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Resumen- Se realizé la modificacion de cascarilla de arroz, mallas 20, 30, 40 y 60, mediante un tratamiento alcalino y
acoplamiento de silanos; con y sin tratamiento alcalino previo. La cascarilla fue caracterizada por FTIR, TGA, SEM y una
prueba cualitativa en un sistema agua-tolueno. Se verifico por FTIR la modificacion quimica de la cascarilla. Los resultados
de TGA 'y la prueba cualitativa indicaron que las cascarillas silanizadas disminuyeron su caracter hidrofilico e incrementaron
su estabilidad térmica. Por SEM se pudo apreciar que la cascarilla de malla 60 tiene una geometria regular en forma de fibra
corta. Se obtuvieron probetas en base a la norma ASTM D-1708, mediante un proceso de inyeccion, utilizando una relacion
en peso de 30% cascarilla/70% pp. La prueba de esfuerzo a la tension indicé que los mejores resultados por malla fueron
20Al-TCVS, 30AI-TCVS, 40-DCDMS y 60AI, obteniendo una mejora porcentual de 14, 9, 23.5 y 45% respectivamente.
Mediante la prueba de analisis del angulo de contacto se determind que el material con menor caracter hidrofilico fue el
formulado con la cascarilla 60Al, ya que la cascarilla tuvo un mejor recubrimiento de polipropileno y que junto con su
morfologia en forma de fibra corta propiciaron los mejores resultados.

l. Introduccion.

La elaboracion de materiales compuestos obtenidos de fibras naturales y matrices termoplasticas es de
gran interés debido al importante reto por mejorar la union interfacial entre ambos componentes y
como consecuencia obtener mejores propiedades mecanicas en estos materiales. La pobre
compatibilidad entre estos componentes es debido a la naturaleza hidrofilica de las fibras y al caracter
hidrofébico de los termoplasticos. Karnani R. et al.) estudiaron la modificacion quimica del
polipropileno isotactico para mejorar su union interfacial con fibras de kenaf. Por su parte, Toro P. et
al.® utilizaron polipropileno injertado con monometil itaconato para generar materiales compuestos
reforzados con 10, 30 y 50% en peso de cascarilla de arroz, encontrando que la resistencia al esfuerzo
de tensién aumenté conforme aumentaba el porcentaje de cascarilla. Por otro lado, Han-Seung et al.®
reportaron que en un material compuesto de polipropileno y harina de cascara de arroz, en donde no se
modificd ninguno de los dos componentes, se obtuvo una menor resistencia al esfuerzo de tension
conforme aumenta el porcentaje de refuerzo, debido a la poca afinidad entre el PP y la fibra de cascara
de arroz.

I1. Seccién Experimental.

11.1. Materiales.

Polipropileno isotactico adquirido de Aldrich Chemical Company Inc., Triclorovinilsilano al 97% de
pureza de Aldrich, Dicloro-dimetil-silano al 99% de pureza de Dow Corning, Cascarilla de arroz de la
Arrocera san José, Jojutla, Mor., variedad Morelos (A70) (mallas 20, 30, 40 y 60), Hidréxido de
sodio de J.T. Baker, Etanol anhidro, Acido Clorhidrico y Agua destilada.



11.2. Modificaciones efectuadas a la Cascarilla de Arroz.
En la Tabla 1 se muestran los diferentes tratamientos efectuados a las mallas 20, 30, 40 y 60 de la
cascarilla de arroz.

Tabla 1. Tratamientos efectuados a la cascarilla de arroz.

Tratamiento Claves Descripcion
(ej. para la malla 20)
Natural 20 Cascarilla malla 20, lavada con agua destilada
Alcalino 20Al Cascarilla malla 20, tratada con NaOH 0.5N a T
Silanizacién con 20-DCDS Cascarilla  Natural malla 20, silanizada con
Diclorodimetilsilano Diclorodimetilsilano
20Al-DCDS Cascarilla  Alcalina malla 20, silanizada con
Diclorodimetilsilano
Silanizacién con 20-TCVS Cascarilla  Natural malla 20, silanizada con
Triclorovinilsilano Triclorovinilsilano
20AI-TCVS Cascarilla  Alcalina malla 20, silanizada con
Triclorovinilsilano

11.3. Elaboracién de probetas para la prueba de tension.
Se elaboraron probetas de acuerdo con las norma ASTM D-1708, mediante un proceso de inyeccion
mezclando una proporcion en peso de 30% cascarilla/70% polipropileno isotéctico.

11.4. Caracterizacion de la cascarilla.
La cascarilla fue caracterizada mediante FTIR, TGA, SEM y mediante un analisis cualitativo del
caracter hidrofobico de la fibra utilizando un sistema agua-tolueno.

11.5. Caracterizacion de los materiales compuestos.

Se caracterizo el caracter hidrofilico de los materiales compuestos mediante la evaluacién del angulo de
contacto. Se evaluo la propiedad mecanica de tension de acuerdo con la norma ASTM D-1708 y se
analizé el modo de falla mediante SEM.

I11. Resultados y Discusion.

I11.1. Andlisis FTIR de la cascarilla

El analisis de FTIR se realizé para confirmar la modificacién quimica de la cascarilla de arroz. Se
corrobor6 la eliminacion de lignina con el tratamiento alcalino al disminuir la intensidad de la sefial a
~1710 cm™. Asi mismo, se corroboré el acoplamiento de los silanos en la cascarilla al observar un
ensanchamiento en la sefial comprendida entre 900-1200 cm™, correspondiente a la contribucién de los
enlaces Si-O-Si y C-O-Si.

111.2. Anélisis Termogravimétrico de la cascarilla.

Los resultados de TGA mostraron que la cascarilla tratada alcalinamente incrementd su caracter
hidrofilico respecto a la cascarilla natural, mientras que las cascarillas silanizadas incrementaron su
caracter hidrofébico, asi como su estabilidad térmica, lo cual estd de acuerdo con lo reportado para
otras fibras naturales con estos tratamientos®.

111.3. Analisis SEM de la cascarilla.

En las micrografias obtenidas no se aprecian cambios sustanciales en la morfologia superficial de la
cascarilla, sin embargo se pudo observar en la cascarilla con tratamiento alcalino un incremento de area
superficial, lo cual esta de acuerdo con lo reportado en la literatura. Se pudo observar también que la



morfologia de la cascarilla de las mallas 20, 30 y 40 era muy irregular (Ver Fig. 1), mientras que la
cascarilla de la malla 60 tenia una forma regular de fibra corta.

Figura 1. SEM de la cascarilla
malla 20, que muestra la morfologia
irregular, lo cual fue caracteristico
también para las mallas 30 y 40.
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I11.4. Prueba cualitativa del caracter hidrofobico de la cascarilla en un sistema agua-tolueno.

En la Figura 2 se observan los resultados de la prueba de afinidad en un sistema agua-tolueno que se
realizé a las muestras 20, 20-DCDMS y 20-TCVS, se aprecia que aquellas muestras de cascarilla que
fueron silanizadas incrementaron su caracter hidrofébico ya que permanecieron en la fase tolueno, lo
cual concuerda con los resultados obtenidos por TGA.

Figura 2. Prueba de afinidad en agua
y tolueno para las muestras:

a) 20

b) 20-DCDMS,

c) 20-TCVS.

111.5. SEM de las probetas fracturadas
En la Figura 3, se observan las fracturas de las probetas formuladas con cascarilla natural malla 60 (60)

y cascarilla alcalina malla 60 silanizada con DCDS (60AI-DCDS), evaluadas a esfuerzo de tension. Se
puede observar que en el material reforzado con la cascarilla natural (Figura 3a) hay cavidades que
alojaron cascarilla, lo que parece indicar que el modo de falla ocurrié por “pull-out”, esto fue debido a
la pobre mojabilidad de la cascarilla por el polipropileno. Por otro lado, en la Figura 3b) se puede
apreciar que existe un ligero desgarramiento de la cascarilla provocado por una mejor interaccion entre

la cascarilla 'y el polipropileno.
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Figura 3. SEM de la fractura de a) 60/pp y b) 60AI-DCDS/pp.

I11.6. Prueba de resistencia al esfuerzo de tension

Los mejores resultados de esfuerzo a la tension de los materiales formulados con cascarilla natural se
obtuvieron con la malla 60, obteniendo una mejora de aproximadamente 5% con respecto a la malla 20.
En la Tabla 2 se muestran los mejores tratamientos para cada malla, asi como el porcentaje de mejora
respecto al material reforzado con cascarilla natural. Se observa que el material que presentd una mejor
respuesta a la tension fue el de malla 60 con tratamiento alcalino (60Al), obteniéndose una mejora de
un 45% con respecto al material reforzado con cascarilla natural malla 60.

Tabla 2. % de mejora en la respuesta a tension de los mejores tratamientos de cada malla.

Mejor tratamiento de % de mejora respecto a su
cada malla malla natural
20AI-TCVS 14
30AI-TCVS 9
40-DCDMS 23.5
60Al 45

111.7. Angulo de contacto
En la Figura 4 se muestran los resultados obtenidos de las mediciones de los angulos de contacto

formados por los materiales reforzados con cascarilla de malla 60 y una microgota de agua. Se observa
que el material que presenta un comportamiento mas hidrofobico es el material reforzado con cascarilla
alcalina, lo cual esta de acuerdo con los resultados de tension, ya que esto indica que la cascarilla de
arroz fue muy bien humectada por la matriz de pp, lo cual inhibe la interaccion de la cascarilla con el

agua.
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Figura 4. Resultados de la evaluacion del &ngulo de contacto formado entre los materiales compuestos y una microgota de
agua con respecto al tiempo.



IV. Conclusiones.

Existen mejoras en la respuesta al esfuerzo de tension en los materiales formulados con cascarilla
modificada respecto a aquellas que no se sometieron a ningin tratamiento, los mejores tratamientos
para cada malla fueron 20AI-TCVS, 30AI-TCVS, 40-DCDMS y 60Al, obteniendo una mejora
porcentual de 14, 9, 23.5 y 45% respectivamente.

Los materiales que obtuvieron la mejor respuesta a la tension fueron los reforzados con cascarilla
alcalina malla 60 (60Al), esto se debe principalmente a que el tratamiento alcalino promovié un amarre
mecanico bueno, propiciado por una buena impregnacion del pp en la superficie de la fibra, lo cual fue
corroborado por los resultados obtenidos en las evaluaciones de &ngulo de contacto.

Respecto a los resultados de respuesta al esfuerzo de tension para la cascarilla sin tratamiento, el mejor
resultado fue tambien para la malla 60, esto puede ser debido principalmente a que esta cascarilla tiene
una forma regular en forma de fibras cortas, a diferencia de las mallas 20, 30 y 40 que tienen una forma
geométrica bastante irregular, segun se observé en los resultados obtenidos por SEM.

Se pudo observar por medio del analisis termogravimétrico que hubo disminucion del caracter
hidrofilico de las muestras silanizadas. Esto se pudo observar también en el experimento de afinidad en
agua y tolueno.

De acuerdo con los resultados obtenidos por la prueba de analisis de angulo de contacto, los materiales
reforzados con cascarilla 60Al, son los que presentan un caracter méas hidrofébico, por lo que se
concluye que la cascarilla de este tratamiento fue muy bien humectada por la matriz de polipropileno,
lo cual esté de acuerdo con los resultados obtenidos en la prueba de esfuerzo a tension.
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