit the chute the prneum atic loading chute* and take it
aut tosardds the front side.

¥ Immedistely deanthe chute with the with the brass brush.

¥ Place the chute beside the m easuring mixer.

0 Usually, the chute iz not reinseted into the pneumatic
loading chute* in arder to prevent excessive heating
up of the chute .

@ Check the filling level ofthe measuring mixer visually, obzerving
the fallowing points:
+  The blades must be completely covered by the material.
* The material layers must be compounded and shited
continuously from one blade to the other.

+  However, no material may emerge through the feed
opening ofthe mixer.

WARNING

Danger of serous injuries, entanglement hazard when reloading
gsample material into the measuring mixer with a loading device®
not properdy mounted or without any loading device*!

g ALW AYS load the sample material with the help of a loading
device* designed and p ermitted for this measuring mixer!

¥  HEVER load any =ample material directly into the Brabender®
measuring mixer without any loading device*!

Danger of serous injuries, entanglement hazard, and risk of
damage to the measuring mixer when removing sample material
fromthe measuring mixer!

For removing =ample maternal from the measuring mixer:

b ALW AYS switch off the drive unit* at the isolator switch!

b HE VER take out any material when the drive unit* is still on!

g HEVER work at the measuring mixer with open long hair or
with garments hanging down (tie, =scarf, shawd or the like)!!

b HE VER in=sert any objects into the nunning measuring mixer!
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Jpon werification of the flling level, proceed as follows:
+  With an optimumfilling level: continue wih step no . 11.

+ In case of underfilling:

® Reload sample matetal imto the measuring mixer using
the loading device* unfilthe ogtim um filling lewel is reached.

#  Hawve the test cortinue for som e more minutes.

*  Click the hutton @ in the VWinh iz program *.
= The dhive unit* iz stopped autom atically.

# Press the "Stop” key e at the temperature control
and display unit of the drive unit*.

¥ Cleanthe measuring mixer.

@ Far iz purpose, follow the safety ingrudions

and the instructions in chapter 11 "Cleaning”.
L

# Press the "Starnt" key at the temperature control
and display unit of the drive unit®.

¥ Statt anewtest withthe comect amount of sample material.
+ In case of overfilling:

¥ Click the button @ in the Winh ix program*,
= The drive unit* iz stopped autom atically.

# Press the "Stop" key e at the temperature control
and dizplay unit of the drive unit*.

¥ Cleanthe measuring mixer.

@ Far tiz purposs, follow the safety ingrudions

and the instructions in chapter 11 "Cleaning”.
»

# Press the "Starnt" key at the temperature control
and display unit of the drive unit*.

P Start anewtest with @ reduced amount of sample m ateris.

Risk of high wear of the blades* and of stoppage of the drive motor
due to excessive torque!

For tests with cross-linking {curing) materials:
* Manually stop the test shortly after the second torque
ma ximum has been passed!

* Immediately remove the sample material fromthe mixer!

* Do not have the material cool down in the mixer bowd!
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Have testz with non cross-linking materials continue until the
testtime presetin the param eter windowha s expired.

o The loading chute* uzually iz not remounted.

& Upan expiry of the preset test time, the test is stopped
autom atically.

= The speed of the drive unit* is =et to zero autom atically.
0 Heating continues until t iz switched off manually.

Cleaning of the measuring mixer must be done immediately
in arder to prevent cooing down of the zample material in the
measuring mixer.

Cleaning should be done as guickly az possible in order to
prevent excessive cooling of the mixer bowd and of the blades*.
The longer the time needed for cleaning, the longer the time
needed for reaching the previous starting conditions again.

For cleaning, please followw the instructions in chapter 11
"Cleaning".
Fortest evaluation, please refer to chapter 12 "Evaluation ofthe
test" and 1o the zeparate indrudion manual of the Winkdix
program* .
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