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Resumen

Las cenizas de madera de encino (CME), asi como las cenizas de bagazo de cafia (CBCA)
son residuos considerados de desecho que provienen de varios procesos industriales. La
ceniza de madera es el material resultante de los procesos de combustién con compuestos
organicos semivolatiles que facilmente puede ser capturada por los seres Vivos,
produciendo un gran impacto al ambiente. Por otra parte, las cenizas de bagazo de cafia son
el residuo de las calderas industriales de los ingenios azucareros, cuyas cenizas de caracter
puzolanicas contienen compuestos inorganicos, siendo el silicio el principal componente.
Recientemente se ha explorado el uso de estos residuos para la produccion de materiales
compuestos de menor costo de manufactura y alto valor comercial, para generar productos
de baja densidad, biodegradabilidad y de naturaleza reciclable. Estos materiales pueden
servir de matriz para el poliestireno expandido, que presenta buenas propiedades
mecanicas, si tomamos en cuenta su muy baja densidad. Por lo anterior, el interés en esta
investigacion fue desarrollar un material compuesto con buenas propiedades fisico-
mecanicas, que pueda servir para la construccion usando estos dos residuos (cenizas de
bagazo de cafia de azicar y de madera) como matriz en combinacion con el poliestireno.
Asi se caracterizaron y determinaron las propiedades fisico-mecanicas del composito. A
nivel de composicion, estructura y morfologia se empled la fluorescencia de rayos X
(XRF), espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR), Difraccion de
rayos X (XRD) y Microscopia electronica de barrido (SEM). Asi mismo se evalud su
resistencia a la compresion y dureza vickers, a través de la maquina universal (Instron) y la

méaquina de ensayos de dureza (mitutoyo).

Palabras clave: Cenizas de madera, cenizas de bagazo de cafia, poliestireno, material

compuesto.
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Abstract

Oak wood ashes (CME), as well as sugarcane bagasse ash (CBCA) are waste considered
garbage from various industrial processes. Wood ash is the material resulting from
combustion processes with semi-volatile organic compounds that can easily be captured by
living beings, producing a great impact on the environment. On the other hand, cane
bagasse ash is the residue of the industrial sugar mill boilers, whose pozzolanic ashes
contain inorganic compounds, with silicon being the main component. Recently, the use of
these wastes has been explored for the production of composites with lower manufacturing
cost and high commercial value, to generate low density, biodegradable and recyclable
products. These materials can serve as a matrix for expanded polystyrene, which has good
mechanical properties, if we take into account its very low density. Therefore, the interest
in this research was to develop a composite material with good physical-mechanical
properties, which can be used for construction using these two residues (bagasse ash from
sugarcane and wood) as matrix in combination with polystyrene . This is how the physico-
mechanical properties of the composite were characterized and determined. At the level of
composition, structure and morphology, X-ray fluorescence (XRF), Fourier transform
infrared spectroscopy (FTIR), X-ray diffraction (XRD) and Scanning electron microscopy
(SEM) were used. Likewise, its resistance to compression and hardness vickers was
evaluated, through the universal machine (Instron) and the hardness testing machine

(mitutoyo).

Keywords: Wood ashes, sugarcane bagasse ash, polystyrene, composite material.
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CAPITULO |

1.1 Introduccién
Los materiales compuestos son combinaciones 0 mezclas de dos o mas materiales
diferentes, en su mayoria disefiados y fabricados por el hombre, que particularmente estan
formados por dos componentes bien diferenciados: la matriz y el refuerzo. Estos materiales
han surgido por la necesidad de obtener propiedades especificas para ciertos usos y que

dificilmente se encuentran en los ceramicos, los plésticos o los metales. [1]

La industria de la construccion atiende la incorporacion de materiales compuestos que
provean propiedades fisico-mecéanicas superiores o adecuadas, ademas de cumplir con las
necesidades o exigencias ambientales. Actualmente los paises mas desarrollados lideran la
creacion de nuevos materiales biodegradables favorables al el medio ambiente, y que,
ademas, utilicen los llamados materiales de desecho con las ventajas que esto conlleva. [2]
A lo largo de los tiempos, la biomasa se han quemado principalmente y luego se han
eliminado sin tratamiento. Por lo tanto, el reciclaje o el tratamiento de cenizas de biomasa

es una alternativa econémica y ambiental.

En la industria de produccién de cafia de azlcar se generan grandes cantidades de bagazo
de cafia de azlcar como material de desecho, el cual se utiliza para alimentar las calderas,
finalmente, la ceniza resultante de bagazo de cafia de azlcar es considerada un residuo
solido no biodegradable, el cual es rico en silica cristalina (SiO,). El uso de esta ceniza es
de importancia en la produccion de ceramicos, por ser un material arcilloso. Asi también las
cenizas a partir de la combustion de madera representan la mayor porcion de las cenizas de
biomasa. La produccion anual de cenizas totales puede variar de 4.6 a 27 millones de

toneladas secas, lo cual depende del tipo de material y del proceso de combustion. [3]

Por su parte el poliestireno expandido solo representa un problema por el espacio que ocupa
como desperdicio ya que no desprende ninguna sustancia dafiina al aire, suelo y mantos
fredticos. Por lo tanto, el relso de este material evita su desperdicio y la produccion de
poliestireno nuevo. Dado lo anterior, en el presente proyecto se produjo un material
compuesto a base ceniza de bagazo de cafla de azlcar y madera como fase matriz,

albergando al poliestireno para la obtencion de un material para construccion.
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1.2 Justificacion de la investigacion

Al desarrollar un material compuesto a base de materiales de desecho (cenizas de bagazo de
cafia de azlcar y madera combinadas con poliestireno), se contribuye a mitigar del dafio
ecologico surgido por la produccion en masa de productos sintéticos y por el desecho al
ambiente de residuos no biodegradables como lo es el poliestireno. En consecuencia, con
el reciclaje y uso de productos biodegradables, se esta aportando a la preservacion de los
recursos naturales, a la disminucion de la contaminacion, al ahorro de energia y a la
disminucién del uso del petréleo. Por lo anterior, las investigaciones actuales tienden al

desarrollo de materiales ecologicos con una amplia diversidad de aplicaciones.
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1.3 Hipdtesis

Las cenizas madera, cenizas de bagazo de cafia y metacaolin producirian un material de
mejores propiedades fisico-mecénicas en relacion al incremento de la dureza y resistencia a

la compresidn, cuando una relacion en peso entre los tres componentes sea apropiada.

1.4 Objetivos
1.4.1 Objetivo general
Desarrollar un material compuesto con altas propiedades fisico-mecanicas a partir de

cenizas madera y cenizas de bagazo de cafia.

1.4.2 Objetivos particulares
1. Determinar la composicion y caracterizar cada uno de los materiales empleados en la
obtencion del composito, a través de Fluorescencia de Rayos X (XRF), Espectroscopia

Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) y Viscosimetria.

2. Establecer las proporciones Optimas y la geometria de las fases de las diferentes

formulaciones mediante un analisis morfoldégico y estructural.

3. Conocer la influencia de los residuos y poliestireno en las propiedades mecanicas de los

materiales compuestos a través del andlisis de esfuerzo en compresion y dureza Vickers.
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CAPITULO Il MARCO TEORICO

Tabla 1 Algunos estudios realizados con cenizas y materiales de desecho

AUTOR ANO TITULO OBJETIVO DEL ARTICULO, RESULTADO O
CONCLUSION

1 Xianghai Meng, 2013  Efecto del polvo de Se elaboraron compdsitos de caucho de estireno-butadieno con
Yihe Zhang, carbon de lefia de polvo de carbdn de bambl para estudiar la influencia del segundo
Jinbo Lu, Zhilei bambi  en las material sobre el primero.

Zhang, Leipeng caracteristicas  de

Liu, Paul K. Chu curado, las Los resultados indican que la adicion de polvo de carb6n de
caracteristicas bambu al caucho, dio lugar a un tiempo de curado mas largo y una
mecanicas, y las viscosidad mas alta; ademds se mejoraron las propiedades
caracteristicas mecénicas. Por lo tanto, se concluyd que el polvo de carbon de
termales del caucho bamb0( puede ser utilizado como relleno para los materiales de
del estireno- caucho de estireno-butadieno. [4]
butadieno con el
polvo de carb6n de
bambu.

2 Vinicius N. 2013 Eluso de la escoria Se combind en distintas proporciones (de 0 a 40% en peso)
Castaldelli, Jorge del alto escoria del alto horno con ceniza de bagazo de cafia de azlcar
L. Akasaki, José horno/ceniza de para producir pastas y morteros alcali-activados. Se utilizaron
L.P. Melges, bagazo de la cafia soluciones de hidroxido de sodio y silicato s6dico como agentes
Mauro M. de azicar (scha) activadores.

Tashima, mezclada en la

Lourdes Soriano, produccion de los Los resultados mostraron una buena estabilidad de las matrices
Marfa V. materiales  &lcali- desarrolladas por medio de la activacion alcalina. Se demostr6 que
Borrachero, José activados. la ceniza del bagazo de la cafia de azlicar es una fuente interesante
Monzé and Jordi para preparar los aglutinantes alcali-activados. [5]

Paya

3 Matheus Poletto, 2010  Caracterizacion de Se evalud el uso de poliestireno expandido combinado con harina

Juliane compésitos basados de madera para desarrollar madera plastica.

Dettenborn, en poliestireno

Mara Zeni, expandido Los resultados mostraron que las propiedades mecanicas

Ademir J. reciclado y harina disminuyeron a medida que aumentaba la proporcion de la harina

Zattera de madera. de madera. Mediante un estudio morfolégico se reveld el efecto
positivo del agente del acoplador en la vinculacion interfacial.
Basandose en los hallazgos de este trabajo, parece que ambos
materiales reciclados pueden ser utilizados para fabricar
composites con altas propiedades mecanicas y de baja densidad.
[6]

4 Silvio Rainho 2010  Cristalizacion de En este trabajo se estudié la viabilidad de utilizar ceniza de
Teixeiraw, Si0, - CaO - bagazo de cafia de azlcar para producir vidrio cerdmico. Pues el
Maximina vidrio Na,O componente principal de este residuo es el SiO; (89%), mismo
Romero and utilizando ceniza de que se combin6 con CaO y Na,O. [7]

Jesus Ma. bagazo de cafia de
Rincén azdcar como fuente

de silice.
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2.2 Generalidades

2.3 Materiales compuestos naturales
2.3.1 Definicién y caracteristicas

Un material compuesto es aquel que esta constituido por dos o mas materiales distintos, su
caracteristica principal es que pueden observarse las fases o los diferentes componentes a
simple vista o utilizando tecnologia a base de luz natural (microscopio). Por lo general
dichos materiales son fabricados por el hombre, buscando mejorar su desempefio fisico-
mecénico. Sin embargo, en la naturaleza se pueden encontrar ejemplos de materiales
compuestos muy claros; uno muy importante en la vida cotidiana, es la madera, en la cual
pueden observarse sus fases bien diferenciadas como lo son la madera temprana y tardia en
el caso de las coniferas y/o los diferentes tipos de células. Tejidos que combinados brindan

propiedades fisico-mecéanicas propias de cada especie de madera. [1]

Cabe mencionar, que ademas existen materiales compuestos elaborados por el hombre,
pero de origen natural, es decir, provenientes de la mezcla o la conjuncion de dos o mas
materiales naturales, por ejemplo, los adobes para la construccion, los cuales se elaboran a

base de barro, arena y paja. [2]

En un material compuesto los constituyentes son la matriz y el refuerzo. El material matriz
es el que tiene la funcion de “embeber” al material de refuerzo, es decir, se encuentra en
mayor proporcion y a través de éste se distribuye el material de refuerzo de forma
homogénea (idealmente). ElI material de refuerzo es aquel que se distribuye en el material
matriz y puede tener diversas formas como lo veremos mas adelante. La funcion principal
de este material es la de modificar alguna o algunas propiedades fisico-mecanicas que los

materiales originales tienen de manera individual. [8]

2.3.2 Ventajas y limitaciones de los materiales compuestos

Los materiales compuestos poseen ciertas propiedades fisico-mecanicas que los hacen
bastante amigables en relacion al sector de la construccién y fabricacion de articulos de

todo tipo. Las principales ventajas de reforzar los materiales (matrices) con fibras o
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elementos naturales son que las propiedades fisicas y mecanicas son incrementadas,
ademas, en caso de estar utilizando materiales de desecho, el aporte que se da a la
reduccion de costos y al cuidado o preservacion del medio ambiente es de gran impacto.
Sin embargo y a pesar de aportar ventajas considerables, los materiales compuestos no han
sido suficientemente estudiados, utilizados ni considerados como una fuente de ingresos, ya

que actualmente se esta en el uso de los materiales tradicionales. [9]

2.3.3 Clasificacion de los materiales compuestos

Los materiales compuestos se clasifican de dos formas. Primera, de acuerdo a su matriz,
qgue puede ser organica (polimérica y carbono), metalica y cerdmica. Segunda, debido al

reforzante, pudiendo ser fibras, compuestos laminares o compuestos particulados.

2.3.3.1 Compuestos de matriz polimérica

Cuando la matriz del material compuesto estd conformada por un polimero, se considera
que la matriz es polimérica; entendiendo que un polimero es un material formado por la una
enorme cantidad de cadenas que provienen de la union mondmeros (unidades repetitivas);

los que a su vez son un conjunto de atomos. [10]

2.3.3.2 Materiales de refuerzo

La adicion de los materiales de refuerzo incrementan las propiedades fisico-mecanicas tales
como la flexibilidad, ligereza y resistencia tanto a compresion como a tension, resistencia a
la corrosion, elevada estabilidad dimensional, entre otras caracteristicas, dependiendo del

refuerzo agregado para los fines buscados. [11]

2.3.3.2.1 Particulas

Al tilizar refuerzos en forma de particulas debe cuidarse principalmente el tamafio y la

pureza de las mismas. Es importante sefialar que al utilizar este tipo de refuerzo se mejora
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la estabilidad dimensional, aunque decrece la resistencia en relacion a las fibras continuas
(naturales o sintéticas). Las particulas mas empleadas como refuerzo son el grafito, la

alimina (ALO3)y el carburo de silicio (SiC). [8]

El tamafio de particula que ha sido utilizado en la elaboracion de cementos enriquecidos
con ceniza de cafia ha oscilado entre los 45-850 um de diametro, utilizando frecuentemente
un tamafio de 150 pm. [12]

El material compuesto elaborado, roza en sus caracteristicas en lo que son los concretos o

morteros; utilizando las cenizas de CBCA y CME.

2.3.3.2.2. Fibras naturales

Las fibras naturales cominmente utilizadas como refuerzo son las de coco, platano, cafia de
azGcar y algunos bambues. Es decir, funcionan para reforzar ceramicos, sin embargo,

también son Utiles como refuerzo en matrices poliméricas y metalicas. [13]

2.3.3.2.3. Fibras sintéticas

Al reforzar con fibras en direccion de la tension se incrementan las propiedades mecanicas.
Las fiboras mas comlnmente utilizadas como refuerzo son las ceramicas, puesto que, a
diferencia de las metalicas, no se oxidan y poseen alto mddulo de elasticidad. Dentro de las

fibras ceramicas estan las mas utilizadas: las de boro, alimina y carburo de silicio. [8]

2.3.3.2.4 Refuerzos “whisker”

Los whiskers son refuerzos con diametros menores de 1 um y con longitudes de hasta 100
um, por lo que puede considerarselos como refuerzos discontinuos, pero con mayor
resistencia. Sin embargo, al igual que las particulas, los whiskers mejoran la estabilidad
dimensional del material final, pero decrece la resistencia en relacion con las fibras
continuas (naturales o sintéticas) los whiskers comerciales mas comunes son los de SiC y
SisN4. [8]
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2.3.3.2.5 Materiales de desecho como parte en materiales compuestos

Muchos materiales considerados como desecho, pueden ser el elemento matriz o el material
de refuerzo para un nuevo material compuesto, como refuerzo pueden presentarse en las
diversas formas mencionadas anteriormente (fibras, particulas o whiskers) y pueden ser de
origen natural o sintético. Algunos ejemplos de materiales de desecho naturales son las
cenizas de cafila de azlcar y de madera, las cuales evidentemente vienen en forma de
particulas y son las que directamente nos atafien en este caso de estudio. El poliestireno

llega a ser también un material sintético de desecho que también nos interesa.

2.3.3.3 Interfases

La superficie de contacto entre los materiales matriz y refuerzo es denominado interfase. Es
de suma importancia que ambos materiales estén “unidos” correctamente para que el

material de refuerzo realmente proporcione o mejore las propiedades fisico-mecanicas. [8]

2.3.3.3.1 Mojabilidad

Mojabilidad es la capacidad de la matriz de “mojar” o extenderse sobre el refuerzo, es decir
que realmente el material matriz y el material refuerzo, tengan una superficie de contacto

total o casi total para lograr maximizar las propiedades buscadas y/o deseadas. [8]

2.3.3.3.2 Uni6n e interfaces en compuestos

Se puede realizar una clasificacién de las uniones segun el tipo de reaccion quimica entre
matriz y refuerzo, es la que propuesta por César Edil da Costa en su publicacion
“Materiales compuestos de matriz metalica. [ parte. Tipos, propiedades, aplicaciones”,
donde indica que: “La matriz y los materiales de refuerzo son no reactivos e insolubles. La
matriz y los materiales de refuerzo son no reactivos pero solubles. La matriz y los

elementos de refuerzo reaccionan para formar un tercer componente en la interfase.” [8]
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2.3.3.3.2 Interaccion interfacial
Respecto a la clasificacion sobre uniones existe:

La union mecéanica (en ausencia de reaccion quimica), donde las propiedades obtenidas son
muy pobres o nulas, para una unidon de este tipo el refuerzo debe tener una superficie

rugosa.

La union por mojado (matriz que embebe al refuerzo), donde la matriz disuelve un poco el
material de refuerzo, pero sin reaccién quimica, sin embargo, se producen interacciones

electronicas a corta distancia, las cuales logran la union efectiva entre los materiales.

La unidbn por reacciones quimicas entre matriz y refuerzo, lo que generan nuevos
compuestos. Las reacciones quimicas pueden mejorar la interfase o disminuirla por la

pérdida de material dependiendo de la reaccién quimica que tenga lugar. [8]

2.4 Materia prima para el composito
2.4.1 Ceniza de bagazo de cafa de azlcar

La ceniza de cafia de azlcar es un residuo resultante de la quema del bagazo en los boilers
de la industria del azlcar/alcohol. La ceniza de cafia de azlcar tiene una muy alta
concentracion de silice y contiene aluminio, hierro, alcalis y O6xidos alcalinoterreos en

pequefias concentraciones. [14]

2.4.2 Ceniza de madera de encino

Las cenizas de madera de encino son un residuo que resultanta principalmente de la
combustion de los hornos para elaborar tabiques, se han realizado analisis por Difraccion de
rayos X de muestras de Quercus candicans, en donde se determind que en su composicion
predominan Mg, k y Ca en la muestra de cenizas de duramen de Q. Candicans Neé [16].
Observar la Tabla 2.
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Tabla 2 Composicion de las cenizas de cafia de azdcar

CENIZAS DE BAGAZO DE CANA DE AZUCAR

Componentes Quimicos Porcentaje (%0)
SiO, 62.43 -90
ALO; 2.85-4.28
Fe 03 4.76 — 6.98
CaO 1-11.8
MgO 0.07 - 3.61
SO3 1.48
K,0 3.19-3.53
P,03 0.23-2
Fe 2—4
N 0.2-0.3
TiO; 0.02
Mn,O3 0.02
P,0s5 0.18
SrO 0.09
K> + Nay 5-10
LOI 1.86 —4.73
[15]

2.4.3 Estructura vy sintesis del poliestireno

A escala industrial, el poliestireno se prepara calentando el etilbenceno en presencia de un
catalizador. La polimerizacion del estireno requiere la presencia de una pequefia cantidad
de un iniciador, como los perdxidos que se rompen generando radicales libres. Este se une a
una molécula de mondmero, formando asi otro radical libre mas grande, que a su vez se une
a otra molécula de mondmero y asi sucesivamente. Este proceso en cadena finaliza por
combinacion de dos radicales, sean ambos radicales poliméricos o radical polimero/radical

del iniciador, o por abstraccién de un atomo de hidrégeno de otra molécula.

J—CH—CHs —| CH— CH» —CH—CH;

0 ©

Figura 1 monémero y polimero de poliestireno
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2.4.3.1 Obtencion del poliestireno expandido (EPS)

Para obtener el EPS se someten los pellets de poliestireno a una atmdsfera muy disolvente
con una cierta temperatura. Los pellets, al absorber el disolvente (pentano), aumentan de
volumen convirtiéndose en "perlas”. Si se introducen "perlas” en un molde y se someten a
un rapido calentamiento, la accion conjunta del gas disolvente y el calor provoca la
hinchazdon de las "perlas” y la compresion de las mismas dentro del molde hasta adquirir
formas poliédricas y colmar el espacio. Al enfriarse, el poliestireno se ha convertido en un
material de constitucion globular, elastico y ligero. Otros procedimientos, como la
inyeccion llamada “celular”, permite la obtencion de piezas en las que la densidad del
material es decreciente a medida que se progresa hacia su interior. Este material presenta

una buena resistencia mecéanica y una apariencia similar a la madera. [17]

2.4.4 Caolin y Metacaolin.

La caolinita es un mineral tipo silicato con composicion quimica Al, Si, O, . Consiste en
una lamina de tetraedros de silicato unida a una lamina de octaedros de alimina. Cuando se
aplica un tratamiento térmico a 700°C su composicién quimica es la siguiente: 45.5% SiO»,
1.30% Fe,03, 38.9% ALOs3, y 14.05% de pérdidas por calcinacion, se considera entonces

“Metacaolin”.

Entre las caracteristicas mas importantes que aporta el metacaolin, al ser incorporado a las
mezclas de mortero y hormigbn en reportes de investigacion, estd el “incremento de las
resistencias mecanicas (compresion y flexion), la reduccion de la permeabilidad y la
porosidad capilar, el incremento de resistencias frente al ataque quimico, el control del

agrietamiento” entre otros. [18]

2.5 Métodos de caracterizacion

2.5.1 Caracterizacion de los materiales puros.

Los materiales utilizados para la elaboracion de los compdsitos, son caracterizados para

conocer su composicion, su estructura, morfologia y peso molecular (del poliestireno) y los

resultados son comparados con los datos de la literatura. Se conocen las propiedades fisico-
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mecanicas de los compositos, ademas de su estructura y morfologia a través de los

métodos instrumentales que se indican en los siguientes apartados.

2.5.1.1 Composicion quimica y caracterizacion estructural

2.5.1.1.1 Fluorescencia de rayos X (XRF)

La fluorescencia de rayos X por energia dispersiva (EDXRF) es una técnica de muestreo
versatil, rapida y no destructiva (en algunos casos en los que la penetracion de los rayos X
no fuera suficiente se requeririan cortes o pulidos, dependiendo también de la uniformidad
de la muestra) relativamente nueva, que reconoce un gran nimero de elementos quimicos y
presenta los resultados en tiempo real, permitiendo decidir la necesidad de muestreo
adicional ante resultados analiticos no concluyentes. Logra alcanzar unos limites de
deteccion de hasta 0.002% (20 ppm).

La técnica EDXRF utiliza la emisién secundaria o fluorescente de radiacion X que se
genera al excitar una muestra con una fuente emisora de rayos X. La radiacién X incidente
0 primaria expulsa electrones de capas interiores del atomo. Entonces, los electrones de
capas mas externas ocupan los lugares vacantes, y el exceso energetico resultante de esta
transicion se disipa en forma de fotones: la llamada radiacion X fluorescente o secundaria.
Esta radiacion de fluorescencia es caracteristica para cada elemento quimico. Por lo tanto,
es posible identificar un elemento dentro del espectro de la muestra si se conoce la energia
entre los orbitales atdmicos implicados (longitud de onda). La concentracion de cada
elemento se detecta midiendo la intensidad de la energia asociada a cada transicion de
electrones. Es decir, la salida de un analisii EDXRF es un espectro que muestra la

intensidad de radiacién en funcion de la energia. [19]

2.5.1.1.2 Determinacion del Peso Molecular

Determinacién de Peso Molecular del Poliestireno por Viscosimetria.

La Viscosimetria de soluciones diluidas se relaciona con la capacidad de un polimero para
incrementar la viscosidad de un solvente a cierta temperatura. Este método permite obtener

el peso molecular promedio de las cadenas que conforman un polimero.

DIVISION DE ESTUDIOSDE POSGRADO, FACULTAD DE INGENIERIA EN TECNOLOGIA DE LA MADERA, UMSNH



COMPOSITOSDE CME, CBCA, MCY PS

La determinacion de peso molecular por Viscosimetria consiste en medir el tiempo que
tarda en pasar un mismo volumen de varios liquidos de la “marca A” a la “marca B” del
viscosimetro de Ostwald (ver figura 2) y mediante una serie de calculos obtener la
viscosidad relativa. Los liquidos empleados en este caso son, agua (como referencia para
comparar con el solvente), solvente (como referencia para comparar con las soluciones) y
soluciones de polimero (poliestireno-tolueno). Para esto, se llena el bulbo mayor (inferior)
con la solucién y se aspira por la rama del bulbo menor (superior) hasta que el nivel
sobrepase dicho bulbo y sin introducir burbujas de aire. Luego se cuantifica el tiempo en
gue la solucion pasa entre los niveles A y B. Se repite esta operacion varias veces y se

calcula el valor medio de los tiempos, t.

v

Figura 2 Viscosimetro de Ostwald

Con los tiempos de cada solucion, se obtiene la densidad por la relacion

densidad=masa/volumen. Estos datos se usan las formulas siguientes:

Viscosidad Ecuacion Definicion
Relativa . Pyt Relacion entre las viscosidades de la disolucion
T pate " y el solvente puro.
- - — . —
Especifica uﬂ:u 6 M1 E§ la variacion relativa de la viscosidad de la
Mo disolucion.
Reducida Nee Ne=r Es la variacion relativa de la viscosidad por
[c] unidad de concentraciéon de polimero.
Intrinseca [Nl = im 0[]5‘3/0 Es el wvalor de _Ia _,V|5905|qlad reducida
cs extrapolada a wuna dilucion infinita, donde la

concentracidon tiende a cero.

Figura 3 Viscosidades y sus formulas
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Donde:

n: Viscosidad de la solucion de polimero.

1N.: Viscosidad del solvente puro.

t: Tiempo que tarda la solucién polimerica en pasar a través de los puntos A-B.

to: Tiempo que tarda el solvente en pasar a través de los puntos A-B del viscosimetro.
p: Densidad del polimero.

po: Densidad del solvente puro.

C: Concentracién del polimero en la solucion.

Las viscosidades reducidas a diferentes concentraciones se grafican contra dichas
concentraciones Y la recta se extrapola a c=0. La ordenada en el origen de la recta resultante
es la viscosidad intrinseca [n], la cual se sustituye en la ecuacion siguiente para encontrar el
peso molecular viscosimétrico del polimero:

Ecuacion de Mark-Houwink-Sakurada (MHS)

Ec. MHS: [n ]= KM*

1
v= ()

M: Peso molecular viscosimétrico promedio.

K y a: Constantes para un sistema dado polimero/ disolvente/temperatura.

2.5.1.1.3 Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)
El espectro infrarrojo (FTIR) da informacion de los modos vibracionales completos en la
molécula, con esto, se identifican los grupos funcionales y determinando cualitativamente

las estructuras de las moléculas que se encuentran presentes en los materiales.

2.5.1.2 Caracterizaciéon morfoldgica
2.5.1.2.1 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)
El SEM utiliza un haz de electrones a alta presion para formar una imagen ampliada de la

superficie de un objeto bajo una presion de vacio de 1x10-5 Pa.
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2.5.1.2.2 Difraccion de rayos X (XRD)

La difraccion de rayos en muestra policristalina permite abordar la identificacion de fases
cristalinas (puesto que todos los solidos cristalinos poseen su difractograma caracteristico)
tanto en su aspecto cualitativo como cuantitativo. Los estudios de polimorfismo,
transiciones de fase, y soluciones solidas, medida del tamafio de particula, determinacion de
diagramas de fase, etc., se realizan habitualmente por difraccion de rayos X. En algunos
casos, se realiza el estudio de la evolucion térmica de los difractogramas para conocer la
evolucién de la cristalinidad de la muestra, caracterizar los procesos de descomposicion

térmica, los cambios de fase que tienen lugar, etc. [20]

2.5.1.3 Caracterizacion Fisico -Mecénica

2.5.1.3.1 Determinacién de absorcién de agua
Con esta prueba se determina la cantidad de agua absorbida por la probeta en 24 h (norma

ASTM C67-03?). El porcentaje de absorcion se da en funcion del peso seco.

2.5.1.3.2 Pruebas Fisico - Mecanicas.

Las pruebas fisico-mecanicas que se llevaron a cabo en los compdsitos se realizaron de
acuerdo a la norma ASTM C 109/C109M-02 para la resistencia a la compresion y UNE 7-
423-84 para Dureza Vickers. En el ensayo Vickers el penetrador es una piramide de base
cuadrada, cuyas caras opuestas forman un angulo de 136°. Se aplican diversas cargas,
siendo la carga utilizada en nuestros compdsitos la de 500 gramos/fuerza. El tiempo de
aplicacién varia entre 10y 30 segundos, siendo 15 segundos lo mas habitual.

El ensayo de Compresion consiste en comprimir las probetas de compdsito hasta provocar
la falla, esto a una velocidad de 5 mm/min con una precarga de 5 N en una maquina

universal instron.
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CAPITULO Il METODOLOGIA
Para dar cumplimiento a los objetivos planteados, la metodologia se dividid en cuatro

etapas Figura 4:

3.1 Selecciony
recoleccion de
materia prima

3.2 Preparacion 3.3 Elaboracion 3.4
de materia prima de compdsitos Caracterizacion

Figura 4 Etapas de la Metodologia.

3.1 Seleccion y recoleccion de la materia prima

El bagazo de cafia: proviene del municipio de Tacambaro Michoacan, la variedad a utilizar
es la “MEX69-290”, se recolectd en los meses de noviembre y diciembre del 2017. Este
residuo es el resultante de la preparacion de jugo de cafia de manera artesanal.

La madera: de encino “Q. Candicans Neé” proveniente del municipio de Indaparapeo
Michoacan. Se recolectd en el mes de agosto del 2017.

El poliestireno expandido proveniente del municipio de Morelia, Michoacan.

El caolin comercial fue provisto por Watson Phillips y Compafiia.

3.2 Preparacion de la materia prima

El bagazo de cafia y la madera de encino recibieron la misma preparacion: fueron
incinerados para obtener ceniza, misma que posteriormente se activd a 700°C y fue molida
con un mortero y tamizada para obtener un tamafio de particula entre los 147 y 208 pm. Por
utimo, se envasd en recipientes plasticos de 2 litros de capacidad.

El caolin es activado a 700°C en una mufla, para producir metacaolin. El tamafio de
particula va de 0.89 a 23 pm. Mientras, al poliestireno expandido se le retiran las capas

externas para reducir los contaminantes, posteriormente se procedié a triturar el blogue.
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3.3 Elaboracion de compdsitos

En una primera etapa cada tipo de ceniza y las combinaciones de ambas, se mezclan con
metacaolin en las proporciones indicadas en la seccion “disefio experimental”. Para su
activacion, se les adiciona una solucion de hidréxido de sodio (NaOH al 4 % )[21]. Se
amasa cada mezcla durante 5 minutos. Las mezclas frescas se vierten en moldes cubicos de
una pulgada y se compacta, posteriormente se suaviza la superficie con una paleta de
bordes finos. Después del moldeo, las muestras se curan en una camara con 100% de
humedad relativa (HR) durante 24 horas a 25 +/- 2 °C. Las mezclas se desmoldan y se
curan a 90°C durante 2 horas. Posteriormente siguen su proceso de curado en una camara
con 100% de humedad relativa a 25 +/-2 °C [22]. Por ultimo, se someten a una rampa de
calentamiento para completar su secado, el proceso anterior se realizd de a 7 y 28 dias
(Figura 5).

Diggrama de flajo del proceso de elaboracidn de compositos
Elaboracion de compoésitos
Mezclar polves 1
Adicionar
NaOH al 4%
Mezclar Cl)
A moldes
Curar 24 hrs
Desmeoeldar (2)
Secar 90 °C o
Curar 7 6 78 Simbolo Actividad
dias
O Operacidn
Secar con rampa
de o D Operacion — Inspeccidn
calentamierito
:> Transpotte
H R\ ; Almacén

Figura 5 Diagrama de flujo del proceso de elaboracion de compdsitos.
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Una vez obtenidos los compositos, cada uno se evaluaron para obtener las variables de
respuesta:l.- Resistencia ala compresion 2.- Dureza vickers

Posteriormente, como segunda etapa, dos de tres tratamientos con el mejor desempefio con
las cenizsa por separado, asi como también con la combinacién de ambas cenizas con los
mejores resultados, fueron combinados con poliestireno en las proporciones descritas en la

seccion siguiente.

3.4 Disefio experimental

El disefio experimental consta de dos etapas, en la primera etapa se combinaron la ceniza de
madera con metacaolin y la ceniza de bagazo de cafila también con metacaolin, vy
posteriormente las cenizas combinadas con metacaolin, todo en las proporciones mostradas

en la tabla 3.
Tabla 3 Disefio de experimentos (Etapa 1)

PROPORCIONES DE CENIZA/METACAOLIN
Mezcla Ceniza de maderade  Ceniza de bagazo =~ Metacaolin %
encino % de cafia de azlcar
%
1 35 0 65
2 65 0 35
3 85 0 15
4 0 35 65
5 0 65 35
6 0 85 15
7 17.5 17.5 65
8 32.5 32.5 35
9 425 42.5 15

Las variables de respuesta son:

1.- Resistencia a la compresion

2.- Dureza Vickers

Una vez evaluadas las variables de respuesta en la primera etapa, los mejores tratamientos
fueron combinados con poliestireno (2.4% p/p), lo cual representa un aproximado del 30%

del volumen de cada mezcla.
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Las variables de respuesta son nuevamente en esta segunda etapa: 1.- Resistencia a la

compresion 2.- Dureza vickers

3.5 Métodos de caracterizacion

3.5.1 Caracterizacién de los materiales puros.

Los materiales previamente a ser utilizados para la elaboracion de los compdsitos, fueron
caracterizados para conocer su composicion, su estructura, morfologia y peso molecular
(poliestireno) v los resultados son comparados con los datos de la literatura.

Se analizd el comportamiento mecanico de los compoésitos ademas de su estructura y

morfologia a través de los métodos instrumentales que se especifican enseguida.

3.5.1.1 Composicién quimica y caracterizacion estructural

3.5.1.1.1 Fluorescencia de rayos X (XRF)

Para identificar los elementos quimicos que conforman nuestros materiales realizamos esta
prueba, especificamente a: a) Ceniza de madera de encino. b) Ceniza de bagazo de cafia de

azlcar y ¢) Metacaolin

3.5.1.1.1.1 Elaboracion de compdsitos preliminares

Se elaboraron compositos preliminares en base a los elementos quimicos encontrados en
nuestros materiales.

3.5.1.1.2 Determinacion del Peso Molecular por Viscosimetria

El peso molecular del Poliestireno se determind, mediante la técnica de viscosimetria. Se
realizaron las tomas de tiempos y los calculos especificados en el apartado de marco
tedrico. Para esto: Se usaron tres soluciones de poliestireno en tolueno: al 0.5, 1y 1.5%.

Asi como valores de “K” y “a” como 37 x 10 y 0.62 respectivamente [23].
3.5.1.1.3 Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)

Los materiales puros (CME, CBCA, MC y PS) y las mezclas o compdsitos mas

significativos fueron analizados por medio de este método.
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El analisis estructural se realizd por espectroscopia infrarrojo por transformada de Fourier
con la técnica ATR, a 60 Kp de presion, este se llevd a cabo en un espectrometro Perkin

Elmer Spectrum 400 en el rango de 4000 — 650 cm'™.

3.5.1.2 Caracterizacion morfoldgica

3.5.1.2.1 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

El microscopio Electronico de Barrido (SEM) empleado, es el equipo marca JEOL, modelo
JSM-7600F. Se empleo esta técnica, especificamente en: a) Compdsitos y b) CME,
CBCA, MCy PS.

3.5.1.2.2 Difraccion de rayos X (XRD)
Las condiciones que usaremos en DRX son: 26: 10°-70°, paso: 0.02°, tiempo: 0.6s [24]
Esta prueba fue realizada a: a) Ceniza de madera de encino, b) Ceniza de bagazo de cafia

de azlcar y ¢) Metacaolin

3.5.1.3 Caracterizacion Fisico -Mecanica
3.5.1.3.1 Determinacion de absorcion de humedad
Se realizaron pruebas de absorcion de agua a los compdsitos obtenidos en sus diferentes

concentraciones de acuerdo a la Norma ASTM C-67-032.

3.5.1.3.2 Pruebas Fisico - Mecanicas.

Las pruebas fisico-mecanicas que se llevaron a cabo en los compdsitos se realizaron de
acuerdo a la norma ASTM C 109/C109M-02 para la resistencia a la compresion y UNE 7-
423-84 para Dureza Vickers.
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CAPITULO IV RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Caracterizacion de los materiales puros.

4.1.1 Composicion quimica Fluorescencia de rayos X (XFR)

A través del analisis por Fluorescencia de rayos X se determinaron los compuestos

quimicos de los materiales que sirvieron como base en esta investigacion. Con estos

resultados se determinG el disefio de los tratamientos (Tabla 4,5y 6).

Tabla 4 XRF de ceniza de madera de encino

CaO K,0O S10, MgO P,O5 Na,O AlL,O3
72.2 KCps 4.7 KCps 2.1 KCps 3.6 KCps 0.2 KCps 1.1 KCps
73.0% 9.89% 3.98% 3.81% 1.72% 1.64% 1.51%
Fe,03 SO; SrO MnO BaO TiO, Cl
13.1 KCps 4.2 KCps 89.6 KCps 3.2 KCps 0.3 KCps 0.6 KCps 1.0 KCps
1.19% 1.07% 0.888% 0.373% 0.316% 0.288% 0.154%
ZnO CuO V,05 Rb,0O NiO
1.17 KCps 0.2 KCps 0.1 KCps 1.7 KCps 0.0 KCps
510 PPM 340 PPM 313 PPM 124 PPM 86.0 PPM
Tabla 5 XRF de ceniza de cafia de azlicar
K,O SiO, SO; P,0s CaO MgO Cl
228.4 KCps 10.5 KCps 26.7 KCps 12.0 KCps 10.2 KCps 1.6 KCps 9.1 KCps
57.5% 11.0% 9.85% 7.75% 5.77% 3.32% 2.28%
Fe,03 Rb20 ZnO SrO Br
7.0 KCps 7.7 KCps 2.3 KCps 2.9 KCps 1.9 KCps
0.740 % 823 PPM 769 PPM 316 PPM 293 PPM
Tabla 6 XRF de Metacaolin
S|02 A|203 T|02 P,0O5 Fe,O3 CaOo K20
31.9 KCps 24.7 KCps 11.6 KCps 0.8 KCps 16.3 KCps 1.1 KCps 0.9 KCps
53.0% 41.4% 2.71% 1.04% 0.771% 0.308% 0.256%
V5,05 CeO, Zr0, Ga,0O3 Zn0 SrO Nb205
0.6 KCps 0.2 KCps 5.3 KCps 1.2 KCps 0.7 KCps 1.6 KCps 1.6 KCps
568 PPM 560 PPM 226 PPM 157 PPM 110 PPM 77.1 PPM 74.5 PPM
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La tabla 4 muestra que la ceniza de madera de encino (CME) contiene mayoritariamente
Ca0, K0, SiO, y MgO. Lo cual concuerda con trabajo anteriores (16) en donde los
elementos en mayor proporcion fueron el Ca, K y el Mg.

La tabla 5 indica que la ceniza de bagazo de cafia (CBCA) contiene mayoritariamente K,O
en un 57.5 %; seguido de SiO, y SO3 en un 11.0% y 9.85% respectivamente. Respecto a
otros reportes donde el porcentaje de SiO, estd en un intervalo de 62.43-90 %, los
porcentajes encontrados en nuestra muestra son moderadamente menores. Esta alta
diferencia se atribuye a las condiciones edafoclimaticas, al uso de fertilizantes, herbicidas,
a la calidad del agua de la zona y a la variacion de los métodos de cosecha de la cafia de
azicar, pues al utilizar el método “manual” la cantidad de arena SiO; utilizada es 20%
menor segun lo reporta Z. L. M. Sampaio [25].

La tabla 6 establece que el caolin activado (a 700°C) o metacaolin (MC) contiene
compuestos muy similares (variaciones ligeras en los porcentajes) a otros trabajos (18),
contenido en mayoritariamente este caso SiO,, ALO3; y Fe;O3 con 53.0, 41.4 y 0.771%
respectivamente.

Con base en los XRF del CME, CBCA y MC, se puede esperar que la resistencia a la
compresion 'y la dureza vickers de los tratamientos establecidos en el disefio de
experimentos sea alto; con lo cual se infiere que el MC al contener SiO; y ALO3 (material
puzolanico) como principales componentes ofrezca a la CME (constituida principalmente
por CaQ) buenas propiedades mecanicas, entre ellas la dureza Vikers. En el caso de la
CBCA la proporcion de CaO es cercana al 6% (el principal componente es el K,0), por lo
tanto se han disefiado tratamientos por separado de las cenizas de cafia y madera y también

algunos “tratamientos preliminares” con la combinacion de ambos.

4.1.1.1 Elaboracién de compdsitos preliminares

Se realizaron pruebas preliminares con la finalidad de valorar la compatibilidad y
compactacion de los materiales. Asi de obtuvieron los compdsitos (Figura 6) de
CBCA/CME/MC en una proporcion de 30/30/40%.

Los compositos en forma de cubos obtenidos presentaron una apariencia uniforme y sin

resquebrajamiento.
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El metacaolin es un aluminosilicato amorfo y reactivo, el cual mezclado con el hidroxido
de sodio actla como puzolana y provee buenas propiedades de aglutinacién y mecénicas.
Sin embargo, los valores de Dureza Vickers obtenidos fueron proximos a los 25 HV,
mientras los valores de resistencia a la compresion alcanzaron maximos de 0.68 MPa. Estos
resultados, se deben a que el proceso de curado y secado de los compositos promovié un
debilitamiento en su estructura interna. Dado lo anterior, se modificd la metodologia,
quedando finalmente como se describe en la seccion 9.3, variando el procedimiento y el
periodo de secado, asi como la concentracion de la solucion de NaOH. Esta modificacion
fue dtil para incrementar la Dureza Vickers y la Resistencia a la Compresion, resultados

que se detallan méas adelante.

Figura 6 Compositos preliminares de CME, CBCA y MC.
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4.1.1.2 Peso molecular

Peso Molecular por Viscosimetria

COMPOSITOSDE CME, CBCA, MCY PS

El peso molecular del poliestireno se determind mediante el “viscosimetro capilar de

Ostwald” las soluciones utilizadas de poliestireno/tolueno fueron al 1.0%, 1.5% y 2.0%.

Con las formulas (figura 3), se obtuvieron los resultados siguientes:

Tabla 7 Viscosidades de las soluciones de poliestireno-tolueno.

Viscosidad
Solucion Concentracion Relativa Especifica Reducida
(%) (Mrer) (Mesp) (Mrea)
Solvente - - - -
1 1.0 1.508 1.500 1.500
2 15 2.095 2474 1.649
3 2.0 2.761 3.578 1.789

Al extrapolar las viscosidades reducidas se obtuvo un valor de la ordenada en el origen de

1.214, conocida como viscosidad intrinseca.

ey

Viscosidad Reducida vs Concentracion

1.8
1.6
1.4
1.2

1
0.8
0.6
0.4
0.2

Figura 7. Viscosidad reducida de las soluciones de poliestireno.

y=0.2883x + 1.2141

R2=0.9997

1.5 2

Concentracion (g/mL)

2.5

El valor de viscosidad (intrinseca) y con las constantes K=1,7*10"* y 0=0.69 [23] se

sustituyeron en la ecuacion de MHS, obteniéndose un peso molecular promedio de

384,791.45 g/mol, valor considerado alto de acuerdo a lo reportado en otras referencias

[37].
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4.1.1.3 Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)

La Figura 8 muestra el FTIR de la CME, donde la vibracion asimétrica de los enlaces Si-O-
Si, Si-O-Al y silice es asignada a la sefial a 1048 cm® [26, 28]. Adicionalmente, la
vibracion de flexion del Si-OH ofrece un pico a 872 cm* [27]. la presencia del CaCO3 se
atribuye a la banda en 1394 cm™ [29]. Asi mismo, las sefiales a 1790, y 712 cm™* muestran
la presencia del CO3 (del K,COs3) [30]. Al comparar los resultados de XRF con los de FTIR
se denota la presencia de elementos antes descritos encontrados mayoritariamente en la

composicién de CME.
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Figura 8 Espectro FTIR de ceniza de madera de encino (CME)

Tabla 8. Frecuencias de CME (v= tension, as= asimétrica, s=simétrica, f= flexion)

Grupo Vibracion Posicion Frecuencias exp.
aprox. (cm™) cm?
Si-O-Si as 1076 1048
Si-O-Al as 1076 1048
Si-OH f 878 872
Silica Vs 1100-1075 1048

CaCOs3 v 1390y 871 1394y 872

COs v 1797,874,874 1790, 872y 712
PO4 y SiO; Vv 1037 1048
K2CO3 v 707 712
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El espectro FTIR de CBCA que se muestra en la figura 9 presenta una banda en 1108 cm-1
la cual correspondiente a Silica [28]. En las regiones cercanas a 1042 cm-1 se presentan
sefiales por la presencia de Si-O [31] vy las sefiales presentadas en 1472 y 867 cm-1 se debe
a los carbonatos (O-C-0)[31]. La composicion quimica de la ceniza de cafia contiene

mayoritariamente K20, seguido de SiO2 y SO3 de acuerdo a XFR.

Absorbancia (u.a.)

672

T T T T T
2000 1500 1000
Nimero de onda (cm™)

Figura 9 Espectro FTIR de ceniza de bagazo de cafia (CBCA).

Tabla 9. Frecuencias del CBCA (v= tension, as= asimétrica, s= simétrica)

Grupo Vibracion Posicion Frecuencias exp.
aprox. (cm™) cm?
Silica Vs 1100-1075 1108
Si-O Vv 1056 1042
O-C-O Y% 1441y 872 1472y 867
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La Figura 10 muestra el FTIR del MC. En él se observado en 1057 cm™ una banda intensa
asignada a una vibracion asimétrica de estiramiento de unidades de SiO4, a través de los
enlaces Si-O-Si, y Si-O-Al [28], bajo la forma de cuarzo. A 781 cm™® se presenta una banda
de intensidad media debida al estiramiento de la vibracion de Si-O-Si, que puede ser
atribuida a la presencia de silice amorfa en mayor proporcién con respecto a la presencia de

cuarzo. [26].
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Figura 10 Espectro FTIR de metacaolin (MC).

Tabla 10. Frecuencias del MC (as= asimétrica, s= simétrica)

Grupo Vibracion Posicion Frecuencias exp.
aprox. (cmt) cmt
SiOq as* 1050-1000 1057
Si-O-Si as* 1050-1000 1057
Si-O-Al as* 1050-1000 1057
Si-O-Si s* 800-780 781

DIVISION DE ESTUDIOSDE POSGRADO, FACULTAD DE INGENIERIA EN TECNOLOGIA DE LA MADERA, UMSNH



COMPOSITOSDE CME, CBCA, MCY PS

En la Figura 11 se muestra el espectro FTIR del poliestireno. Las sefiales que en el
intervalo de 3077-3001 cm™ provienen de la vibracion de tension del anillo aromatico, en
2921 cm! y a 2850 cm?, son asignadas a la tension simétrica y asimétrica de los grupos
CH,. En 1941-1734 cm™ se observa la vibracion del anillo aromético mono sustituido, la
vibracién de tension de deformacién a 1452 cm* corresponde al CH, y al C=C del anillo
aromatico, la flexion en el plano del C-H se encuentra en 1069 cm™. Por medio de este
analisis se puede confirmar la estructura del poliestireno puro a utilizar como materia

prima, estos datos fueron comparados y basados en referencias [23].

1452

2921 069
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1941-1734

3000 2000 1000
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Figura 11. Espectro FTIR de poliestireno.

Tabla 11. Frecuencias de PS (v= tension, as= asimétrica, s= simétrica, d=deformacion, f=flexién)

Grupo Vibracién Posicion Frecuencias exp.
aprox. (cm™) cm*
Anillo aromético N 3081-3001 3077-3001
C-H
CH; as, s 2923-2850 2921y 2850
Anillo aromatico \Y 1943-1728 1941-1734
monosustituido
CH,+C=C D 1452 1452
C-H F 1069 1069
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La Figura 12 muestra el espectro FTIR de la mezcla nimero 3 de ceniza de madera de
encino/metacaolin (CME 85%, MC 15%), a) sin PS, b) con PS. La muestra con PS muestra
las sefiales de la CME y MC. La sefial a 873 cm™ corresponde al SiOH, a 712 cm™ es para
el K,CO3, en 1049 cm! estan las sefiales del SiO,4 (enlaces en Si-O-Si y Si-O-Al), ademés
de corresponder también al PO, y SiO».

No se observan desplazamiento de frecuencia en las sefiales en los tratamientos con PS lo
cual sugiere que el acoplamiento entre el material ceramico-cenizas con el PS esta dada por

fuerzas moleculares relativamente débiles.
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Figura 12 Espectro FTIR de mezcla 3 (CME 85%, MC 15%), a) sin PS, b) con PS.

En la Figura 13 se observa el espectro FTIR de la mezcla numero 5 ceniza de bagazo de
cafia/metacaolin (CBCA 65%, MC 35%), (a) sin PS y (b) con PS. Respecto a CBCA la
vibracion a 1043 cm™ se modifica (Fig 7), pero predomina la intensidad mostrada para el
MC; esto resulta de la reaccion puzzolanica entre SiO, amorfo de CBCA y MC promovido
por NaOH, utilizado como agente activante. Yu et al. (1999) [38]. Las vibraciones de Si-O
en 1040 cm?, 712 cm?, no tienen cambios, lo cual se debe a la presencia del cuarzo en
CBCA, asi también la presencia de carbonatos se indica en las sefiales a 1407 y 867 cm-".

Al comparar la mezcla sin PS (a) y con PS (b), nuevamente se identifica la coincidencia en
las vibraciones de los compuestos caracteristicos en CBCA y MC, enfatizando la adicion de

las sefiales del PS en (b) las cuales permanecen sin cambio.
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Figura 13 Espectro FTIR de mezcla 5 (CBCA 65%, MC 35%),, a) sin PS, b) con PS.
En la Figura 14 se observa el FTIR de la mezcla numero 9 ceniza de madera de
encino/ceniza de bagazo de cafia/metacaolin (CME 42.5%, CBCA 42.5%, MC 15%), (a)
sin PS y (b) con PS, donde se observan sefiales de la formacion de carbonatos en 1466 cm
y seflales que han disminuido su intensidad correspondiente a Si-O-Si en 1071 cm?,
sugiriendo que la reaccion puzolana se llevé a cabo entre los componentes de CBCA, CME
y MC. La seflal en 878 cm™ se atribuye a la formacién de Si-OH. En el espectro (b) se

observa las sefiales caracteristicas del PS, y predominan aquellas provenientes de CBCA.
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Figura 14 Espectro FTIR de mezcla 9 (CME 42.5%, CBCA 42.5%, MC 15%) a) sin PS, b) con PS.
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4.1.2 Caracterizacion morfoldgica

4.1.2.1 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

La Figura 15a) y 15b) muestra la morfologia a 5000x y b) 10000x de la CME, donde se
observa una fase heterogénea, una superficie suave y lisa cubierta de particulas granulares,
rugosas y bordos méas afilados, representativo de cenizas de madera. Por otra parte, en la
figura 15 c) se muestran los resultados de EDS que detectd C, K, O, Cl, Ca, Mg, Al, Si, P y
S (resultados de acuerdo a los que presenta el XRF).

Figura 15 SEM CME, a) 5000x, b)10000x, c) EDS
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La Figura 16 a) exhibe la morfologia de la CBCA, a) 5000x y b) 10000x, donde existe una
fase lisa y homogénea, sobre la cual hay una e textura granular, rugosa y de bordos suaves
a diferencia de la CME, esto es por el grado de cristalinidad de la CBCA (59.9% en CBCA
y 82.9% de cristalinidad en CME). En la figura 16 c) se el EDS que detecté K, O, Cl, Ca,
Mg, Al, Si, P, SyC, los cuales también fueron observados por XRF.

C) b ' ! ' ‘ st
Figura 16 SEM CBCA, a) 5000x, b)10000x, c) EDS
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La Figura 17 a) y 17 b) presenta la morfologia del MC con escamas de bordos suaves. El
MC, por ser amorfo muestra mayor homogeneidad que la CME y la CBCA (82.9% de
cristalinidad en CME y 59.9% en CBCA vs % 31.3 en MC). La morfologia de las
particulas es por la fusion de los minerales de la arcilla. Adicionalmente, la composicion
quimica por EDS, muestran que las escamas contienen C, Ti, O, Al y Si, en estudios
realizados por R. San Nicolas, 2013 [36]; se observd que las superficies lisas en el MK

pueden explicarse por la vitrificacion de aluminosilicatos altamente siliceos en la

superficie.

2 . L

c) ‘ ’ ’ 4 i
Figura 17 SEM MC, a) 5000x, b)10000x, c) EDS
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La Figura 18 a) presenta la morfologia del PS, a) 5000x y b) 10000x, donde se observa una
fase homogénea y lisa con pequefios agregados sobrepuestos. La figura 18 c) muestra los

resultados de EDS donde se obtuvo principalmente C,y O, caracteristicos del PS.

c) ' " : =
Figura 18 SEM PS, a) 5000x, b)10000x, c) EDS

El andlisis por SEM de los compdsitos con los mejores resultados a la resistencia a la
compresion. Dichas mezclas fueron la 3 (CME 85%, MC 15%), la 5 (CBCA 65%, MC
35%) y la 9 (CME 42.5%, CBCA 42.5%, MC 15%), asi como las mismas mezclas 3, 5y 9
pero incluyendo PS al 2.4% plp.
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La Figura 19 a) indica la morfologia de la mezcla 3, a) 5000x y b) 10000x%, con una fase
heterogénea, la superficie de textura suave, granular y rugosa y contiene poros de forma
irregular que promedian 1.25 pum, se observan agregados sobre la superficie que se sugiere
son arreglos estructurales de los componentes de la madera. Adicionalmente, en la figura
19 (c) se muestran los resultados de EDS donde se obtuvieron principalmente los
elementos O, Ca, Si, Al, Mg, y K concordando con los resultados de XRF en donde entre
los materiales por separado (MC y CME) que conforman la mezcla, se reunen los

elementos citados.

2 v -

Figura 19 SEM Mezcla 3 Compésito de CME 85%, MC 15%, a) 5000x, b) 10000x, c) EDS.
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La Figura 20 a) muestra la mezcla 5 (CBCA 65%, MC 35), a 5000x muestra estructuras
con forma granular con superficie suave y homogéneas en arreglos laminares. En (b) a
10000x, poros de forma irregular con un tamafio promedio de 1.64 pm son sefialados, en
general se observa una mejor integracion de los dos componentes de la mezcla. En (c) se
muestran los resultados de EDS vy los principalmente los elementos encontrados son O, Si,

Al, C, K, Ca, y en menor proporcién Ti, Mg, Cl lo cual es consistente con lo reportado en

XRD para los materiales iniciales.

e PR, T

Figura 20 SEM Mezcla 5, compésito de CBCA 65%, MC 35%, a) 5000x, b) 10000x, c) EDS.
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La Figura 21, a) muestra la mezcla 9 (CME 425%, CBCA 425%, MC 15%), a 5000, se
aprecian estructuras con forma de escamas afiladas densas, las cuales pueden ser resultado
de la activacion de los minerales en las mezclas con el NaOH, ademas la morfologia difiere
respecto a las mezclas de las cenizas con el MC por separado, por una mayor integracion
de las cenizas con el metacaolin. Se aprecian poros de forma irregular con un tamafio
promedio de 2.61um. Un andlisis elemental de la composicion de la mezcla 9, con

importantes cantidades de C, K, Ca, O, Al, Si, se encontraron por analisis EDS
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Figura 21 SEM Mezcla 9, Compésito de CME 42.5%, CBCA 42.5%, MC 15%, a) 5000x, b) 10000, c) EDS.
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La Figura 22 a) muestra la morfologia de la mezcla 3 (CME 85%, MC 15%) con PS a 5000x y
b) 10000x, donde existe una fase mayormente heterogénea, la superficie de textura suave,
granular, rugosa, con poros irregulares que promedian 10.11pum los cuales son mayores a
los reportados para la misma mezcla sin PS (1.25 pum), se observan agregados con sobre la
superficie que se sugiere debidos a los componentes de la ceniza de madera. La Figura 22

c) el EDS donde se obtuvieron los elementos O, C provenientes del CME, MC y PS.
: R Zy I .

b

......

Figura 22 SEM Mezcla 3, Compoésito de CME 85%, MC 15%, PS (2.4% p/p), a) 5000%, b) 10000x, c) EDS.
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En la Figura 23, a) se muestra la mezcla 5 con PS, ddnde a 5000x se aprecian estructuras
mas afiladas en forma de escamas y homogéneas que en la misma mezcla sin PS, en b) a
10000x, se aprecian poros con un tamafio promedio de 1.84 pm, los cuales son ligeramente
menores que en la mezcla sin PS. Los elementos que componen a MC y CBCA

identificados por EDS, son incrementados el O y C por efecto del PS.

Figura 23 SEM Mezcla 5, Composito de CBCA 65%, MC 35%, PS (2.4% p/p), a) 5000%, b) 10000%, c)
EDS.
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En la Figura 24 a) se muestra la mezcla 9 (CME 425%, CBCA 42.5%, MC 15%), con PS a
5000x, donde se aprecian estructuras cristalinas con forma de “flores” entre los grumos
rugosos mas pequefios, ambas formas tienen una distribucion uniforme. Sobre la base de la
literatura las formas encontradas son productos de hidratacién de la arcilla o cristales de
carbonato de calcio con la subsecuente formacion de cristales [32]. Adicionalmente; se
aprecian poros de forma irregular con un tamafio promedio de 1.80 pum, la porosidad se ve
distribuida tanto en los agregados rugosos como en las formas cristalinas, lo cual sugiere
que el PS queda embebido en las dos fases. En c) se muestran los resultados de EDS donde
se obtuvieron los elementos K, Ca, C O, Al, Si, P y S concordando con las pruebas de XRF
donde entre los materiales por separado (MC, CME y CBCA) que se encuentran en la

mezcla se rednen los elementos citados.

c) ‘ " ‘ T
Figura 24 SEM Mezcla 9, Compésito de CME 42.5%, CBCA 42.5%, MC 15%, PS (2.4% p/p), a) 5000x,
b)10000x, c) EDS.
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En la figura 25 podemos observar de manera conjunta, cada una de las imagenes por SEM
descritas con anterioridad.

Figura 25 a) SEM CME 10000x, b) SEM CBCA 10000x, c) SEM MC 10000x, d) SEM PS 10000x, €) SEM
Mezcla 3 Compdsito de CME 85%, MC 15%, 10000x, f) SEM Mezcla 5, compésito de CBCA 65%, MC
35%, 10000x, g) SEM Mezcla 9, Compésito de CME 42.5%, CBCA 42.5%, MC 15%, 10000, h) SEM
Mezcla 3, Compdsito de CME 85%, MC 15%, PS (2.4% p/p), 10000%, i) SEM Mezcla 5 Compésito de
CBCA 65%, MC 35%, PS (2.4% p/p), 10000x, j) SEM Mezcla 9, Composito de CME 42.5%, CBCA 42.5%,
MC 15%, PS (2.4% p/p), 10000x.
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4.1.2.2 Difraccion de rayos X (XRD)

Ceniza de Madera de encino (CME)

La madera presenta mayor porcentaje de cristalinidad comparado con el CBCA (82.9% vs
59.9%). Lo cual sugiere que es un material menos reactivo y presentaria menor
compatibilidad con el metacaolin que la CBCA, (los materiales con alta cristalinidad
presentan baja reactividad). Estos resultados son acorde a lo observado en la figura 17, de
la mezcla con ceniza de madera y metacaolin. Los resultados de XRD de ceniza de madera
(fig 26) son coherentes a lo reportado en XRF, con contenidos de SiO,, Al203, Fe;Os,
MgO, K20, y CaO. Se destaca que el contenido de CaO es alto comparado con otros

materiales residuales, por lo tanto, tiende a tener mejor compatibilidad con el metacaolin.

Cammander Sampie 1D (Couplad TwoTheta/Theta)
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Figura 26 XRD de CME
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Ceniza de Cafia de Azlcar (CBCA)

La figura 27 muestra los resultados obtenidos por DRX en donde se observaron picos de
silica en las formas de Oxido de silicon (PDF 00-031-1234); cristobalita (PDF 00-077-
8630); y cuarzo (PDF 01-081-0067). También se observan carbonatos en su forma ankerita
y magnesita (PDF 00-012-0088 y PDF 04-014-4830), ademas de calcita (PDF 01-083-
5740).

Se determind el porcentaje de la cristalinidad de las cenizas de cafia de azlcar, el cual fue
de 59.9%. Presenta una fase amorfa la cual de acuerdo a (Sampaio et al; 2014) [25] se
localiza en el angulo 2 theta= 6.18 grados, en las muestras en estudio, se determiné por

diferencia porcentual.
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Figura 27 XRD de CBCA.
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Metacaolin

Los picos caracteristicos (20 21.22 and 27.45°) presentados en el espectro del metacaolin
(figura 28) son caracteristicos del cuarzo SiO,, coincidiendo con el XRF. Por lo tanto el
metacaolin presenta elevadas cantidades de SiO, en contraste con los resultados de CBCA
y ceniza de madera. El alto contenido de silice en estado amorfo permite su uso como un
material que contribuye a elaborar puzolanas.

El grado de cristalinidad del metacaolin que se determind es de 31.3 %, por lo tanto es un
material bastante reactivo que permitiria una buena compatibilidad con las CBCA y ceniza
de madera. Lo cual sugiere una opcion para mejorar las propiedades fisico-mecanicas del

composito.
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Figura 28. XRD de MC
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4.3.1 Caracterizacion Fisico - Mecanica

4.1.3.1 Determinacion de absorcion de Agua

A las probetas secas se les realizd la absorcion de agua (en base en la diferencia de pesos)
[33]. Las mezclas 2, 5 y 8 absorbieron mas agua que las mezclas 3, 6 y 9 (Figura 29),
cuando incluyen o no PS, debido a que las mezclas 2, 5 y 8 contienen mayor cantidad de
metacaolin (altamente higroscopico). Adicionalmente, las mezclas con PS absorbieron

ligeramente més agua debido a la presencia de poros generados al deformarse el PS.

Abosorcién de agua % de las mezclas cony sin PS
N~

50.00
40.00
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Q
€ 30.00 .
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X

Mezclas

Figura 29 Porcentaje de Absorcion de agua de las mezclas 2, 3, 5, 6, 8 y 9 con y sin PS.
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Densidad

Los resultados de densidad de las mezclas cony sin PS, se muestran en la Figura 30.

Densidad de las probetas (gr/cm3)
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Figura 30 Densidad de las probetas con y sin PS.
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Si comparamos la mezcla 3 contra las mezclas 1 y 2, y por otra parte comparamos la
mezcla 9 contra las mezclas 7 y 8, son las mezclas 3 y 9 las que mayores valores de
densidad presentan (no asi la mezcla 6 contra las mezclas 4 y 5). Lo anterior coincide
cuando las mezclas contienen PS como cuando no lo contienen. Por lo tanto, se aprecia una
clara tendencia de que, a mayor cantidad de cenizas en la mezcla, mayor es la densidad.
Siendo congruente con los resultados de dureza y compresion que se muestran en la
seccion siguiente, donde a mayor concentracion de cenizas por mezcla, mayores son los
resultados en dichos ensayos.
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4.1.3.2 Pruebas Fisico - Mecanicas.

Dureza Vickers

Los valores de Dureza Vickers en las probetas preliminares fueron de 25 HV, previo a la
metodologia de elaboracion de compdsitos definitiva, donde se modificd el proceso de
secado y la solucion de NaOH, con las modificaciones, la Dureza Vickers fue de 100 HV.
Al modificar el disefio de experimentos la cantidad de ceniza se incrementd

considerablemente, los valores de Dureza Vickers alcanzaron los 250 HV.

Resistencia a la compresion
Los ensayos de compresion de las probetas de CME, CBCA y MC a los 7 y 28 dias se
muestran en las Figuras 28 y 29 respectivamente.

Resistencia a Compresion (MPa) a los 7 dias
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Figura 31 Resistencia a la compresion de los diferentes compdsitos de metacaolin-cenizas de madera de

encino y/o cafia de azlcar después de 7 dias.

Los valores de resistencia a compresion a los 7 dias (Figura 31) estan en el rango de 0.33-
1.06 MPa. Este rango aumenté a los 28 dias (Figura 32) con valores de 1.17-4.04 MPa. El
valor de 4.04 Mpa, de la mezcla nimero 9 (CME 42.5%, CBCA 42.5%, MC 15%) esta
dentro del rango obtenido por Madurwar, M. en 2014 [34] de 3.29 a 6.59 MPa, quien creo
un material compuesto de CBCA, cal y polvo de cantera. La misma resistencia en
compresion (4.04 MPa) de la mezcla 9, es cercana a los 6.5 MPa reportados por Duan, P. en

2017 [35] quien elabord un geopolimero de metacaolin.
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Resistencia a Compresion (MPa) a los 28 dias
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Figura 32 Resistencia a la compresion de los diferentes compdsitos de metacaolin-cenizas de madera de

encino y/o cafia de azlicar después de 28 dias.

Los valores de compresion de las probetas de CME, CBA y MC con PS a los 28 dias
(Figura 33) estan entre 0.24-1.42 MPa. Como se preveia, al adicionar el poliestireno la
resistencia a la compresion y densidad disminuyd un 66% y un 25% respectivamente
respecto a la densidad original.

Resistencia a Compresion (MPa) a los 28 dias
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Figura 33 Resistencia a la compresion de los diferentes compdsitos de metacaolin-cenizas de madera de

encino y/o cafia de azlcar con poliestireno expandido después de 28 dias.

Asi también, se observa en los gréficos anteriores (figuras 31, 32 y 33) una tendencia de las
mezclas 2, 3, 5, 6 y 9 a presentar valores superiores de resistencia a compresion; estas

mezclas son las que contienen mayor cantidad de cenizas, lo cual indica que a mayor
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cantidad de ceniza se refuerza o incrementa las propiedades mecanicas del compdsito.
Estos resultados estan relacionado directamente a los componentes de las cenizas, como lo
corroboramos en los andlisis de XRF, el MC contiene 6xidos de Al y de Si, los cuales son
puzolanicos y reaccionan muy bien con el CaO del CME (73%) y de CBCA (5.77%).

La CBCA contiene alto porcentaje de K (57.5%), lo cual favorece la reaccion al agregar el
agua. Por su parte la CME contiene 9.89%.

Las reacciones con los anteriores compuestos nos dan como producto silicatos y
aluminatos célcicos, los cuales son los responsables de incrementar la resistencia a la
compresion y dureza del mortero.

Figura 34 Compdsitos de cenizas de encino, cafia de azlcar y metacaolin a) antes de rampa de

calentamiento, b) después de rampa de calentamiento.
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b) E—
Figura 35 Compositos de cenizas de encino, cafia de azlcar, metacaolin y poliestireno expandido a) antes de

rampa de calentamiento, b) después de rampa de calentamiento.

En las figuras 34 y 35 se observa la homogeneidad visual obtenida en las probetas
elaboradas con las proporciones descritas en la tabla 3 (Disefio de Experimentos), éstas
mismas caracteristicas se presentan en las probetas adicionadas con poliestireno. Estas
exhiben algunas porosidades, pero no presentan resquebrajamientos ni grietas a simple

vista.
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4.1.3.3 Andlisis estadistico
Las tablas 12 y 13 muestran los resultados de resistencia a la compresion obtenidos por las
probetas de CME, CBCA, MC con y sin PS a los 28 dias.

Tabla 12 Resistencia a la compresion de las probetas de CME, CBCA, MC a los 28 dias.

Mezcla CME% CBCA% MC % Compresién
(Mpa)
! 35 0 65 117
2 65 0 35 161
3 85 0 15 162
‘ 0 35 65 556
> 0 65 35 3.80
° 0 85 15 2.67
7 175 175 65 174
8 325 325 35 360
9 42.5 42.5 15 704

Tabla 13 Resistencia a la compresién de las probetas de CME, CBCA, MC, PS a los 28 dias.

Mexla CME% CBCA% MC% 0 o
(Mpa)
’ 05 0 35 0.60
> 85 0 15 0.24
° 0 65 35 1.07
° 0 85 15 115
8 32.5 325 35 100
9 425 425 15 1.42

Una vez analizada la informacion de las tablas 12 y 13 de resistencia a la compresion
obtenida por las probetas mediante el modelo de regresion lineal miltiple y empleando un

nivel de confianza del 95% se encontrd que no existe evidencia estadistica suficiente para
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probar la que los materiales utilizados (CBCA, CME o MC) influyan en la resistencia

mecanica.

La tabla 14 muestra los resultados del andlisis de varianza (ANOVA) donde es posible

analizar a través del método p y el método F la nula influencia de los materiales sobre la

resistencia.
Tabla 14 Analisis de Varianza
Grados de Suma de Promedio de los
libertad cuadrados cuadrados F Valor p
Regresion 3 0.51387856 0.17129285 1.98655701 0.352125699
Residuos 3 0.38801698 0.12933899
Total 6 0.90189554
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CAPITULO V CONCLUSIONES
1. Se determind la composicion y se caracterizd cada uno de los materiales empleados en la
obtencion del compésito a través de Fluorescencia de Rayos X (XRF), Espectroscopia
Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) y Viscosimetria.

2. Se establecieron las proporciones 6ptimas y la geometria de las fases de las diferentes

formulaciones mediante un analisis morfologico v estructural.

La CBCA (cenizas de bagazo de cafia de azicar) y CME (ceniza de madera de encino)
influyen en la morfologia y uniformidad homogeneidad superficial de las probetas. Las
probetas que contenian CBCA presentaron una mayor homogeneidad superficial que las
probetas con CME. Adicionalmente, en ambas probetas, las que contenian CBCA y CME
presentaron arreglos cristalinos en forma de flores que se atribuyen al carbonato de calcio.

Con esto se incrementd su resistencia a la compresion.

3. Al analizar los datos mediante regresion lineal miltiple se observa que no hay diferencia
estadistica significativa de los materiales formulados con CBCA, CME o MC y PS sobre
las variables respuesta de resistencia a la compresion y la dureza.

La concentracion de cenizas influye en la resistencia a la compresion y la dureza. Las
probetas con mayor concentracion de cenizas presentaron los valores mas altos de

resistencia a la compresion y dureza. Incluso presentan valores mayores de densidad.

La concentracién de metacaolin influye en la absorcién de agua. Las probetas con mayor
contenido de metacaolin con y sin la presencia de PS absorbieron mayor cantidad de agua
(son méas higroscopicas). Este comportamiento influye sobre la resistencia mecanica, ya
que las probetas con mayor contenido de metacaolin reportaron valores menores

resistencia a la compresion vy la dureza.

La presencia del PS influye en la absorcién de agua. Las probetas con PS absorbieron
mayor cantidad de agua. Esto debido a la presencia de poros generados al deformar al PS,

lo cual reduce de la resistencia a la compresion.

4. Se ha demostrado la factibilidad y el potencial uso de las cenizas generadas como
desecho en procesos productivos para la generacion de compdsitos activados con

catalizadores alcalinos.
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