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Abstract

For the last decades, natural fibers have been used as reinforcement of friendly environmental poly-
meric composites, due to their technical, economical and environmental advantages that include: moder-
ate mechanical and thermal properties. However, the OH groups in some of their chemical structures like
cellulose, reduce the compatibility with hydrophobic polymeric matrices such as polyolefines. Natural fi-
ber, usually are exposed to chemical and physical treatment to reduce their hydrophilic tendency and to
enhance fiber/matrix adhesion. Alkalinization, alkali treatment or mercerization, is one of the most com-
mon procedures applied on natural fibers. This process introduces important changes on its mechanical
properties, physical and morphological characteristics, and chemical composition. In spite of other stud-
ies, it is necessary define surface treatment conditions in accordance with industrial processing and envi-
ronmental considerations. In this study, the influence of different alkali treatment conditions on the fique
fiber tensile behavior has been evaluated. Treatment parameters as solution concentration, exposure
time and dry conditions have been analyzed. Fourier transformation infrared spectrophotometry (FTIR)
analysis, atomic force (AFM) and optical microscopies have been used to evaluate alteration on chemical
and morphological characteristics. Treatment conditions that include low solution concentration bring a
good enough quality in the mechanical behavior required by fique fiber bundles as polymeric reinforce-
ment.
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Determinacion de condiciones optimas para el
tratamiento alcalino de fibras de fique empleadas
como reforzantes de materiales compuestos

Resumen

Desde hace un par de décadas, las fibras naturales son en una importante alternativa como refuerzo
de materiales compuestos reciclables e incluso biodegradagables. Pese a combinar ventajas técnicas, eco-
noémicas y ambientales, su caracter hidrofilico es su principal barrera al incorporarlas en matrices poli-
meéricas hidrofébicas como las poliolefinas. Algunas modificaciones superficiales de caracter fisico y qui-
mico, se han empleando en las fibras. Estos tratamientos a la par que reducen la tendencia hidrofilica,
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mejoran el desempeno de la interfase fibra/matriz. El tratamiento alcalino o mercerizacion se considera
uno de los mas importantes. Pese a los estudios que se han realizado sobre este proceso, persiste la nece-
sidad de definir condiciones de aplicacion para este tratamiento que brinden una adecuada combinacion
de desempeno mecanico con un reducido impacto sobre el medio ambiente a costos razonables. En el pre-
sente trabajo, se reporta una apropiada condicion de tratamiento alcalino que equilibra bajas concentra-
ciones de hidréxido de sodio con un buen comportamiento mecanico. Los parametros considerados son:
concentracion de la solucion, tiempo de exposicion y tipo de secado. La espectroscopia infrarroja FTIR, la
microscopia 6ptica (OM) y de fuerza atémica (AFM) indican que atin en estas condiciones de tratamiento la
fibra experimenta cambios sobre su estructura y comportamiento.

Palabras clave: Tratamiento alcalino, fibras de fique, comportamiento mecanico, morfologia,

materiales compuestos.

Introduccion

Cada vez mas las fibras naturales, en parti-
cular las vegetales, se vienen constituyendo en
una importante alternativa frente a los refuerzos
sintéticos como la fibra de vidrio en el desarrollo
de materiales compuestos reciclables y en algu-
nos casos incluso biodegradagables [1-3]. Esto se
debe a su interesante combinacion de ventajas
técnicas, ambientales y econdémicas que inclu-
yen: alta disponibilidad, biodegradabilidad, reci-
clabilidad, bajo costo, resistencia mecanica, baja
densidad, buena estabilidad térmica durante las
condiciones de procesamiento y baja abrasion
[4-6]. Uno de los sectores en los cuales las cuali-
dades de los materiales compuestos desarrolla-
dos a partir de fibras naturales es importante co-
rresponde al transporte, especificamente en el
campo automotriz [7], pues importantes reduc-
ciones en el peso de los vehiculos debido a la pre-
sencia de piezas livianas desarrolladas en este
tipo de materiales y ubicadas en su interior, por
ejemplo, permiten disminuir el consumo de com-
bustible y con ello la generacion de emanaciones
al ambiente. Pese a lo anterior, el caracter hidrofi-
lico de las fibras naturales, se convierte en su
principal barrera con miras a su incorporacion
en las matrices poliméricas generalmente hidro-
fobicas como las poliolefinas empleadas en este
tipo de aplicaciones. En este sentido multiples ti-
pos de tratamientos han sido evaluados, algunos
de ellos incluyen reacciones como la esterifica-
cion [8], acetilacion [9] o incluso tratamientos
con plasma [10]. Uno de los mas importantes es,
sin lugar a dudas, la mercerizacion o tratamiento
alcalino o alcalizacién, que tradicionalmente ha
sido empleado por la industria textil en fibras
como el algodon. Consiste esencialmente en su-

mergir la fibra en una solucién de hidroxido de
sodio por un determinado periodo de tiempo, ele-
vando la temperatura o no, para luego neutrali-
zarla a través de una solucion acida suave. Den-
tro de las caracteristicas que presenta este proce-
so se encuentran las variaciones que se introdu-
cen sobre la estructura y las propiedades meca-
nicas de las fibras tratadas, y que generalmente
contribuyen con el mejoramiento del desemperio
mecanico, y en algunas incrementa el comporta-
miento s térmico, del material compuesto [3-5,
10-13]. Este tratamiento ha sido probado tanto
en materiales compuestos de matrices termo-
plasticas [13] como termorrigidas [14]. Diversas
condiciones de trabajo han sido evaluadas [3,
15-18], pero en muchos de estos casos se em-
plean elevadas concentraciones en la solucion de
hidréxido de sodio, e incluso durante periodos de
exposicion largos, sin considerar los posteriores
procesos de limpieza o purificacion requeridos
para el apropiado vertimiento de las soluciones
una vez ha concluido el proceso. Esta circuns-
tancia, puede convertirse en una barrera adicio-
nal con miras al desarrollo masivo de materiales
compuestos elaborados a partir de fibras natura-
les. En este sentido, este trabajo aborda el efecto
sobre el desempenio mecanico de fibras de fique
sometidas a condiciones de tratamiento que in-
cluyen principalmente bajas concentraciones y
tiempos de exposicion asi como variaciones en
las condiciones de secado que permitan disponer
de un sistema factible, desde el punto de vista
economico y ecologico, para su implementacion a
nivel industrial. Adicionalmente, las variaciones
sobre la estructura quimica de las fibras tratadas
han sido evaluadas a través de la espectroscopia
infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), en
tanto que para la variacion en aspectos morfolo-
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gicos se han sido empleadas la microscopia
optica y de fuerza atéomica AFM.

Parte Experimental

Materiales

Las fibras de fique en rama provenientes del
municipio de Guarne (Antioquia) fueron emplea-
das en este estudio. Previo al tratamiento, la hu-
medad presente en la fibra fue removida a través
de un proceso de secado a 100°C durante 20 h.
Este valor de temperatura fue empleado debido a
que permite una apropiada remocion de la hume-
dad presente en la muestra sin afectar la integri-
dad de la muestra.

Tratamiento alcalino

Las variables consideradas para el trata-
miento incluyen:

— Tiempo de exposicion (min): 10, 30, 60, 90,
120 y 300

— Concentracion de la soluciéon alcalina
(w/w): 2,5%, 3,7% y 5,0%

— Condiciones de secado: 25°C durante 72 h
y en horno a 100°C por 20 h.

La relacion en peso de fibra en la solucion
de hidroxido de sodio se mantuvo constante en
todos los casos y corresponde a 50:1. Tras el tra-
tamiento las fibras fueron sometidas a un inten-
so lavado con agua destilada y acetilada hasta al-
canzar un pH neutro. Finalmente fueron someti-
das al respectivo proceso de secado.

Métodos de ensayo

La evaluacion del comportamiento a trac-
cion fue realizada sobre al menos 30 muestras de
cada tipo de tratamiento, con base a lo comenta-
do en la norma ASTM D1445. Para ello fue emplea-
da una maquina universal Instron 5582. Las
muestras fueron acondicionadas segun las espe-
cificaciones de la norma y las condiciones de tra-
bajo empleadas son una distancia entre morda-
zas de 15 cm y una velocidad de desplazamiento
de la cruceta de 5 mm/min. Para el adecuado
manejo de las muestras, fueron empleadas mor-
dazas neumaticas.

La microscopia o6ptica fue empleada para
realizar el analisis morfoldgico de las fibras trata-

das y sin tratar, para ello fue empleado el equipo
marca Leica MLDL. Para el analisis de las seccio-
nes transversales, diferentes muestras fueron
embebidas en parafina para luego ser cortadas
empleando un micrétomo. Para mejorar el con-
traste fueron pigmentadas con hematoxilina-eo-
sina. En el caso de la microscopia por fuerza at6-
mica fue empleado un AFM NanoScope Illa, Mulit-
mode™ de Digital Instrument. Las muestras fue-

ron evaluadas en el modo tapping.

Para establecer algunas de las variaciones
que sobre la estructura quimica de las fibras in-
troducen las diferentes condiciones de trata-
miento empleadas, un espectrofotometro por
transformada de Fourier marca Nicolet fue utili-
zado. Las muestras fueron realizadas empleando
KBr como soporte. La resolucion utilizada corres-
ponde a 4 cm™’, y fueron realizados 20 barridos
sobre cada muestra.

Resultados y Discusion

En las Figuras 1y 2 se presentan los resul-
tados del comportamiento a traccion de fibras de
fique sometidas a diferentes condiciones de tra-
tamiento asi como de los dos tipos de secado em-
pleados. Las concentraciones seleccionadas para
la solucion de soda son relativamente bajas com-
paradas con condiciones de trabajo reportadas
en anteriores trabajos [3]. Estos valores han sido
seleccionados con miras a buscar un mejor ma-
nejo ambiental de los efluentes, pues pese a los
altos comportamientos reportados a concentra-
ciones mayores la utilizacion de soluciones de hi-
droxido de sodio superiores al 10% puede ocasio-
nar serios inconvenientes en su vertimiento al re-
querir de una costosa inversion en su neutraliza-
cion y respectiva disposicion final.

Los resultados obtenidos en las Figuras 1y
2 indican que el comportamiento a traccion se in-
crementa significativamente por efecto de todas
las condiciones de tratamiento empleadas. La
mayor concentracion de solucion empleada brin-
da la mejor respuesta mecanica, situacion que se
presenta en ambos tipos de secado, pese a que en
la Figura 1 se observa que entre las muestras so-
metidas a soluciones al 2,5% y 3,7% existen po-
cas diferencias, sugiriendo un bajo efecto a estos
niveles de concentracion. Asi mismo se aprecia
en la figura 1 que la segunda condicién de tiem-
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Figura 1. Comportamiento a traccién de fibras
de fique sometidas a diferentes condiciones de
tratamiento. Proceso de secado 25°C durante
72 h. (©) fibra sin tratar; () solucion al 2,5%;
(@) solucion al 3,7%; (A) solucion al 5,0%.
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Figura 2. Comportamiento a traccién de fibras
de fique sometidas a diferentes condiciones de
tratamiento. Proceso de secado en horno a
100°C por 20 h. (#) fibra sin tratar;

() solucion al 2,5%; (O) solucion al 3,7%;
(A) solucion al 5,0%.

po. correspondiente a 30 min ofrece los mejores
desempenos en todos los casos, y que a partir de
dicho valor las diferencias que se aprecian son
bajas. De acuerdo con estos resultados, una con-
centracion del orden de 5% durante un tiempo de
exposicion de 30 min ofrece una adecuada com-
binacion de condiciones de proceso frente al de-

sempeno mecanico de la fibra y a la vez permite
cumplir con las expectativas de incremento de
desempeno que se espera obtener con este tipo de
tratamiento y que por ende se deben reflejar en el
comportamiento del composite elaborado con
ellas. En cuanto a la variacion con el tipo de seca-
do, las diferencias que se aprecian entre las Figu-
ras 1y 2 no permiten establecer con claridad cual
de los dos procesos condiciona de forma impor-
tante el desempeno mecanico de la fibra, en este
caso la condicion de operacion podria estar regu-
lada por el costo final de la operacion.

El incremento en el desempenio mecanico
de las fibras por efecto del tratamiento guarda re-
lacién con reduccioén tanto de impurezas como de
componentes no celulésicos de las paredes vege-
tales, asi como a variaciones en la morfologia de
la seccidn transversal de la fibra e incluso en la
orientacion molecular y en la cristalinidad [5].
Para analizar esta situacion en las fibras de fique,
la muestra tratada a la condicién 6ptima de pro-
ceso seleccionada de acuerdo al comportamiento
mecanico, esto es maxima concentracion a un
tiempo de 30 min, ha sido analizada empleando
microscopia optica. En la Figura 3, se aprecia
que al comparar la micrografia de la fibra tratada
con una sin tratar, se observa una reduccion en
el tamano de los limenes de las fibras elementa-
les, asi como una mayor homogeneidad de la sec-
cion transversal unido una mayor regularidad en
la forma de los ldmenes. En algunos casos, la dis-
minucion en el diametro del lumen alcanza el
46% respecto a la fibra sin tratar. Este es uno de
los cambios morfolégicos que han sido aprecia-
dos por otros autores para diferentes concentra-
ciones de la solucién de soda [3-5]. Estos cam-
bios se encuentran relacionados con la reorgani-
zacion que experimentan las cadenas de celulosa
al interior de la pared celular, sin embargo la dis-
posicion poligonal de las fibras elementales se
mantiene.

Adicionalmente a las observaciones realiza-
das empleando microscopia 6ptica, en la Figura 4
se presentan las micrografias realizadas em-
pleando microscopia de fuerza atomica (AFM). En
la fibra sin tratamiento que se aprecia en la Figu-
ra 4a, es posible observar parte de los componen-
tes no celuldsicos de la fibra dispuestas sobre la
superficie brindando una sensacion de matriz
continua, sin embargo en la fibra tratada, Figu-
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Figura 3. Micrografias de la seccién transversal de fibras de fique tratadas y sin tratar. 200X.
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Figura 4. Micrografias por AFM de fibras de fique tratadas y sin tratar. 5 um.
(I: imagen topografica; II: imagen de fase).
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Figura 5. Espectros infrarrojos de fibra de fique
sin tratar y tratada. Tiempo de exposicion:
30 min. 100°C.

ra 4b, una porcioén de éstos ha sido removida y se
aprecia, en la imagen topografica, algun nivel de
fibrilacion. Esto indica que efectivamente en la
condicion de tratamiento empleada tiene lugar
una remocion parcial de componentes no celul6-
sicos como ligninas, hemicelulosas y pectinas.

Esta reduccion se evidencia a través de las
variaciones observadas en el espectro infrarrojo
de la Figura 5, en donde se visualiza una marca-
da reduccion en las vibraciones de los grupos és-
teres en la region de 1740 cm™, los cuales se en-
cuentran precisamente en los compuestos no ce-
lulésicos. Esta variacion se aprecia también con
el incremento de la concentracion de la solucion.
Asi mismo, se registran reducciones en la vibra-
cién a 1162 cm™ que se encuentra relacionada
con la hemicelulosa, acompanada de ligeras va-
riaciones en bandas relacionadas con la lignina
como 1056 cm™ y 1037 cm™. Todo lo anterior in-
dica que efectivamente la condicion de trata-
miento empleada introduce variaciones sobre la
composicion quimica de los haces o fibras de
fique.

Conclusiones

En el presente trabajo se han analizado ba-
jas concentraciones de soluciones de hidréxido
de sodio y reducidos tiempos de exposicion en el
desarrollo del tratamiento alcalino, con miras a
identificar condiciones de tratamiento que com-
binen aumento en el comportamiento mecanico

de los haces o fibras de fique como elementos de
refuerzo para materiales compuestos de matriz
polimérica con baja impacto ambiental a costos
razonables. De acuerdo con los resultados de los
ensayos a traccion se aprecia que efectivamente
es posible lograrlos al observar aumentos signifi-
cativos respecto a la fibra sin tratar cuando se
emplea una condicién de tratamiento que corres-
ponde a una concentracion del 5% NaOH, y un
tiempo de exposicion de 30 minutos. Los analisis
de microscopia 6ptica y AFM unido a los espec-
tros infrarrojos indican que durante el trata-
miento los haces experimentan una reduccion en
la presencia de los componentes no celulésicos
que podria afectar su naturaleza hidrofilica.
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