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Methods of Surface Treatment and its effect on the
Physical and Mechanical Properties of Guadua Fibers

Métodos de Tratamiento Superficial y su efecto en las Propiedades Fisico Mecanicas de

Fibras de Guadua

M. L. Sanchez-Cruz e ,

Abstract— Abstract— The use of vegetable fibers as reinforcement
of polymeric composites for application in civil engineering
requires the implementation of surface modification methods. In
this paper the evaluation of the effect of the surface modification
on the properties of fibers extracted from the top of Guadua
bamboo culm is presented. The fibers were obtained by means of
a mechanical crushing process. Surface modification was carried
out using two treatment methods: alkaline and plasma treatment.
To observe the chemical composition of the fibers and their
morphology, images were obtained by means of scanning electron
microscopy (SEM). The roughness of the untreated fibers was
determined by atomic force microscopy (AFM). The crystallinity
index was determined by X-ray diffraction (XRD). The
mechanical characterization focused on tensile tests. The results of
physical and mechanical characterization allow to verify that
when carrying out a superficial treatment it is possible to partially
remove the lignin, the hemicellulose and other impurities, which
contributes to increase the strength and the roughness of the fibers
promoting a better adherence with the resins usually used in the
elaboration of composite materials. Fibers treated by plasma
showed an increase on the strength and their stiffness values.
Results show that by using of this type of treatment is an increase
nearest to 25% on the tensile strength of fibers, it is possible.

Index Terms — Composite materials; mechanical properties;
physical properties; surface treatments; vegetal fibers.

Resumen— EI uso de fibras vegetales como refuerzo de
compuestos poliméricos de aplicacion en ingenieria civil requiere
laimplementacion de métodos de modificacion de su superficie. En
este trabajo se presenta la evaluacion del efecto de la modificacion
de la superficie en las propiedades de fibras extraidas del varillén
de culmos de bambu Guadua Angustifolia Kunth. La obtencion de
las fibras se realizd por medio de un proceso de trituracién
mecéanica. La modificacion superficial se realiz6 utilizando dos
métodos de tratamiento: alcalino y tratamiento con plasma. Para
observar la composicion quimica de las fibras y su morfologia
fueron obtenidas imagenes por medio de microscopia electronica
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de barrido (MEB). La rugosidad de las fibras sin tratamiento fue
determinada mediante microscopia de fuerza atémica (AFM). El
indice de cristalinidad fue determinado mediante Difraccion de
Rayos X (XRD). La caracterizacion mecénica se centr6 en ensayos
de resistencia a tension. Los resultados de la caracterizacion fisica
y mecénica permiten comprobar que al realizar un tratamiento
superficial es posible remover parcialmente la lignina, la
hemicelulosa y otras impurezas, lo cual contribuye a incrementar
la resistencia y la rugosidad de las fibras promoviendo una mejor
adherencia con las resinas usadas habitualmente en la elaboracion
de materiales compuestos. Fibras tratadas con plasma mostraron
un incremento en su resistencia y rigidez.

Los resultados obtenidos demuestran que al emplear este tipo de
tratamiento, es posible incrementar la resistencia a tension de las
fibras hasta en un 25%.

Palabras clave— Materiales compuestos; propiedades mecanicas;
propiedades fisicas; tratamientos superficiales; fibras vegetales.

. INTRODUCCION

a aplicacion de materiales compuestos reforzados con

fibras vegetales se ha incrementado de manera significativa

en el &rea de la construccidon. La combinacion de fibras
vegetales y una resina polimérica para la elaboracion de
compuestos, promueve el desarrollo de materiales alternativos,
competitivos en términos de resistencia mecanica y durabilidad
y contribuye a la reduccién de los niveles de toxicidad
generados el empleo de fibras sintéticas, mitigando el impacto
ambiental generado por el empleo de refuerzos convencionales
[1-5].

Las fibras vegetales son menos densas que la mayoria de las
fibras sintéticas utilizadas como refuerzo de materiales
compuestos [6-8]. Esta propiedad hace que este tipo de refuerzo
sea una opcidén viable desde el punto de vista econdmico y
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técnico, fundamentalmente para aquellas aplicaciones en las
que se requiere el uso de materiales ligeros, resistentes y
duraderos. No obstante, es importante considerar que, por
tratarse de un material de origen natural, sus propiedades
pueden variar considerablemente en funcion de su procedencia
y del método de extraccion empleado para su obtencién [8].
Adicionalmente la presencia en la planta de lignina,
hemicelulosa, ceras y otras sustancias extraibles puede
ocasionar problemas asociados a falta de adherencia, dando
como resultado el desarrollo de una interface fibra-matriz débil
Yy poco resistente.

Existen varios procedimientos para la extraccion de fibras
vegetales [7]. Uno de los métodos mas empleados por su
rapidez, sencillez y economia es el método de extraccion
mecéanica. Estudios recientes han demostrado que con el empleo
de métodos de extraccion mecénica se obtienen haces de fibras
cuya textura irregular requiere la realizacion de un tratamiento
superficial que permita la remocién de impurezas que pueden
afectar su rendimiento como refuerzo de materiales compuestos
poliméricos [7].

Los métodos de modificacién superficial habitualmente
empleados para realizar la remocion de las sustancias que
quedan adherida a la pared de las fibras después del proceso de
extraccién mecanica pueden clasificarse en dos categorias de
acuerdo a la metodologia empleada: métodos de modificacion
fisica y métodos de modificaciéon quimica [8-16]. Entre los
métodos de modificacion fisica se destacan el tratamiento
corona y el tratamiento por plasma, los cuales permiten
modificar la rugosidad de la superficie y la cristalinidad de las
fibras, sin provocar grandes cambios en la estructura quimica
de las fibras [10-12]. Por su parte, los métodos de modificacion
quimica estan enfocados en mejorar la adherencia de las fibras
con la matriz del compuesto mediante el uso de reactivos entre
los que se destacan el silano, el hidréxido de sodio y el empleo
de procesos de acetilacion [13-16].

Este trabajo presenta la evaluacion del efecto del tratamiento
superficial en las propiedades de fibras extraidas del varill6n de
culmos de bambu de la especie Guadua Angustifolia Kunth. El
estudio se centré en el empleo de dos procedimientos de
modificacion superficial: modificacion mediante inmersién en
solucién alcalina y tratamiento con plasma frio generado a
partir de la combinacién de dos gases: metano y argon. La
caracterizacion experimental fue realizada mediante estudios de
microscopia, determinacion de propiedades fisicas y evaluacion
de laresistencia a tension de las fibras. Los resultados obtenidos
son comparados con resultados encontrados en la literatura
técnica para otros tipos de fibras vegetales.

Il. MATERIALES Y METODOS

Para el trabajo experimental, se utilizaron fibras con una edad
promedio de tres afios, extraidas del varillén del bambu de la
especie Guadua Angustifolia Kunth. Los culmos fueron
inmunizados mediante una técnica de inmersion en borax y
sales de acido borico a una concentracion del 3% [17]. La
extraccion de las fibras se realizd utilizando un ftriturador
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mecanico. Se obtuvieron fibras de 0,5 m de largo y luego se
cortaron en carpinteria hasta alcanzar una longitud de a 0,015
m. Para analizar la microestructura de las fibras (ancho y
seccion transversal), se usé un estereomicroscopio.

La modificacion de la superficie de las fibras se llevd a cabo
usando dos procedimientos: un tratamiento alcalino y un
tratamiento con plasma. Ambos tratamientos mejoran la
adherencia de la superficie de la fibra, eliminando parcialmente
la lignina, la hemicelulosa y algunas impurezas presentes en el
material [12]. Para el tratamiento con plasma, las fibras se
sometieron a la combinacion de un plasma frio de metano y
argén durante 10 minutos utilizando una presion de trabajo de
aproximadamente 27 Pa y un potencial de CC de -700 V, con
un flujo de gas de 10 sccm y una temperatura entre 18°C y 26 °
C. Este método se puede considerar como un proceso limpio
capaz de modificar la superficie de las fibras generando menos
contaminantes que los tratamientos quimicos convencionales
[12].

Para el tratamiento alcalino las fibras fueron sumergidas en una
solucion de hidroxido de sodio con concentracion de 10% por
un periodo de 48 horas a temperatura de 20°C. La proporcion
entre la solucidn alcalina y la masa de fibras fue de un litro de
soluciéon por cada 100 gramos de fibra vegetal. Una vez
finalizado el tratamiento, las fibras fueron lavadas con agua
destilada y secadas en horno a 50°C hasta masa constante.

Para la determinacién de las propiedades de las fibras fueron
definidos tres grupos de estudios: fibras sin tratamiento, fibras
con tratamiento alcalino y fibras con tratamiento con plasma.
Para cada grupo de estudio fue determinado el indice de
cristalinidad con el empleo de difraccion por rayos X (XRD).

La composicion quimica y la morfologia de las fibras fue
analizada por medio de microscopia electrénica de barrido
(MEB). La densidad, la absorcién efectiva y el contenido de
humedad fueron evaluadas de acuerdo a las recomendaciones
de la ASTM D3800-16 [18]. La resistencia a tension de las
fibras fue determinada utilizando las especificaciones de la
ASTM 1554-14 [19].

I1l. RESULTADOS Y DISCUSION

En esta secci6n se presentan los resultados de los ensayos de
caracterizacion realizados sobre las fibras de bambi sin
tratamiento y con el tratamiento alcalino y de plasma. A partir
de los resultados obtenidos se examinaron las tendencias
correspondientes, y para lograr un mejor entendimiento de la
influencia de los tratamientos utilizados sobre atributos de las
fibras, los resultados obtenidos se comparan con modelos e
investigaciones similares.

A. Rugosidad de las Fibras no Tratadas

La micrografia de superficie para una muestra representativa de
fibra de bambd sin tratamiento se presenta en la Fig. 1, la cual
indica una rugosidad promedio de 1886 nm.
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Fig.1. Micrografia de rugosidad para la fibra de bamb sin tratamiento.

B. Efecto del Tratamiento Superficial en la Cristalinidad de las
Fibras

Los difractogramas para fibras representativas sin tratamiento y
fibras con tratamiento alcalino y tratamiento de plasma se
muestran en la Fig. 2. Utilizando el método de Segal, fueron
calculados los indices de cristalinidad (IC) para cada una de las
fibras estudiadas, esto es, fibras sin tratamiento y fibras con
tratamientos alcalino y de plasma. Para el célculo del indice de
cristalinidad fue considerado que el valor de intensidad méxima
(Imax) se encuentra localizado entre los dngulos de dispersion
(20) 22-23°, y el valor de la intensidad minima (Imn) se
considera que ocurre tipicamente entre las orientaciones (26)
18-19°. Analizando la altura de los picos es posible determinar
el indice de cristalinidad (IC) mediante el empleo de la ecuacion
1[20]:

IC = (Imax—Imin) 100 (1)

Imax

———FIBRA SIN TRATAMIENTO
—— FIBRA CON TRATAMIENTO
H. O ALCALINO (NAQH)

—— FIBRA CON TRATAMIENTO PLASMA

Intensidad (u.a)

20 (grados)
Fig. 2 Difractogramas para fibras de Guadua

En la Fig. 2 pudieron identificarse dos picos tipicos de
compuestos identificados como C10H2408 y C11H1205,
usualmente asociados a la presencia cristales de celulosa, en
muestras organicas. Los resultados de los indices de
cristalinidad (1.C.) obtenidos para cada uno de los tipos de fibra
se muestran en la Tabla | y permiten comprobar que a aplicar
un tratamiento con plasma en la superficie de las fibras es
posible aumentar el indice de cristalinidad de las fibras en hasta
un 20 %. Variaciones en el indice de cristalinidad de las fibras
por debajo del 10% son observadas al realizar el tratamiento
alcalino.

TABLA|
INDICE DE CRISTALINIDAD
Tipo de fibra 1.C. método Segal
(%)
Sin tratamiento 62,95
Con tratamiento alcalino 66,76
Con tratamiento de plasma 76,10

C. Efecto del Tratamiento Superficial en la Morfologia y
Composicion Elemental de las Fibras

Para observar la morfologia de las fibras, micrografias
representativas fueron obtenidas mediante el empleo de un
microscopio electronico de barrido marca HITACHI S-570 aun
voltaje de aceleracion de 40 kV (ver Fig. 3, 4 y 5). La
composicion quimica de las fibras fue determinada por medio
de la espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS).
Los resultados son presentados en la Tabla 2.

SEM HV: 100 KV

D3 10.40 mm.
SEM MAG: 400 1

Fig. 3. Morflogia de fibras sin tratamiento

N~
SEM HV: 250 KV
SEM MAG: 400 x

WO: 12.40 mm
Dot SE, BSE

SEM HV: 200 KV

SEM MAG: 400 x Dot: SE, BSE | 200 pm

Fig. 5. Morfologia de fibras con tratamiento alcalino
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TABLA I
COMPOSICION QUIMICA DE LAS FIBRAS
Tipo de fibra C (%) 0 (%) Si (%)
Sin tratamiento 48,76 40,56 11,04
Con tratamiento alcalino 57,89 40,58 -
Con tratamiento de plasma 54,28 37,18 8,52

De acuerdo con la Fig. 3, la micrografia de la fibra sin
tratamiento exhibe una superficie que consta de algunas
irregularidades atribuidas principalmente a la presencia de
materiales no celuldsicos (hemicelulosa y constituyentes de la
lignina) [21]. Cuando son aplicados los tratamientos alcalinos
(NaOH) y de plasma sobre las fibras de bamb es evidente que
la irregularidad de las superficies de las fibras disminuye y
presentan una apariencia mas homogénea y mas limpia esto
debido a que los tratamientos alcalinos NaOH (Fig. 4) y de
plasma (Fig. 4) sirven como agentes limpiadores de la fibra,
eliminando gran parte del material no celuldsico de las
cavidades en las superficies de las fibras [21]. Durante el
ensayo, fue observado que las fibras con tratamiento de plasma
presentaban una superficie mas homogénea en comparacion
con las fibras tratadas alcalinamente, lo que proporciona
evidencia de una mayor remocion de material no celulosico e
impurezas en las fibras tratadas con plasma. Fue también
reportado que la microestructura de las fibras de bambu se
subdividia en microfibras por causa de los tratamientos
superficiales [22], lo cual coincide con los resultados del
presente estudio al comparar la morfologia de las fibras sin
tratamiento con la morfologia de las fibras con el tratamiento
alcalino y de plasma. Asimismo, la rugosidad de estas fibras
con tratamientos es probable sea mayor en comparacion a la
rugosidad de las fibras sin tratamiento, ain mas para las fibras
con plasma dado que sobre estas Ultimas se obtuvo evidencia de
una mayor remocion de material no celulésico o impurezas
(Fig. 5). En este sentido, el incremento en la rugosidad de las
fibras de bambu por la eliminacién de materiales no celuldsicos
les podria permitir una mayor adherencia a resinas poliméricas
y ser aptas para conformar materiales compuestos como paneles
reforzados y otras interfaces con una capacidad mecanica
incrementada en comparacion los mismos compuestos
fabricados con fibras sin tratamientos de este tipo.

Analizando la composicion quimica presentada en la Tabla I,
pudo observarse que la relacién Si/C de la fibra inicial sin
tratamiento disminuy6 con el tratamiento alcalino y de plasma,
lo cual indica la remocion de la silice de la fibra de bambd, un
componente principal del bambd [22]. También pudo ser
observado que la relacion C/O se increment6 entre un 20 — 40%
con la aplicacién de los tratamientos superficiales evaluados en
el presente estudio, esto debido a la remocién de materiales no
celulosicos e impurezas adheridas a las fibras, incrementando
la concentracion de materiales celulésicos de las mismas.

D. Efecto del Tratamiento Superficial en las Propiedades
Fisicas de las Fibras

Con el objetivo de verificar la eficiencia del tratamiento
empleado para la modificacion de la superficie de las fibras, la
absorcion efectiva, el contenido de humedad y la densidad
relativa de fibras no tratadas y tratadas fue determinada. Los
resultados son presentados en la Tabla IIl. A partir de los
resultados puede notarse que con la modificacion de la
superficie de las fibras la densidad de las mismas disminuye en
aproximadamente en un 35% al realizar el tratamiento con
plasma. No obstante, un incremento en el valor de la densidad
de 9% demuestra que al tratar las fibras con solucién de
hidréxido de sodio. Resultados similares fueron presentados
por Das y Chakraborty [23] para tratamientos realizados con
baja concentracién de hidroxido de sodio (inferior al 5%), y
pueden ser atribuidos al efecto de la solucién en el
empaquetamiento de las microfibrillas de celulosa. Igualmente
es posible percibir que la absorcion efectiva de las fibras
aumenta entre un 30 a un 50% con el tratamiento superficial. El
aumento de la absorcion de las fibras puede relacionarse al
aparecimiento de las fibras de microporos debido a la remocién
de resinas, ceras y otras sustancias extraibles y debe ser
considerado durante la etapa de elaboraciéon del compuesto,
para no afectar el desempefio mecénico del mismo.

TABLA 11
PROPIEDADES FiSICAS DE LAS FIBRAS
- . Contenido de Densidad e o
Tipo de fibras humedad (%) (glem?) Absorcion (%)
No Tratada 9,0+0,04 1,1+0,03 55,4+0,19
Alcalino 10,0+0,09 1,2+0,09 83,41+0,13
Plasma 11,1+0,06 0,7+0,08 73,1+0,09

E. Efecto del Tratamiento Superficial en la Resistencia a
Tension de las Fibras

El efecto del tratamiento en las propiedades mecanicas de las
fibras fue verificado mediante un ensayo de resistencia a
tension. El ensayo se realizé en la maquina universal de ensayos
WP300 y son presentados en la Tabla 1V. Analizando los
resultados de la Tabla IV es posible notar que al aplicar en la
superficie de las fibras un tratamiento alcalino se reduce la
resistencia a tensién de las fibras en aproximadamente un 20%.
Sin embargo, tratamientos con plasma incrementan la
resistencia a tension en un 25%.

El efecto del tratamiento fisico en la resistencia a tension de
fibras de Guadua puede ser comparado con resultados
reportados en la literatura técnica para otras fibras vegetales
tratadas con plasma en condiciones similares de tratamiento
(tiempo, temperatura y presion. Los resultados muestran la
eficiencia del tratamiento con plasma para mejorar el
desempefio mecénico de las fibras vegetales y son presentados
enlaTabla V.
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TABLA IV
RESISTENCIA A TENSION DE LAS FIBRAS

Coeficiente de

Tipo de Resistencia a e G (0
fibras tension (MPa) variacion (%)
No Tratada 178,83 22
Alcalino 142,45 31
Plasma 222,38 39
TABLAV

EFECTO DEL TRATAMIENTO CON PLASMA EN LA RESISTENCIA A TENSION DE
FIBRAS VEGETALES

Tipo de Tratamiento Resistencia a tension (MPa)

Guadua Sisal [24] Lana [25]
No Tratada 178,83 197 225
Plasma 222,38 278 260

IV. CONCLUSIONES

En este articulo fue analizada la influencia de la modificacion
superficial de las fibras en las propiedades de fibras extraidas
del varillon de culmos de bambl de la especie Guadua
Angustifolia Kunth. Los resultados presentados demuestran que
al realizar la remocion de la lignina, la hemicelulosa, ceras y
otras impurezas que quedan adheridas en la fibra producto del
proceso de extraccién mecénica, no solo se afecta la rugosidad
de las fibras, sino también su morfologia, composicién quimica
y cristalinidad. Independiente del tipo de tratamiento empleado,
variaciones en la densidad y un aumento significativo de la
absorcion efectiva de las fibras puede ocurrir. Los resultados
obtenidos demuestran que al tratar las fibras de guadua con
plasma es posible incrementar su resistencia a tensién hasta en
un 25%. Estos factores deben ser considerados en el disefio de
compuestos naturales por cuanto pueden afectar tanto su
desempefio mecanico como su estabilidad dimensional.
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