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RESUMEN

En este trabajo se desarrolla un modelo de optimizacion y prediccion de las
propiedades mecanicas en mezclas con bajos grados de incertidumbre. El modelo
contempla compuestos con resina poliéster envejecida como matriz y fibras de luffa,
afiadidas como agente de refuerzo. Al mismo tiempo, se contemplé el uso de
radiacion gamma dentro del modelo para estudiar su efecto en las respuestas de
estudio. El objetivo principal es facilitar el proceso para mezclar y obtener materiales
compuestos con aplicaciones especificas.

Los capitulos 1 y 2 contienen informacion de las propiedades de las resinas, fibras
de Luffa, radiacion gamma, del disefio de mezclas, la seleccién de parametros, y la
construccion del modelo inicial, que servirh como base para generar las muestras
de estudio. El disefio de experimentos se enfoca en mezclas de dos componentes
(Resina poliéster envejecida y fibras de Luffa) y un pardmetro de proceso (Radiacion
gamma), este Ultimo con variacion entre 100 y 500 kGy; tomando en cuenta las
propiedades mecanicas como respuestas de analisis, asi como también el costo y

densidad de las mezclas.

En el capitulo 3 se mencionan los procedimientos experimentales, que incluyen la

elaboracion de las muestras, asi como las técnicas de caracterizacion utilizadas.
Mientras que en el capitulo 4 se discuten y analizan los resultados obtenidos, que
validan el modelo, asi como las pruebas a mezclas adicionales que ayudan a

puntualizar los resultados del modelo.

Finalmente, se comentan las conclusiones del trabajo de investigacion.
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INTRODUCCION

Las empresas e investigadores enfrentan el reto de tener control sobre la
elaboracién de sus productos, los cuales son resultado del mezclado de diferentes
materiales. Cualquier dato mal aplicado, puede resultar en un material que no sea
optimo para la aplicacion deseada. No obstante, existen herramientas estadisticas
las cuales ayudan al estudio de propiedades en base a la respuesta generada de
cada componente introducido en el compuesto. Una de estas herramientas es el
disefio en mezclas, la cual permite visualizar el efecto individual de cada
componente en una mezcla y al ser combinado con disefios factoriales, permite
estudiar los parametros de proceso (temperatura, tiempo, radiacion) a un mismo

tiempo.

El objetivo de esta investigacion es el estudio de compuestos irradiados elaborados
con resina poliéster envejecida y fibras de Luffa, en los cuales predecir y optimizar
sus propiedades mecanicas; mediante el uso de la metodologia de disefios de
mezclas, combinada con disefios de experimentos factoriales. Para lo cual se toma
en cuenta el comportamiento de las propiedades mecénicas como funcién de cada

variable experimental.

Los puntos que se contemplan son:

e Lafactibilidad de determinar el comportamiento de las respuestas de acuerdo
con la aportacion de cada variable (Fibras de Luffa, resina poliéster
envejecida) y a las diferentes dosis de radiacion utilizadas (100 a 500 kGy),
mediante el uso de la metodologia de disefio de mezclas.

e Prediccion de al menos en un 10%, la diferencia entre los valores teéricos y
experimentales, mediante el modelo.

e Generacion de un modelo que se pueda utilizar en la optimizacion de
formulaciones de mezclas.

e Andlisis del efecto de la radiacibn gamma en los compuestos de resina

poliéster con fibra de luffa



La investigacion se presenta en cuatro capitulos. En el primero se presenta la

informacion de la resina poliéster, fibras de luffa y radiacibn gamma. Mientras que

el capitulo dos se discuten los conceptos basicos de disefio de experimentos y se

describe la generacion del modelo en base a la metodologia de disefio de mezclas.

El capitulo tres denominado “metodologia experimental” contempla varios puntos:

Seleccion de materiales.

Elaboracion de los compuestos.

Irradiacién de las mezclas con rayos gamma

Caracterizacion de compuestos.

Introduccion de datos a la matriz de experimentos.

Andlisis de respuestas individuales.

Aplicaciones de modelo en prediccion y optimizacion de datos.
Generacion de modelos secundarios.

Andlisis de propiedades mediante DMA.

En el capitulo cuatro se discuten y analizan los resultados obtenidos.

Finalmente, se mencionan las conclusiones de la investigacion.



CAPITULO 1

Fundamentos tedricos
1.1 POLIESTERES

Los primeros indicios de investigaciones y desarrollo de poliésteres datan del afio
1847 con el trabajo de Jacob Berzelius, el cual hizo reaccionar acido tartarico con
un glicerol, obteniendo como producto una “masa resinosa” conocida como poli
(tartrato de glicerilo). Sin embargo, no fue hasta el afio de 1933 cuando Carleton
Ellis obtuvo la patente de los productos obtenidos con la reaccion de alcoholes di-
hidricos con &cidos dibasicos para su uso como recubrimientos (Ellis, 1940).
Posterior a esta publicacion, cientos de patentes y aplicaciones para las resinas

poliéster insaturadas fueron desarrolladas.

El desarrollo de las resinas poliéster contaron con las investigaciones de Wallace
Carothers sobre teorias de polimeros de condensacion (Carothers, 1929) (Figura

1.1), y con la teoria de Kienle sobre la formacion de polimeros (Kienle, 1930).

Figura 1:1 Wallace Carothers (1896-1937)

En sus inicios, las resinas poliéster insaturadas presentaban una gran desventaja,

solo podian ser curadas a 100°C en presencia de peréxido de benzoilo. Para el afio
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de 1947, se logro “curarlas en frio” a 20°C, usando una amina terciaria, la
dimetilanilina como promotora, en presencia de peroxido de benzoilo. Afios después
se siguieron desarrollando catalizadores que permitieran reacciones de curado en
frio, dentro de los mas conocidos, el peréxido de ciclohexanona y el peréxido de

metil etil cetona.

Posterior a la segunda guerra mundial, la produccion de poliésteres lineales de alto
peso molecular crecié gracias al descubrimiento del tereftalato de polietileno y
tereftalato de polietilen glicol (P. Deligny, 2001). La produccion a gran escala de los
poliésteres se logré en 1970. ElI 75% de las resinas poliéster insaturadas fue
utilizado para la fabricacion de materiales reforzados con fibra de vidrio (Parkyn,
1970).

1.1.2 Resina poliéster insaturada

Se le conoce como poliéster al producto de la condensacién de un polialcohol con
un acido polibasico, con agua como producto secundario. Por consenso general, la
palabra poliéster usada por si sola es un sinébnimo de las resinas poliéster
insaturadas (UPR), las cuales son producidas cuando alguno de los reactantes
continente insaturacién no-aromatica. Estas resinas pueden ser entrecruzadas con

un monémero insaturado.

Las resinas son producidas mediante la reaccion de un glicol con un acido dibasico
insaturado (acido maleico o fumarico), posteriormente, la cadena polimérica lineal
obtenida es disuelta en un mondémero vinilico (poliestireno). Estas resinas pueden
ser curadas con el uso de catalizadores para obtener un solido termoestable e
insoluble (Parkyn, 1972). Comercialmente son producidas mediante la reaccion de
propilenglicol (PG) con acido maleico (MA) o ftalico (PA). No obstante, dependiendo
el tipo de glicol y acido, se pueden obtener distintas caracteristicas y propiedades

en el producto final. Algunas de estas son mostradas en la Tabla 1.1 (Dodiuk, 2014).



Tabla 1:1 Reactantes usados en la formulacién de resina poliéster insaturada

Material

Aportacion

Acido
Acido adipico (AA)
Acido isoftalico (IPA)
Anhidrido de &cido tetrabromoftélico
Acido maleico (MA)
Acido ftalico (PA)

Flexibilidad y tenacidad

Resistencia quimica y tenacidad
Resistencia quimica y retardacion a la flama
Bajos costos e instauracion

Bajos costos y compatibilidad con estireno

Glicol
Propilenglicol (PG)
Etilenglicol (EG)
di propilenglicol (DPG)
Neopentilglicol (NPG)
Di bromo neopentil glicol (DBNPG)
BPA hidrogenado (HBPA)
Ciclohexano di metanol (CHDM)

Bajo costo y compatibilidad con estireno
Bajo costo y rigidez

Flexibilidad y tenacidad

Resistencia quimica y a la radiacion UV
Retardacion a la flama

Resistencia quimica y al agua

Propiedades eléctricas

Pese a que existen un gran numero de mezclas de acido y glicol, sus costos de

produccién pueden aumentar en gran medida. Las formulaciones para producir

resinas de alto desempefio no se utilizan tanto como las usadas para obtener resina

de propdsito general.




1.1.3 Tipos de resinas insaturadas

La Tabla 1.2 muestra los tipos de resina, asi como su sintesis y las ventajas y

desventajas que tienen (Thomas, 2019).

Tabla 1:2 Tipos de resina poliéster insaturada.

Tipo Sintesis Ventajas y Desventajas

Orto Acido orto ftalico + glicoles | Se le conoce como resina de propdsito
general, con bajos costos pero baja

resistencia quimica y térmica.

Iso Acido isoftalico + glicol Mas costosa, pero presenta altas
viscosidades. Requieren de gran

concentracion de diluyente.

Fumaratos con | BPA + Acido fumarico Mejores propiedades quimicas vy
Bisfenol A resistencia a la corrosion que las

resinas orto e iso. Alta dureza y rigidez.

Halogenadas Anhidridos o fenoles que Resistencia a la flama y a la corrosion.
contengan cloro o bromo Si el contenido de bromo es de al
menos 12%, se puede obtener un

polimero auto extinguible.

Esteres de vinilo | Acido acrilico + Resina Altas viscosidades. Con el uso de bajas
epoxica concentraciones de estireno como
diluyente, se pueden obtener altos
valores en tensién y de Heat Deflection

Temperature (HDT).

1.1.4 Aplicaciones de resinas poliéster insaturadas

Debido a su facilidad de manejo, almacenamiento y bajos costos, las resinas
poliéster tienen diversas aplicaciones, que pueden ir desde lo simple como
aplicaciones de joyeria hasta piezas del sector aeronautico, automotriz, energetico,

electrénico y laminados.



Uno de los sectores en donde mas relevancia tiene la resina poliéster insaturada,
es en la construccion; ya que la busqueda de materiales alternativos al concreto,
acero y aluminio por materiales mas ligeros, baratos y con mejores propiedades ha
propiciado su uso en aplicaciones diversas (paneles de ventanas, tuberias y
acabados). Tanto es la importancia de las resinas poliéster insaturadas en la
construccion, que su consumo anual va acorde al constante crecimiento de este
sector. Se preve para el afio 2022, un valor del mercado global de este material de

12 billones de dolares (global market insights, 2016).

En un material compuesto, cuando se aflade un componente que pretenda mejorar
alguna propiedad de manera sustancial, se le denomina refuerzo. Mientras que si
solo se pretende reducir costos o densidades, se le denomina relleno (filler). Mas
aun, para que sea considerado material compuesto, se debe cumplir que:
e Minimo se deben usar dos materiales: una matriz y un refuerzo (o relleno),
gue sean separables mecanicamente.
e Las propiedades del material final deben exceder en algun sentido a las de
los componentes por si solos o brindar algiin comportamiento sinérgico.
e Su elaboracion debe realizarse mediante la mezcla mecénica de sus

componentes y su dispersion debe realizarse de manera controlada.

Las propiedades finales del material compuesto dependen de los parametros de

elaboracion, tipo de relleno o refuerzo, tamafio, entre otros.

El uso de fibras sintéticas como las de vidrio ha sido crucial en el desarrollo de
aplicaciones de la resina poliéster insaturada. Los bajos costos y las mejoras de
resistencia al impacto y a la flexion, han propiciado que la resina poliéster insaturada
sea una de las opciones preferidas en la industria (Pedroso, 2002). Sin embargo,
con el paso de los afios y las tendencias de reducir el impacto ambiental, se han
buscado nuevas alternativas a las fibras sintéticas, que cumplan requerimientos de

disefio, que tengan menor costo y sean de origen natural.



1.2 FIBRAS DE LUFFA (ESPONJA)

En los ultimos afios, las nuevas regulaciones gubernamentales sobre combustibles
fésiles han motivado la necesidad de buscar materiales renovables y amigables con
el medio ambiente. Las fibras naturales se han posicionado como alternativa al uso
de fibras sintéticas. (G. Siqueira, 2010)

Las fibras de Luffa o estropajo como normalmente se les conoce, estan compuestas
de celulosa y hemicelulosa, ademés de lignina, que favorece la durabilidad. Las
ventajas que tienen materiales con celulosa se deben a su biocompatibilidad,
biodegradabilidad, durabilidad y bajo costo. La Luffa proviene de una planta
subtropical (Luffa aegyptiaca) perteneciente a la familia de las curbitaceas, que
produce un fruto vascular fibroso, como se muestra en la Figura 1.2 (1.0. Oboh,
2009).

Figural:2. Corte transversal de fruto seco de Luffa.

Una de las ventajas del uso de fibras de Luffa es su gran disponibilidad a bajos
costos. Se pueden encontrar de manera abundante en paises con clima subtropical,
con altas temperaturas y porcentaje de humedad; localizados en Centroamérica,
Asia, y Africa. Dependiendo de su region, existen varios tipos de Luffa, entre estas:

cilindrica, sepium, acutangula y operculata (1.O. Oboh, 2009).



En la Tabla 1.3, se muestran las propiedades de las fibras de luffa. Si es comparada
con otro tipo de fibras, su contenido de celulosa es mayor que el de la madera, pero
menor que el del algoddn. Sin embargo, su porcentaje de lignina y hemicelulosa es
mayor que el del algoddén, pero menor que el de la madera. Su composicion esta
dentro de los rangos para ser considerada como un material lignocelulésico (J.
Shen, 2012).

Tabla 1:3. Propiedades de las fibras de Luffa.

Propiedad Valores
Contenido de celulosa (%) 55-90
Contenido de hemicelulosa (%) 8-30
Contenido de lignina (%) 10-23
Densidad de fibra individual (g/cm®) 0.35
Densidad de pared celular (g/cm®) 0.82-0.92
Area superficial (m?/g) 123
Capacidad de absorcion de agua (g/g) 13.6
Resistencia de tension (MPa) 21.3+6.6
Resistencia de flexion (MPa) 80-90
Maédulo elastico (GPa) 0.86 +0.34
Elongacién (%) 455 +0.47

Sus principales usos son en sectores como el automotriz, empaque/embalaje,
construccion, entre otros. Sus ventajas como materiales de refuerzo incluyen su
bajo costo, ser reciclables, biodegradables y gran disponibilidad en distintos paises.
Por su bajo costo y facilidad de remplazo de fibras sintéticas, son utilizadas como
refuerzos en matrices poliméricas, ya sean termoplasticas o termofijas (1.O. Oboh,
2009), (G. Siqueira, 2010).

Las curvas Esfuerzo vs. Deformacion de las fibras de Iuffa muestran un
comportamiento casi constante en la zona de esfuerzo, lo cual significa que tiene

un potencial éptimo para aplicaciones en donde sea necesario la absorcion de



energia. Para la reproducibilidad de los valores obtenidos de propiedades
mecanicas de la luffa, es indispensable conocer con detalle los esfuerzos (tension,
flexion o compresion) en columnas de acuerdo con los didmetros (J. Shen, 2012)
(G. Siqueira, 2010). Es posible aplicar esfuerzos de compresion hasta en un 95%
de la deformacién sobre columnas aglomeradas de fibra de luffa molida, y recuperar
hasta un 98% de sus dimensiones iniciales. M&s aun, sus capacidades de rigidez y
fuerza son comparables a materiales metalicos celulares, pero superan la de
materiales expandidos como la espuma de poliestireno. Ademas de tener la ventaja

adicional de ser amigables con el ambiente (Bal, 2004).

Respecto a su comportamiento ante la temperatura, las fibras de Luffa llegan a
disminuir su masa un 7% entre 49°C y 100°C, debido a la evaporacion de agua.
Posteriormente la degradacion de hemicelulosa con una pérdida de 11% se obtiene
entre 200 y 260°C. Mientras que la degradacion de celulosa, con 20%, acontece
entre 340 y 350°C. Finalmente, al llegar entre 280 y 500°C, se encuentra la pérdida
mayor en peso de 65% correspondiente a la lignina (J. Shen, 2012).

Las fibras naturales presentan problemas de adhesién con las matrices poliméricas,
cuando se utilizan como materiales de refuerzo. Por lo cual, son sometidas a
tratamientos, cuyas ventajas y desventajas se muestran en la Tabla 1.4 (G. Siqueira,
2010) (J. Shen, 2012).

Tabla 1:4. Comparacién entre tratamientos a fibras de luffa

Tratamiento Ventajas Desventajas
Soluciones de *Eliminacion de componentes no | *Afiade pasos extra al proceso
hidréxido de sodio deseados en las fibras. de fabricacién de compuestos.

*Purificacion de celulosa. * Afecta las propiedades

*Generacion de microgrietas en mecanicas, si se realiza de

las fibras individuales. manera incorrecta.

*Aumenta la adhesioén *Parametros que dependen de
fibra/matriz. la composicion quimica de las
*Optimiza el uso de las fibras fibras.

como agente de refuerzo.
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Blanqueamiento con | *Proporciona un aspecto estético | *Disminuye la cantidad de
cloro y homogéneo util para productos | celulosa y lignina.
con apariencia rustica. *Afectacion a las propiedades

mecdénicas finales.

Generacion de *Aumento de médulos elasticos y | *Complejidad de los procesos

monocristales/ de flexion. de fabricacion.

microfibrillas de *Mayor numero de aplicaciones. | *Incrementan el costo.

celulosa *Facilidad de procesamiento *Alta variacion de propiedades
debido a parametros.

1.3 RADIACION GAMMA EN POLIMEROS

La radiacion gamma es electromagnética, emitida por un nucleo cuando pasa un

estado de transicién de alta a baja energia. Sin embargo, el nimero de protones y

neutrones en el nucleo permanece igual durante estas transiciones. Cuando los

fotones de los rayos gamma pasan a través de la materia y dependiendo de su

energia, estos pueden causar ionizacion de tres formas distintas, las cuales son:

Efecto fotoeléctrico: ocurre cuando los fotones con energia mas baja
interactian sobre el material. El foton incidente cede su energia a un

electrén, como consecuencia, esté abandona el atomo.

Efecto Compton: El foton incidente y un electron colisionan.
Posteriormente, el foton toma una nueva trayectoria con su energia
disminuida por la colision. Mientras que el electron que se liberd, continua
con el resto de la energia entrante. Este efecto ocurre con los fotones de

energia intermedia.

Produccién de pares: Ocurre cuando el fotdn incidente desaparece y en su
lugar aparece una pareja electron/positron. Los pares de electrones y
positrones se comportan como energia ionizante directa. Debido a la

conservacion del momento cinético, esta interaccién ocurre cerca del nlcleo
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del atomo. Ademas, la produccion de pares ocurre con fotones los cuales su

energia supere los 1.02 MeV (Lopez, 2012).

Comparada con otros procesos térmicos o quimicos aplicados a materiales para su
modificacion o inicio de procesos de polimerizacion, la radiacion gamma presenta

multiples ventajas (Dobo, 1985), (Clough, 2001), como:

e Optimizacion de recursos (espacio, dinero y tiempo)

e No requiere energia de activacion

e Sustitucién de catalizadores o aditivos para iniciar reacciones.

e Facilita la iniciacion de un proceso a cualquier temperatura deseada
e Reaccion de terminacion controlada

e Permite el andlisis de muestras a temperaturas o etapas especificas

Cuando se somete un material a dosis a rayos gamma, se tiene como respuesta
una serie de efectos fisicos y quimicos que modifican su estructura. Los dos
procesos presentes durante la modificacién de polimeros son:

e Entrecruzamiento de cadenas

e Rompimiento de cadenas

El entrecruzamiento provoca un incremento en el peso molecular, la formacién de
una red macroscopica y aumento de la temperatura de transicidn vitrea; esto por la
pérdida de movilidad en las cadenas poliméricas. La solubilidad disminuye al
aumentar la dosis de radiacion. Mientras que el rompimiento de cadenas produce
disminucién del peso molecular y disminucién de propiedades como la resistencia
a la tension y flexion. Entre mas rompimiento de cadenas se incrementa la
solubilidad del polimero. Ademas, a dosis elevadas, con frecuencia se logran

subproductos del resultado del rompimiento de enlaces. (Loos, 1992).

Estos fendmenos dependen de la dosis aplicada y la composicion quimica del

polimero, por ejemplo, algunos enlaces quimicos son sensibles a las reacciones

12



producidas por los rayos gamma, como el COOH, C-X (donde X es un halégeno),
SO2y NH2; mientras que los grupos aromaticos (benceno y ciclohexano) proveen
cierto tipo de proteccion. Estos cambios, como los producidos en las regiones
cristalinas y en la densidad, afectan en mayor o menor medida el comportamiento

mecanico, térmico y reologico de los polimeros (Curling S., 2008) , (Divos F., 2005).

Los efectos producidos por los rayos gamma en polimeros se pueden evaluar
mediante el andlisis de la estructura quimica (distribucién de pesos moleculares,
aumento de ramificaciones y cambios en la densidad) y a través del comportamiento
mecéanico. El cual incluye las propiedades de flexion, deformacién maxima,
resistencia a la ruptura, médulos de almacenamiento (en la zona vitrea), y los
valores de amortiguamiento (Loos, 1992). En el sector médico, los productos se
esterilizan a dosis entre 10 y 30 kGy de rayos gamma, siendo la dosis de 25 kGy la
mas usada (Silindir, 2009).

Debido a la necesidad de buscar alternativas que aprovechen mejor los recursos y
superen o igualen las propiedades de materiales ya existentes, se han utilizado los
rayos gamma, para la iniciacibn de procesos de polimerizacién, aumentar
entrecruzamiento, mejorar propiedades mecanicas, incrementar la adhesion entre

fibras y matrices poliméricas.
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CAPITULO 2

Metodologia de Disefio de Mezclas
2.1 FUNDAMENTOS DEL DISENO DE MEZCLAS

Al producto resultante de la union de varios componentes (dos o mas) se le conoce
como “mezcla” y a sus componentes individuales “componentes de mezcla”. La
respuesta que se quiera medir ya sea cuantitativa o cualitativa, depende de las
proporciones empleadas y no de la cantidad (Whitcomb, 2017). No obstante, existen
casos en donde las variables del proceso pueden afectar la respuesta final y no solo
dependen de las proporciones usadas. Por ejemplo, en un plastico con porcentajes
de fibra de vidrio y colorante, si se desea tomar en cuenta el brillo o tonalidad como
respuesta, no solo hay dependencia del porcentaje del refuerzo, concentrado o
aditivos, sino también de las temperaturas de inyeccion, perfil de procesamiento y

enfriamiento del molde.

El objetivo primordial del disefio de mezclas es estudiar y seleccionar la proporcion
oOptima de cada componente, asi como obtener el mejor valor posible de las
respuestas. También se puede llegar a predecir una o multiples respuestas al mismo

tiempo dentro de un disefo.

2.2 TIPOS DE DISENO DE MEZCLAS

Dentro de la metodologia de disefio de mezclas, existen varios tipos que se pueden
emplear y adaptar, dependiendo de los valores y nimero de componentes que se

quieran adicionar.

Los disefios mas conocidos son axiales, reticulados, de vértice y de centroide. Cada

disefio tiene distintas aplicaciones y ventajas, como son: (Whitcomb, 2007).
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e Eldisefio axial o el de centroide permiten el analisis de muchos componentes
de mezcla.

e Sise esperan o se desea encontrar una respuesta con algun comportamiento
polinomial de orden alto, el disefio reticulado presenta ventajas en el estudio
de la respuesta. Sin embargo, es recomendado que el numero de
componentes no sea muy alto.

e El tipo de disefio de vértice es aquel que se recomienda usar si se desea
partir un experimento con restricciones iniciales que permitan la optimizacion
de recursos, como por ejemplo en la preparacion de un coctel, que el
porcentaje de alcohol no supere el 10% mientras que el de jugo no sea menor
al 80% y al mismo tiempo y la proporcién de endulzante y alcohol juntos no

supere el 15%.

Cualquier disefio puede adaptarse a las condiciones de experimentacion
deseadas, No obstante, si se aplica un disefo incorrecto se puede perder la
simplicidad y aunque se llegue al mismo resultado, los calculos pueden llegar a
ser mas complicados. Por ejemplo, si se llega a seleccionar un modelo el cual
tenga como ventaja el andlisis de un alto nUmero de series y componentes para
un proyecto el cual requiera un analisis simple, la holgura del espacio
experimental seria excesiva y como consecuencia, el nimero de muestras para

analisis seria mucho mayor al necesario.

En las siguientes secciones se incluyen los términos mas relevantes para la

construccion del modelo especifico, en particular los disefios de centroide.

2.2.1. Graficatipo “simplex”

Dentro del estudio de mezclas, la grafica “simplex” es la herramienta mas utilizada,

debido a la facilidad de analisis y sus aplicaciones.
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Para representar el espacio de experimentacion en donde la suma de cada
componente involucrado sea igual al 100%, se utiliza una gréfica triangular,
conocida como “grafica simplex” o grafica superpuesta de contornos. Retomando el
ejemplo de la preparacion de un coctel, el espacio experimental se representa en la
figura 2.1.

A: Jugo

D: Endulzante

1 1
B: Alcohol C: Crema

Figura 2:1. Gréfica para la mezcla de un coctel.

La figura 2.1 muestra como el area triangular debe estar definida por la suma de
todos los componentes involucrados y debe ser igual al 100%. Los puntos que se
encuentran en los vértices del triangulo representan donde el coctel tiene un solo
ingrediente al 100%. En este caso, el punto “1”, muestra que el coctel esté
preparado solamente con jugo, y el punto opuesto (4) representa la ausencia total
de este ingrediente. Al mismo tiempo, el punto “3” representa donde solo existe la

proporcién de alcohol y su contraparte (punto 6), muestra la falta del ingrediente.

Debido a las limitaciones geométricas de la forma triangular del area experimental,
en este tipo de gréficas solo es posible visualizar una mezcla de 3 componentes, en
caso de que se utilicen mas de tres, cada valor de un componente extra debe ser
especificado previamente como se muestra en la figura 2-1 con el ingrediente “D:

Endulzante”.
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El sistema de coordenadas de las graficas tipo simplex se usa para el valor existente
de los componentes y se muestra de la siguiente forma: Xi. i = 1,2, ... . n. Por
ejemplo, todos los puntos que se encuentren dentro del area experimental
representan mezclas que contengan en mayor o menor medida todos los
componentes y se representa como xi > 0, i = 1,2,3. El centroide del tridngulo,
representado por el punto “0” en la figura 2-1 simboliza una mezcla en la cual cada
componente se encuentre en la misma proporcién y se toman como coordenadas;
(1/3, 1/3, 1/3). Por otra parte, los limites de centroide son mostrados en los puntos
2, 4, 6 y es donde aparecen las mezclas binarias con puntos coordenados
(0,0.5,0.5), (0.5,0.5,0) y (0.5,0,0.5). (Whitcomb, 2017)

2.2.2. Disefio de centroide

El modelo de centroide se basa en mezclas que contengan de 3 a 8 componentes.
Se fundamentan en que todos los puntos se encuentran distribuidos de manera
uniforme en la mezcla, desde 1 hasta “q” numero de componentes (Figura 2.2). Se
incluyen:

e Mezclas puras: (1,0, ..., 0)

e Mezclas binarias: (1\2, 1\2, 0, ..., 0)

e Mezclas terciarias: (1\3, 1\3, 1\3, 0, ...,0)

e Mezclas sobre el centroide: (1\q, 1\q, ..., 1\q).
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X1=1

(1/2,1/2,0) (0,1/2, 1/2)}

0
(1/3,1/3,1/3)

(0,1,0) 0 (0,0, 1)
A2l (0,1/2,12) ¥l

Figura 2:2. Gréafica simplex de modelo de centroide.

Dejando a un lado el nimero de componentes de analisis, una de las principales
diferencias que existen entre el disefo reticulado y el de centroide, es que en este
ultimo no es posible ajustar el modelo polinomial “cubico completo”, debido al
tamano y distancia de puntos dentro del area experimental. Sin embargo, es posible
el ajuste de un modelo cubico modificado mejor conocido como “modelo cubico
especial” (Ecuacion 1) en dénde B se conoce como el coeficiente de regresion,” y”
representa a las variables dependientes y “x” a las variables independientes.
Gracias a que en los modelos de centroide se formulan menos muestras, el modelo

cubico presenta menos términos. (Whitcomb, 2017).

y = fix1 + f2x2 + [3x3 + fiz2x1xz2 + f13x1x3 + P23xex3 + L123x1x2X3 Ecuacion 1

Para poder realizar la deteccidén de valores de ajuste, el “aumento” de este tipo de

disefios consta en afiadir puntos entre el centro de los vértices.

Otra de las mayores ventajas en estos disefios, es que no se requiere una
especificacidon previa para la seleccion de puntos de analisis. Existen herramientas
las cuales permiten la seleccién especifica de puntos de réplica y obtener un nivel
de aplacamiento mayor, asi como también analizar la repetitividad o

reproducibilidad de los datos.
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2.2.3. Disefnos personalizados

Se le conoce a un disefio optimo o personalizado a aguel se genera para el analisis
de varios componentes, restricciones de mezcla, y aumentos o puntos de réplica
especificos. La formulacion de muestras es generada mediante algoritmos, lo cual

permite un ajuste especifico al modelo o respuestas que se quiera analizar.

Pese a ser considerados disefos adicionales a los comUnmente usados, la
combinacion de uno o mas parametros e incluso el acto de afadir puntos

adicionales, se llega a considerar como disefio personalizado.

2.3 BUSQUEDA DE OPTIMALIDAD

Existen tres principales métodos que pueden ser utilizados para buscar la

optimalidad entre puntos existentes en el area experimental

2.3.1. Intercambio de coordenadas

El método de intercambio de coordenadas se basa en algoritmos de seleccién de
puntos, en donde el objetivo primordial es la optimizacion del criterio de optimalidad
(OC). EIl algoritmo trabaja con la selecciébn de un grupo de puntos aleatorios
existentes dentro de la matriz, se intercambian los candidatos iniciales y se evalua
el incremento de rango en la matriz. El proceso de intercambio se repite hasta lograr

el mayor rango posible.

Al finalizar el proceso de intercambio, se afiaden al disefio puntos de ajuste o
aplacamiento, los cuales tienen como objetivo llenar los huecos existentes y poder
maximizar la distancia minima necesaria que existe entre estos. Ademas, Se eligen
y afiaden puntos de réplica para poder aumentar el “OC” existente. Mediante el
meétodo de intercambio de coordenadas es posible encontrar los puntos 6ptimos

dentro del espacio experimental. No obstante, debido a la repeticiéon del algoritmo,
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es posible obtener factores inusuales. Si para iniciar el modelo se desean

combinaciones especificas, se recomienda el método de intercambio de puntos.

2.3.2. Algoritmo de intercambio de puntos

El Algoritmo de intercambio de puntos indica mediante la seleccion aleatoria de un
grupo de candidatos existente dentro de las restricciones iniciales. Posteriormente,
se aflade un grupo de puntos subsecuentes a los seleccionados y se evallua el
incremento de rango en la matriz y el proceso se repite hasta obtener el mayor rango
posible. Todos aquellos puntos que incrementen el rango y no se encuentren en el

modelo inicial son seleccionados.

Al tener los puntos nuevos, el programa se encarga de intercambiar un punto
original por uno de los nuevos. El punto que tenga menor repercusion en el aumento
del criterio de optimalidad es eliminado. Por lo tanto, un cambio de 3 puntos afade
3 puntos de manera secuencial y afiade otros 3. Esto quiere decir que un cambio
de un numero “n” de puntos, afiade y descarta “n” nimero de puntos”. Cuando se

deja de ver una mejora del “OC”, el algoritmo detiene el proceso de cambiar puntos.

Esta clase de algoritmo para seleccién solo debe usarse si ya se tiene un grupo de
posibles candidatos, ya que el método consiste en descartar y seleccionar los

grupos existentes.

2.3.3. Intercambio combinado u 6ptimo.

Con el uso de este algoritmo es posible que se aumente la probabilidad de generar
un disefio optimo, debido a que se toman criterios de seleccion de puntos y
coordenadas. La aplicacion de este algoritmo es de las mas recomendables a la
hora de realizar un disefio de experimentos. Sin embargo, al tomar criterios de
seleccion de coordenadas, es aun posible encontrar combinaciones inusuales las

cuales puedan dificultar la fabricacion de muestras.
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2.4. CRITERIOS DE OPTIMALIDAD

El objetivo primordial de la busqueda de optimalidad es optimizar el valor de “OC”.
Para este fin, existen distintos tipos de criterios con distintas finalidades, su

clasificacion es; Criterios de distancia y criterios alfabéticos (I y D).

2.4.1. Criterio |

Para este criterio, el algoritmo se encarga de seleccionar pruebas que disminuyan
el valor de la integral de la varianza obtenida en la prediccion mediante el espacio
existente en los factores.

Su aplicacion es recomendada en la generacion de disefios que tenga como objetivo
la optimizacién de factores.

2.4.2. Criterio D

Este criterio alfabético tiene como fin el seleccionar pruebas que reduzcan la
covarianza y varianza en la matriz. Su rango de aplicacién se toma para la
construccion de disefios factoriales, en donde se quiera priorizar el analisis de

efectos de factores en el proceso de la mezcla.

2.4.3. Criterio de distancia

Con el uso de este tipo de criterio, es posible lograr una buena dispersion entre los
puntos del modelo. La principal desventaja de este criterio es que los puntos
seleccionados no estan asegurados para estimar los términos del modelo, un simil
a esto seria construir un disefio sin puntos de aplacamiento. Tomar los criterios de
distancia no es muy recomendable, ya que muy posiblemente no sea posible

realizar un calculo de todos los términos existentes en el modelo.
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2.5. DISENOS DE EXPERIMENTOS FACTORIALES

Como se describe anteriormente, la metodologia de disefio de mezclas es de gran
utilidad para el andlisis de aportaciones individuales de cada componente en una
mezcla o compuesto. Sin embargo, la principal limitacion de este tipo de modelos
es el no poder analizar los parametros de fabricacion de las mezclas y como estos
afectan en las respuestas individuales de estudio en un compuesto. Por esto mismo

existen los disefos factoriales.

Se le conoce como disefio de experimentos factorial a aquel en donde se permite
estudiar los efectos de mudltiples factores que puedan generar un cambio en la
respuesta de analisis. Dentro de estos disefios es posible variar los niveles de cada
factor simultaneamente para realizar un estudio de interaccion entre ellos, por esto
mismo, los disefios factoriales mas “simples” consisten en dos factores a dos niveles
cada uno. (Jiju, 2014) (Whitcomb, 2017)

El poder de estos disefios se ve potencializado al afladir una mayor cantidad de
factores. Entre mayor sea el nimero de estos, se ve disminuido la cantidad de

pruebas necesarias para obtener la informacién de las respuestas deseadas.

Los disefios de experimentos factoriales, son usados principalmente para entender
gue factores o parametros son relevantes para un proceso. Dentro del area de las
mezclas en materiales poliméricos, los factores de estudio mas comunes son;
temperatura, presion, velocidad de inyeccion/extrusiéon, esfuerzo cortante, entre

otros.

Estos disefios sirven principalmente como punto de partida para iniciar un estudio
mas desarrollado de superficies de respuesta 0 mezclas, e incluso puede ser
introducido en un modelo 6ptimo para poder llenar los huecos de otros tipos de

disefo.
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2.6 COMBINACION DE DISENOS DE MEZCLAS CON FACTORIALES

El poder y aplicabilidad de los disefios de mezclas enfocados en mezclas se ve
incrementado con la programacion de disefios personalizados. Dentro de estos, se
puede utilizar la combinacion de un disefio optimo convencional de mezclas con un
disefio factorial o incluso con superficies de respuestas. Con esta opcidn se puede
lograr ver la interaccion de los componentes individuales de las mezclas y al mismo
tiempo, estudiar la interaccion de parametros de fabricacion o externos aplicados a

las mezclas durante su procesamiento (Whitcomb, 2007).

Las principales ventajas que se pueden obtener con los disefios combinados son:
e Estudio de componentes de mezcla y variables de proceso.
e Andlisis de dos mezclas independientes dentro de un mismo disefio.
e Ampliar el area de los puntos de réplica dentro de todo el disefio
experimental, en lugar de solo en el centro.
e Afadir limites a los factores y los componentes.
e Disminuir el nimero de pruebas necesarias para la obtencién de informacién

de las respuestas.

2.6.1. Tipos de variables en disefios combinados

Para el analisis de un disefio de mezclas que involucre los pardmetros del proceso,
es necesaria la introduccion de variables, como las siguientes:

1. Variables categoricas: que contienen un namero finito de grupos distintos. Los
datos categdricos pueden o no tener un orden ldgico.

2. Variables numéricas:

e Discretas: las que tienen un numero contable de valores entre un limite
superior y uno inferior, en donde los conteos son dependientes de los niveles
asignados. Este tipo de variables se recomienda cuando se tienen
parametros de proceso o factores adicionales que no puedan ser modificados

con tanta facilidad o requieran valores especificos.
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e Continuas: las que tienen un numero infinito de valores entre dos limites.
Los conteos resultantes aleatorios en este tipo de variables son dependientes

del nimero de niveles introducido.

2.6.2. Factores dificiles de cambiar

A todo factor que no sea facilmente aleatorizado o que se requiera dentro de un
rango puntual se le denomina “factor dificil de cambio”. Un ejemplo seria la
temperatura de un horno, ya que es mucho mas conveniente realizar una serie de
pruebas, a cierta temperatura, y posteriormente a una mas elevada, y asi
consecutivamente para mayores temperaturas. Si no se afiade como factor dificil de
cambio, resulta complicado cambiar la temperatura del horno después de cada

prueba, con valores dificiles de alcanzar con exactitud.

Si es posible, se recomienda no elegir ningun factor dificil de cambio, ya que
estadisticamente se obtienen mejores ajustes de resultados. Sin embargo, no todas
las variables son posibles de realizar de esta forma, y por lo tanto al no hacer un
experimento completamente aleatorio, se espera como consecuencia un mayor

namero de pruebas resultantes.

2.7 VALIDACION DE DISENOS EXPERIMENTALES

Una de las partes importantes al finalizar un disefio es la validacion de datos.
Existen dos métodos especificos para validar un modelo de mezclas: el analisis de
variables estadisticas y la comparacion de resultados de prediccién con muestras

fisicas.
Dentro del analisis de datos estadisticos es importante la seleccion optima de

modelos polinomiales o lineales. En caso de que existan dos o mas modelos que

se puedan ajustar, es recomendable comenzar tomando en consideracion aquel con
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mayor orden. Como prioridades, se toman tres parametros especificos en las
siguientes condiciones (Whitcomb, 2017):

e Se debe buscar el modelo de mayor orden, que pueda explicar la variacion
de la respuesta. Para este caso se busca el valor probabilistico més bajo
posible.

e Se toma como seleccién un modelo que tenga valores de falta de ajuste
insignificante. En este parametro se busca el modelo con un valor
probabilistico menor a 0.10.

e La diferencia entre el coeficiente ajustado de determinaciéon contra el
coeficiente de determinacion que se obtiene mediante prediccion del modelo
debe ser lo mas baja posible. Se considera éptimo una diferencia menor a
0.2.

Ademas, es posible dar un veredicto de la repetibilidad y/o reproducibilidad de los

valores, tomando en cuenta el porcentaje de coeficiente de variacion (% C.V)

Segun literatura, si se obtienen buenos argumentos en estos tres puntos se tendra
un nivel de confianza estadistico éptimo para la generacion teérica de datos. No
obstante, estos métodos no consideran problemas externos como pueden ser
problemas en la fabricacion de muestras, dispersion o aglomeracion de
refuerzos/cargas, entre otros. Por estas razones, tomar una decisibn puramente
basada completamente en datos tedricos no es recomendable. (Jiju, 2014)
(Whitcomb, 2007) (Ghasemii, 2016) (Chaudhary, 2014).

Para complementar el analisis de los datos existentes, una forma rapida, eficiente y
atil que tenga como objetivo el validar los datos, es la comparacién de resultados
en muestras adicionales que no se incluyan en el modelo. Al tomar como referencia
los datos realizados por prediccion es muy sencillo obtener el porcentaje de error

existente entre datos tedricos contra reales.
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CAPITULO 3

Metodologia Experimental

3.1 SELECCION DE HERRAMIENTAS

Existen multiples herramientas que facilitan la generacion de modelos
experimentales, entre ellas la paqueteria de Windows® (Excel), minitab®,
synthesis®, entre otros. En este proyecto, se utiliz el software “Design-expert V.12
®” de “Statease”. Este programa esta especialmente disefiado para la generacién

de disefios factoriales y de mezcla, teniendo gran aplicabilidad y rango de trabajo.
3.2 DISENO DE MEZCLAS

Como eleccidon de métodos para buscar la optimalidad en los puntos, se decidio
tomar como partida el algoritmo 6ptimo de intercambio, tomando un criterio Tipo “I”,

ya que se busca reducir lo mas posible la varianza en las predicciones de respuesta.

En este punto el software que se utiliza mostré que con los criterios escogidos el
numero de pruebas es de 9, sin embargo, son programadas 4 pruebas adicionales
para la obtencion de puntos de aplacamiento los cuales ayudan a completar los
huecos del modelo que puedan generarse, asi como también 2 pruebas extras las
cuales serviran como puntos de réplica (R*) y ayudaran a obtener el error estimado
de los datos. Para ilustrar esto, los puntos del modelo se muestran en la tabla 3.1.

Tabla 3:1. Numero de pruebas generadas en el disefio

Puntos requeridos para el modelo 9

Puntos de aplacamiento

Puntos adicionales

4
Puntos de replica 2
0
0

Puntos de centro adicionales

Pruebas para modelar 15
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En este caso no se agregaran puntos de aumento ni de centro al modelo, ya que
con los especificados anteriormente es suficiente para un analisis de datos 6ptimo.
Por lo cual, el total de las pruebas a generar es de 15. Los dos puntos usados como

replica, se muestran con el indice R*, en la tabla 3:2.

Teniendo la introduccion de pardmetros que se usan para generar el disefio, se
procede a formar al azar las proporciones de los componentes para los compuestos
a realizar. Cada una de estas series generadas debe cumplir las restricciones

descritas anteriormente.

Al tener un area experimental considerablemente pequefia y las restricciones
iniciales bien definidas, una de las cosas destacables es como las proporciones en
peso de cada componente son faciles de producir. Si en cambio se hubiera hecho
una reduccion, para poder lograr el ajuste de puntos, las proporciones finales

tendrian como resultado porcentajes inusuales.

Adicionalmente a estas pruebas, se generan cuatro mezclas para validar los datos
tedricos tomando en cuenta datos reales. Teniendo una comparacion de datos, es
posible dar un veredicto acerca del comportamiento del modelo. Los porcentajes en
peso y dosis de radiacion de las tres muestras adicionales se presentan en la tabla
3.2, mientras que la tabla 3.3 muestra las mezclas del disefio experimental.

Tabla 3:2. Porcentajes en peso de las mezclas para el disefio.

ID Disefio Poliéster Luffa Gamma
1 0.99 0.01 0
2 0.95 0.05 200
3R* 0.99 0.01 200
4 0.96 0.04 400
S5R* 0.99 0.01 200
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6 0.98 0.02 100
7 0.97 0.03 300
8 0.95 0.05 500
9 0.99 0.01 500
10 0.98 0.02 400
11 0.97 0.03 0

12 0.97 0.03 500
13 0.95 0.05 0

14 0.97 0.03 300
15 0.96 0.04 100

Tabla 3:3. Pruebas de disefio adicionales.

Muestra | Poliéster Luffa Gamma
El 0.97 0.03 100
E2 0.95 0.05 400
E3 0.98 0.02 0
E4 0.96 0.04 0

Partiendo del modelo con las muestras aleatorias generadas y las muestras

adicionales, se procede a la generacion y caracterizacién de muestras fisicas para

completar los datos requeridos.

Primero se selecciona el

tipo de disefio,

se decidi6 por

disefno

optimo/personalizado, ya que proporciona mayor flexibilidad durante la introduccion

de las restricciones de los componentes y se logra un analisis de propiedades

eficiente.
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3.3 PREPARACION DE MUESTRAS

Dentro del proyecto, la seleccion mas importante fue escoger un material polimérico
termoestable, el cual actiia como matriz, y en segundo término la seleccion de fibras
naturales, las cuales actian como un material de refuerzo econdémico para el

mejoramiento de las propiedades mecanicas.

Respecto a la combinacion de disefio de mezclas/factorial, se decidi6 no usar
variables de dificil cambio, con la finalidad de mejorar los ajustes de resultados. En
la Tabla 3.4, se muestran los dos componentes utilizados en el experimento y su
acomodo alfabético (A, B). EIl minimo y maximo representa las restricciones iniciales
del disefio de mezclas. Para la resina el minimo es de 95% y el maximo 99%;
mientras que para los refuerzos de fibra de luffa el minimo es 1% y el maximo de
5%.

Tabla 3:4. Restricciones iniciales en disefio

Componente Nombre Minimo Maximo
A Poliéster 0.95 0.99
B Luffa 0.01 0.05

Es decir, se realiz6 un disefio de mezclas de dos componentes (Resina poliéster
envejecida y fibras de luffa), con el objetivo de lograr la optimizacion y prediccion de
propiedades. Cabe mencionar, que las resinas poliéster se aplican en
recubrimientos, en piezas de fibra de vidrio, como refuerzos en telas y mantas, asi
como en productos que tengan contacto con alimentos, esto Ultimo mediante un

proceso adicional de post-curado a 60°C durante 48 horas.

La elaboracion de las mezclas se realizo en recipientes de polipropileno, afiadiendo
la resina, las fibras naturales, el promotor y el catalizador. Primero se recubrieron
las paredes de los recipientes con una capa desmoldante. Después, para lograr
buena homogeneizacion de las fibras en la matriz, se mezcl6 mecanicamente

durante 4 minutos de forma manual, con una espatula cuadrada . Posterior a esto,
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se realiz6 el vaciado de la mezcla sobre los moldes. Después de un lapso de 40
minutos, las muestras fueron retiradas del molde y almacenadas en espacios libres
de contaminantes y radiacion solar directa. Se elaboraron inicialmente 19 series de
probetas, con 6 muestras por serie. El proceso de mezclas se ilustra con mayor

detalle en la en diagrama de la figura 4.1

* Pesar la resina (50gr).

* Pesar la luffa en el porcentaje en peso correspondiente (1 a 5 %).
Limpiezay preparacion del molde.

Preparacion

* Mezclar durante 4 minutos la resina y la luffa.

* Tapar y almacenar el contenedor en un lugar cerrado para evitar el ingreso de.
contaminantes.

Mezlcado | «Dejar reposar 30 minutos.

« Afiadir 0.8 % en peso de acelerador (octoato de cobalto al 6%).

*Mezclar hasta obtener un tono morado uniforme en la mezcla sin puntos de
concentracion en las esquinas (2 minutos).

* Afiadir 1% en peso de catalizador (peroxido de metil-etil-cetona).

Catalisis *Mezclar hasta que la mezcla cambie de tono morado a cobrizo( >1 minuto).

-

« Vertir la mezcla en los moldes previamente preparados inclinando el contenedor a un
angulo de 90° y al mismo tiempo mezclar para asegurar la dispersion de fibras en todas
las muestras.

Vaciad *Mover el molde en movimientos circulares durante 4 minutos o hasta que no se
aclado | perciban burbuijas.

-2

* Retirar las muestras del molde despues de 40 minutos. Se deben evitar que las
muestras se doblen para no generar esfuerzos residuales.

« Colocar las muestras sobre placas de vidrio y posteriormente, colocar placas de vidrio
Almacena | sobre las muestras, para evitar pandeos que se puedan generar.

miento * Dejar reposar durante un lapzo de 24 horas antes de retirar las placas de vidrio

-

Figura 3:1. Diagrama de los pasos seguidos para la obtencion de las probetas.
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3.4 IRRADIACION DE LAS PROBETAS

Dentro del disefio experimental se contemplé la irradiacion de muestras a cinco
dosis distintas (100, 200, 300, 400, 500 kGy). El tiempo de irradiacion de cada dosis
aplicada a las muestras, se calcul6 de acuerdo con la tasa de dosis del irradiador.
La irradiacion se llevé a cabo en el Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares

(ININ), en un irradiador JS-6500, que opera con lapices de cobalto 60.

Dentro de las variables utilizadas para las mezclas resinalfibras, se decidié afiadir
un factor denominado “radiacion gamma (kGy)”, en forma de variable numérica
discreta con 6 niveles. El primer nivel tomado como fijo fue “0 kGy” y los cinco
restantes 100, 200, 300, 400 y 500 kGy.

3.5 ELABORACION DE PROBETAS PARA LAS PRUEBAS MECANICAS

Se elaboraron probetas para las pruebas estandarizadas conforme a la norma ISO
527, las cuales serviran para realizar pruebas de flexion acorde a la norma ISO 178,
para lo cual se utilizaron los moldes de acero al carbono mostrados en la figura 3.2.
Se elaboraron 6 muestras de cada serie de experimentos, teniendo un total de 114

probetas. Las dimensiones de las probetas son mostradas en la figura 3.3.

Figura 3:2 Molde para la elaboraciéon de probetas.
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Figura 3:3 Dimensiones para probetas de tension.

3.6 RESPUESTAS DE MODELO

3.6.1. Prueba de flexiéon

El objetivo del modelo es la optimizacién y prediccion de propiedades, los cuales se
obtienen después del analisis de las respuestas:

e Modulo de flexion (MPa)

e Fuerza méxima de flexion (MPa)

e Deformacion a la ruptura (%)

Para lo cual se utiliz6 una maquina de flexibn Zwick/Roell modelo Z030 con una
celda de carga de 30 kN, la cual esta equipada para realizar pruebas con materiales
poliméricos. La prueba de flexion siguié las normas estandar ISO 178. Los

parametros de prueba, de la maquina son mostrados en la tabla 3.5.

Tabla 3:5. parametros para prueba de flexion.

Parametro Valor
Separacion entre soportes [mm] 64
Espesor del espécimen [mm] 4
Anchura del espécimen [mm] 10
Velocidad de la prueba [mm/min] 2
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Radio de los soportes [mm] 5
Radio del punto de flexiéon [mm] 5
Pre-carga [N] 0.3
Velocidad de pre-carga [mm/min] 2
Médulo por deformacion [%] 0.05-0.25

La prueba de flexion consiste en colocar la muestra sobre dos soportes, mientras

se le aplica una carga axial a velocidad constante (figura 3.4). (Shrivastava 2018).

Figura 3:4 Prueba de flexion
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3.7 Analisis Mecanico Dinamico

Para la realizacion de las pruebas mecanico dinamicas, se utilizé6 un DMA 800 de
TA instruments, el cual cuenta con mordazas adaptables, cantiléver y horno cerrado
(figura 4:37).

Figura 4:5. Mordazas utilizadas para las pruebas de DMA.

Las pruebas se realizaron con una rampa de calentamiento de 5°C/min. Se utiliz6
el método de amplitud con un valor de 30 um, ademas de un valor de compliancia
igual a 0.773 um/N. Todas las pruebas realizadas durante el analisis mecanico
dindmico, fueron realizadas con la misma calibraciéon en fuerza y masa, con el fin

de reducir los porcentajes de error y variaciones en los modulos de almacenamiento.
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CAPITULO 4

Andlisis y Discusion de Resultados

4.1 GENERACION DE MEZCLAS

El material elegido como matriz fue resina poliéster insaturada ortoftalica de
viscosidad media sin acelerar, con un ciclo de curado rapido y compatibilidad al uso
de pigmentos. La hoja técnica de la resina poliéster (Polylite 33915-15) sefiala que,
con una vida de anaquel menor a 6 meses desde su fecha de fabricacion, se logran
aplicaciones y propiedades Optimas, teniendo un médulo de flexion de 4500 Mpa.

La resina utilizada fue fabricada en el afio 2017.

La hoja técnica sefiala los porcentajes de promotor y catalizador, los cuales se

muestran en la tabla 4:1

Tabla 4:1. Porcentajes de promotor y catalizador.

% minimo | % maximo
Octoato de cobalto 0.1 1.0

Per6xido de metil etil cetona 0.7 2.5

En condiciones normales, el tiempo de gelacion puede ser ajustado de acuerdo con
la aplicacion o preferencia del usuario. No obstante, con el envejecimiento de la
resina y por consecuente la perdida de mondémero de estireno, las condiciones
normales de gelacion y entrecruzamiento de la resina se ven modificadas de gran

manera.

Para las mezclas, se afiadieron 0.8% de octoato de cobalto y 0.9% de peroxido de
metil etil cetona, con lo cual se consiguié un tiempo de gel de 30 minutos. Lo cual

permitié el tiempo necesario para mezclar y vaciar las mezclas en los moldes.
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4.1.1. Obtencioén de las fibras de Luffa

Las fibras de Luffa se obtuvieron del fruto seco. Es decir, de la esponja, en nuestro
pais se le conoce como estropajo. Cada pieza de esponja midié 45 cm de largo por
15 cm de diametro. Para facilitar la obtencidn de piezas muy pequefias de luffa,
primero en las paredes de la esponja se hicieron cortes longitudinales.

Posteriormente, estos se trituraron en un molino con motor de 600 W.

Debido a la diferencia existente en tamafos de cada fibra obtenida mediante este
proceso, las fibras fueron separadas en tamices. Los tamafios de estas se

observaron en un microscopio 6ptico ZEISS modelo AXIO Zoom.V16 (Figura 4:1).

Figura 4:1 Microscopio 6ptico AXIO Zoom V16.

El 70% de las fibras tuvieron medidas entre 5 y 10 mm de largo, como se muestra

en la figura 4:2.
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Figura 4:2. Fibras de Luffa bajo microscopio éptico.

4.1.2. Irradiacién de las muestras

Se decidio realizar pruebas adicionales previas a continuar con la caracterizacion
de respuestas, estas consistieron en irradiar a las dosis seleccionadas, y conforme
a los resultados decidir si continuar con las dosis planteadas inicialmente. Los
resultados muestran cambio de color en las muestras de resina poliéster al

aumentar la dosis aplicada (figura 4:3).

_—J-\

Figura 4:3 .Cambio de color en muestras de resina.
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4.2. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

Se realizaron pruebas de espectroscopia infrarroja a las muestras de resina
poliéster para evaluar su estructura molecular. Para tal motivo se utiliz6 un
espectrofotdmetro infrarrojo Varian 640-IR, con una resolucion de 4 cm™ y un rango

de medicién de los 560 a 4000 cm™, con un accesorio ATR de ZnS (Figura 4:4).

Figura 4:4. Espectrofotdmetro Varian 640-IR

Los espectros mostrados en la figura 4:5 sefialan que la resina no irradiada e
irradiada (de 100 a 500 kGy), tiene los mismos picos. En la tabla 4:2, se muestran

los picos caracteristicos de esta resina poliéster insaturada (Alam 2016).

38



“ | *UPRO

o1 | *UPR 100
010~ | *UPR 200
oe- | *UPR 300
*UPR 400
*UPR 500

Absorbancia

3900 3300 3700 3600 3500 3400 3300 3200 3100 3000 2900 2800 2700 2600 2500 2400 2300 2200 2100 2000 1900 1800 1700 1600 1500 1400 1300 1200 1100
Numero de onda cm-!

Figura 4:5. Espectros infrarrojos de la resina poliéster no irradiada e irradiada.

Tabla 4:2 Asignaciones a las bandas de resina poliéster.

Frecuencia Asignacién
(cm™)
3027 Estiramiento C-H aromatico
2960 Estiramiento C-H alifatico
1722 Estiramiento C=0 carboxilico
1599 Estiramiento C=C benceno
1449 Deformacion del CH2
1270-1118 Estiramiento C-O carboxilo
1070 Deformacién C-H en el plano
750-698 Deformacién C-H en el plano

4.2 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

Las pruebas de calorimetria diferencial de barrido se realizaron con una rampa de
calentamiento de 5°C por minuto. Se puede observar en los termogramas de la

figura 4:6, un pico a 74°C el cual disminuye conforme aumenta la dosis de radiacion,
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es decir el flujo de calor va disminuyendo gradualmente, lo cual puede relacionarse

con el aumento del grado de entrecruzamiento producido por los rayos gamma.
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Figura 4:6. Termograma de la resina poliéster.

Las intensidades del pico se calcularon de cada una de las areas bajo la curva, con
el fin de obtener la entalpia asociada al proceso de curado remanente (Sudirman

2012) (Chiou 2001). Los resultados de estos célculos se presentan en la tabla 4:3.

Tabla 4:3. Entalpia en el proceso de curado remanente.

Dosis aplicadaa Entalpia
la resina (kGy) (J/9)

100 11.15
200 9.41
300 4.99
400 0.33
500 0.24
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4.2. OBTENCION DE RESPUESTAS

Una vez elaboradas las muestras y después de ser irradiadas, se realizaron las
pruebas de caracterizacion. Los resultados se relacionaron con los parametros del

disefio experimental.

4.2.1. Prueba de flexidon

Mediante esta prueba se obtuvieron las respuestas de médulo de flexion, fuerza
méaxima de flexiébn y deformacion a la ruptura. Los resultados para las 15 series de
experimentos se muestran en la tabla 4:4. El valor registrado en cada serie es el
promedio de 6 muestras.

Tabla 4:4. Resultados de la prueba de flexion.

Serie Modulo de | Fuerza maxima | Deformacion

flexion de flexion alaruptura
(MPa) (MPa) (%)
1 3000 45.5 1.5
2 3190 32.4 0.97
3 3600 60.5 1.6
4 3280 46.9 1.4
5 3510 54.8 1.6
6 3670 48.2 1.3
7 3670 40.6 1.2
8 3590 36.8 0.99
9 3510 44.8 1.3
10 3620 46.3 1.2
11 3570 45.2 1.4
12 3590 36.9 1.0
13 3100 35.2 1.2
14 3520 40.8 1.2
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15 3850 41.4 11

Los modulos en flexion varian de 3000 a 3850 MPa, la fuerza maxima a la flexion
de 32.4 a 60.5 MPay la deformacion a la ruptura de 0.99 a 1.6%.

4.2.2. Densidad

Dentro del &rea de polimeros es de vital importancia conocer las densidades, por
cuestiones de costo y procesamiento. El célculo de densidades se realiz6 de
acuerdo a la norma ISO-1183, basada en el método de inmersion de polimeros en
liquido. Es decir, se pesaron 5 muestras de 1 gramo y posteriormente se determino
la masa aparente, al sumergirlas en un liquido con densidad conocida a temperatura

controlada; posteriormente se calculé la densidad relativa.

La prueba se realiz6 tomando 8 muestras de 1 + 0.002 g, en alcohol isopropilico con
densidad de 0.7863 g/cm?®; a temperatura de 23 + 0.2°C. El alcohol se calentd
después de cada medicion para mantener la estabilidad de la temperatura de

prueba (Figura 4:7).

Figura 4:7. Medicion de las muestras.
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Los resultados de densidad de cada serie se muestran en la tabla 4:5

Tabla 4:5. Resultados de la densidad de cada Serie de experimentos.

Serie Densidad

[g/cm?]
1 1.235
2 1.207
3 1.235
4 1.214
5 1.235
6 1.228
7 1.221
8 1.207
9 1.235
10 1.228
11 1.221
12 1.221
13 1.207
14 1.221
15 1.214

La densidad vari6 de 1.207 a 1.235 g/cm®.

4.2.3. Costos de laresina envejecida y la luffa

Como respuesta adicional se decidié incluir el costo de la fabricacion de los

compuestos sin irradiar y los irradiados; con el fin de analizar la viabilidad de la

radiacion para la mejora de propiedades.
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Uno de los inconvenientes fue obtener el costo de la resina poliéster envejecida por
parte de los proveedores. Usualmente al terminar el periodo recomendado de
aplicacion, los fabricantes restablecen los inventarios de las resinas, para
almacenarlas o disponer de ellas; sin embargo, este tipo de resina ya no se
encuentra a la venta al publico en general. Por lo general, su valor es la mitad de su

valor original.

En el caso de la luffa, los precios llegan a variar dependiendo del proveedor. En los
mercados locales, la pieza de fruto seco de 60 a 90 gramos tiene un costo de 50

pesos.

Los costos de irradiar una caja de 5 kg, que contiene 500 piezas de 10 gramos es
de 116 pesos por cada 10 kGy de dosis aplicada, en el Instituto Nacional de
Investigaciones Nucleares (ININ). En la tabla 4:6, se muestran los costos de cada

componente utilizado.

Tabla 4:6. Costos de componentes individuales.

Componente Costo
Resina poliéster envejecida [$/kg] 150.0
Fibras de luffa [pesos $/kg] 822.7
Irradiacién por pieza [pesos $/10 kGy] 0.23

Mientras que en la tabla 4:7 se muestran los costos de fabricacién por pieza para
cada una de las series del modelo. Los costos presentados toman en cuenta el

porcentaje de resina, de fibras de luffa y, ademas, la irradiacién por pieza.
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Tabla 4:7. Costos de fabricacion.

Serie Costo [pesos 9]
1 1.74
2 6.68
3 6.38
4 11.25
5 6.38
6 4.14
7 8.85
8 13.64
9 13.34
10 11.10
11 1.89
12 13.49
13 2.04
14 8.85
15 4.29

Los costos de fabricacion por pieza varian de 1.89 a 13.64 pesos.

4.3. ANALISIS DEL MODELO

Los resultados obtenidos para cada una de las respuestas individuales en las series
del experimento se muestran en la tabla 4:8. Estos datos se insertaron en el modelo

para llevar a cabo el andlisis de propiedades con base en la relacion de

componentes y parametros.
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Tabla 4:8. Resultados obtenidos para las series experimentales.

Serie | Modulo Fuerza | Deformacion | Densidad | Costo
de méaxima | alaruptura | (g/cm® | (pesos
flexion de (%) $)
(MPa) flexion
(MPa)

1 3000 45.5 1.5 1.235 1.74
2 3190 32.4 0.97 1.207 6.68
3 3600 60.5 1.6 1.235 6.38
4 3280 46.9 1.4 1.214 11.25
5 3510 54.8 1.6 1.235 6.38
6 3670 48.2 1.3 1.228 4.14
7 3670 40.6 1.2 1.221 8.85
8 3590 36.8 0.99 1.207 13.64
9 3510 44.8 1.3 1.235 13.34
10 3620 46.3 1.2 1.228 11.10
11 3570 45.2 14 1.221 1.89
12 3590 36.9 1.0 1.221 13.49
13 3100 35.2 1.2 1.207 2.04
14 3520 40.8 1.2 1.221 8.85
15 3850 41.4 1.1 1.214 4.29

4.3.1 Modulo de flexiéon

Los valores del modulo de flexion varian de 3000 a 3850 MPa. Para la seleccion del
comportamiento polinomial, se toman en cuenta comportamientos cuya falta de
ajuste sea la menor posible, lo que resulta en tener mejores datos de prediccion;
Para este fin, se toma como parametro el “coeficiente de determinacion” con mayor

valor (R? ajustado). Como segundo parametro de seleccion, se pueden tomar los

46



valores probabilisticos que sean menores (valor p), tanto en componentes como en

proceso.

En el caso del modulo de flexion, existen dos modelos posibles: el lineal y el

cubico/cuadratico, para componentes y radiacion.

En donde se puedan ajustar varios comportamientos, es recomendable elegir
aquellos con un orden polinomial mayor. En algunos casos si los puntos anormales
(puntos con un desplazamiento sustancial de la superficie de comportamiento
polinomial) generan una relaciobn con comportamiento polinomial, el modelo tendria

un comportamiento mayormente lineal.

Los comportamientos tanto para los componentes de mezcla como para la radiacion
se denominan como; M= promedio, L= lineal, Q=cuadratico, C= cubico. Los modelos
posibles para la primer respuesta, asi como los pardmetros para su seleccion, se

muestran en la figura 4:8.

Mixture | Process | Mixture | Process | Lack of Fit| Adjusted | Predicted

Order | Order | p-value | p-value | p-value R? R?
[ M
[ L 0.2829 01131 0.0179 -0.2365
M Q 0.3345 01117 0.0187, -0.3063
[ C 0.1609 0.1208 01119 -0.2895
L M 0.6314 01054 -0.0573 -0.3507
L L 0.8645 0.5763 0.0959 -0.1304  -1.2507
L Q| 07687 04566 0.0893 -0.1807 -3.6571
L C 07519 0.33% 0.0874 -0.0961 -3.9061
Q M| 0.0526 01313 01731 -0.787
Q Ll 0.0354) 0.1803 01537 03424 -1.1678
Q G 006897 03204 0.1523 0.4209 -0.5282
Q C 0.0344 0.0764 0.3757  0.8485

Figura 4:8. Modelos polinomiales existentes para el médulo de flexion.

En la figura 4:9 se muestra la grafica del comportamiento cubico/cuadratico de la
respuesta “moédulo de flexion”, en forma de superficie de respuesta. Los colores

ilustran los incrementos y disminuciones de los valores del médulo, conforme varian
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la radiacion y los componentes de mezcla. La forma de la superficie muestra el

comportamiento polinomial.

Es destacable observar que las 15 series del modelo, es decir los puntos de color
rojo localizados por encima de la superficie y los puntos rosa localizados por debajo
de esta, tienen muy poco o nulo desplazamiento en la gréafica, lo cual significa que

se trata de una Optima seleccién de comportamiento polinomial.

S
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o7
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Modulo de flexion (MPa)
w
=}
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o

500

: A: Resi
C: Gamma (KGy) 833 B: Lisflfr;a

Figura 4:9. Superficie de respuesta para modulo de flexion.

En la figura 4:10 se muestran los valores estadisticos de ajuste obtenidos. Los
valores de coeficiente determinacién y su ajuste presentan una buena sefial de
prediccién para el modelo, no obstante, no se logra calcular el coeficiente de
prediccién debido a que la sefial de aplacamiento es mayor a 1. Un valor de
aplacamiento mayor a 1 solo se considera “malo” si existen errores con algun punto
especifico, si no es el caso el modelo no se invalida. En caso de existir puntos
anormales causados por error humano en proceso de fabricacion o en técnicas de
caracterizacion, es posible ignorar la serie. Sin embargo, la invalidacion de puntos,
tiene como consecuencia la perdida en busqueda de optimalidad, ya que se basa

en criterios de distancia.
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La “precision” (Adeq Precision), mide la relacion entre los valores y el ruido, y en
general, sus valores deben ser mayores a 4 para poder ser significativos. En este
estudio se obtuvo 9.79 . Mientras que el C.V.% indica que tan facil es la reproduccion
de datos para la respuesta, entre menor sea el valor mas facil es la reproduccion,
pero si se tiene un valor mayor a 10, se deben revisar los datos. En este estudio se
obtuvo un valor de 2.62 C.V%, lo que indica que es facil la reproduccion de valores

para futuros experimentos.

91.42 R? D.O67T
Mean 3484.67 Adjusted R* 0.8495
CV. % 2.62 Predicted R® MA?

Adeq Precision 2.7960

Figura 4:10. Valores estadisticos de ajuste para modulo de flexion.

3.4.3 Fuerza de flexién

En la fuerza de flexion, los valores van de 32.4 a 54.8 MPa. El comportamiento de
la respuesta con mayor ajuste (menor valor probabilistico y mayor coeficiente de
determinacién), se presenta tomando los componentes con comportamiento lineal

y la radiacibn como ajuste de valores promedios.

Mixture | Process | Mixture | Process | Lack of Fit| Adjusted | Predicted
Order | Qrder | p-value | p-value | p-value R? R*
M M
A L 0.6658 02030, -0.0610 -0.2670
M Q 0.3787 01982 -0.074e)  -0.4091
M C 09131 01805 -04710| -0.5818
L M 0.0005 0.4516 05856  0.4881
L L 00037 0.6466 04141 0.5476 0.3096
L Qg 00100 03222 0.4198 0.5701 01781
L C 00283 05262 0.37582 0.5399 -0.6398

Figura 4:11. Modelos polinomiales existentes para la fuerza de flexion.
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La superficie de respuesta presenta un comportamiento lineal (figura 4:12), se
observan dos puntos especificos, los cuales tienen un desplazamiento anormal.
Este tipo de comportamientos puede ser causado por aglomeraciones de fibras. Sin
embargo, el modelo presenta un buen ajuste por lo cual se necesita la validacion de
datos para descartar o aceptar el comportamiento. Se decidié no descartar ningan

punto para ampliar el &area experimental, aunque existan desplazamientos

anormales.
50
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A: Resina
B: Luffa

C: Gamma (KGy) 0 88§

Figura 4:12. Superficie de respuesta de fuerza de flexion.

Los valores estadisticos de ajuste en esta respuesta demuestran una adecuada
seleccion del modelo, ya que el coeficiente de determinacion pese a no ser el
méximo posible llega a ser un buen valor (R?>= 0.61). En este caso, se obtiene un
coeficiente ajustado y otro de prediccién, cuya diferencia 6ptima debe ser menor a
0.2 para asegurar capacidades de prediccion. En este estudio se obtuvo una
diferencia de 0.0975.
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Std. Dev. 3.84
Mean 42,95
C.V. % 8.95

R* 0.6152
Adjusted R* 0.5856
Predicted R* 0.4881
Adeq Precision £.8653

Figura 4:13. Valores estadisticos de ajuste para fuerza de flexion.

La precision (Adeqg Precision), llega a un valor de 8.86; por lo cual se toman los

datos como validos en lo que respecta a las sefiales de ruido. Mientras que el valor

de C.V % de 8.95 se encuentra dentro del rango permitido. Es importante mencionar

gue este valor junto con los puntos anormales en el modelo, pueden dar indicios

acerca de algun problema de aglomeraciones de fibras.

3.4.4 Deformacién alaruptura

Los valores de la deformacién a la ruptura van desde 0.99 hasta 1.6 %. En este

caso, se seleccioné un comportamiento lineal/lineal para la deformacién a la ruptura,

tomando como base los componentes y radiacion (figura 4:14).

Mixture | Process | Mixture
Order | Order | p-value

%) %

M L

M Q

M C
L % 0.0002
L L 0.0002
L Q 0.0005
L C 0.0010

Process
p-value

01260
0.6675
0.9103

0.0312
01570
0.18%6

Lack of Fit | Adjusted | Predicted

p-value R*

0.1068
0.0477
-0.0376
0.6304
0.7674
0.8116
0.8454

Hl

-0.0466
-0.2400
-0.3859
0.5327
0.6558
0.7303
0.6850

Figura 4:14. Modelos polinomiales para la deformacion.

Al igual que en la respuesta anterior, en la grafica de superficie de respuesta (figura

4:15), se pueden observar los mismos puntos anormales con desplazamiento. Este
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comportamiento confirma la correlacion lineal existente entre ambas respuestas. Es

importante mencionar que este desplazamiento se encuentra dentro de los limites
de confianza del célculo.
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0 83§ : B: Luffa

Figura 4:15. Superficie de respuesta de fuerza para deformacion.

En cuanto a valores estadisticos, el coeficiente de determinacion tuvo un adecuado
valor, y los coeficientes ajustados y de prediccion muestran una diferencia de 0.111,
la cual esta dentro de los limites aceptados de 0.2. (figura 4:16). En base a estos

nameros, se pueden esperar resultados 6ptimos en optimizacion y prediccion.

: Std. Dev.  0.0926 R 0.8173
~ |Mean 1.26 Adjusted R* 0.7674
€V % 7.35 Predicted R’ 0.6558

Adeq Precision 12.7449

Figura 4:16. Valores estadisticos de ajuste para la deformacion.
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La deformacion a la ruptura muestra el maximo valor de precision de 12.74, mientras

gue el C.V% de 7.35 indica que son valores reproducibles.
3.4.5 Densidad y costos

Las respuestas de densidad van de 1.207 a 1.234 g/cm®y los costos de 1.73 a 13.64

pesos/pieza.

Al cumplir la regla de mezclas, ambas respuestas se comportan de forma
completamente lineal tanto en componentes y radiacion, por lo que la dispersion de

puntos es nula y los valores estadisticos estan completamente ajustados.

4.3.1. Correlacién linear

Las tablas de correlacion linear son una herramienta gréfica, la cual muestra de
manera sencilla las interacciones lineales entre componentes y respuestas (figura
4:17).

En estas tablas existen relaciones, las cuales van desde -1 a 1. El valor de cero
expresa gue no existe una relacion entre factores, mientras que el valor de -1
(ilustrado en color azul), representa una correlacion negativa, y el valor de 1 indicado
en color rojo, muestra las relaciones positivas. Pese a que existen valores cerrados
(-1 y 1), las tablas de correlacion también muestran graduaciones de valores y de
manera grafica son mostradas con tonos graduales, los cuales sirven para detectar

algunas interacciones débiles (Whitcomb, 2007).
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Figura 4:17. Tabla de correlacién lineal entre componentes y respuestas.

Las aportaciones marcadas en azul son desfavorables, por ejemplo, las
interacciones entre la luffa y la resina poliéster; mientras que las marcadas en rojo
son favorables, por ejemplo, la fuerza de flexién y porcentaje de deformacion a la
ruptura. En cuanto a las interacciones entre densidad y costo, estdn marcados en
azul. No obstante, el uso de resina envejecida y los minimos porcentajes de fibras
utilizados reducen los costos, lo cual no afecta de manera sustancial la viabilidad de
su aplicaciéon. Ademas, se puede observar que la radiacion gamma afecta las
propiedades de flexion, incrementando el modulo y reduciendo la deformacién a la

ruptura.

En las relaciones de la figura 4:17, no se visualiza un comportamiento anormal
cuando se aplican dosis altas de radiacibn gamma. En el caso de que existieran
relaciones de este tipo, se podria notar como las dosis comienzan a degradar la

matriz polimérica.
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4.4 OPTIMIZACION NUMERICA

Una vez realizado el analisis y la seleccion de parametros en cada respuesta

individual, se llevan a cabo las aplicaciones de optimizacién numeérica y grafica.

El proceso de optimizacion consiste en la busqueda de combinaciones de factores

gue cumplan una serie de criterios seleccionados en varias respuestas.

La optimizacion numérica de respuestas consiste en seleccionar un rango de
contenido deseado en componentes (resina y Luffa), parametros de proceso
(radiacién) o valores de respuestas (médulo de flexion, fuerza de flexion y
deformacion.), con la finalidad de obtener mezclas que cumplan dichos parametros
simultdneamente. Para este fin, es necesario describir las metas, peso, e
importancia para cada respuesta. Ademas, la seleccion de rangos para
componentes y respuestas debe ser llevada a cabo mediante la definicion de un

limite inferior especificado (LIE) y un limite superior especificado (LSE).

Dentro de la parte de optimizacion numérica, se proponen varios casos que

contengan requerimientos especificos que muestren la viabilidad del modelo.

4.4.1. Metas de optimizacion

Son aquellas que definen la situacion deseada, a la cual se piensa llegar con el
proceso de optimizacion. Dentro de los modelos de mezclas, las metas se
programan para llegar al resultado esperado. Las principales metas que se pueden
utilizar son:
e Rango: se determinan valores localizados en un limite inferior y uno superior,
para encontrar resultados requeridos dentro de estos limites.
e Busqueda de maximos: Se buscan resultados cercanos al limite superior

especificado.
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e Busqueda de minimos: Se buscan resultados cercanos al limite inferior
especificado.
e Valor exacto u objetivo: Se busca un resultado exacto programado que se

encuentre entre los limites superior e inferior.
4.4.2. Peso

Peso es el pardmetro seleccionado para la busqueda de mayores soluciones. El
peso puede programarse de 1 a 10, en donde “1” prioriza un mayor numero de
soluciones, aunque estas no se encuentren cerca de la meta deseada, mientras que

“10” reduce el numero de soluciones posibles mas cercanas a la meta.
4.4.3. Deseabilidad

Es una funcién que tiene como objetivo el analisis de mdultiples respuestas de
manera simultanea (Ecuacion 2). La funcion de este parametro refleja rangos para
cada respuesta (di), los cuales parten de menor (0) a mayor (1). La deseabilidad
final de una mezcla se toma mediante la deseabilidad individual de las respuestas
y que tanto se acercan los valores establecidos como objetivos a los valores

obtenidos.
D=@d)d)d) =" d)" Ecuacion 2
1 2 3,

-1,

Si llegara a existir un factor con resultados fuera del rango programado, la funcién
toma un valor de D=0, por lo tanto, la solucién es descartada. Un valor de D=1
significa que tan cerca se encuentra el resultado de los limites planteados, por lo
tanto, cualquier valor menor a D=1 (exceptuando 0), satisface los criterios de

optimizacion.

4.4.4. Importancia
Es aquel valor programable el cual prioriza que las respuestas se acerquen al limite
de meta especificado. Las metas criticas se deben sefialar con una importancia

igual a 5, mientras que las metas sin importancia, con un valor de 1. En casos
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especificos, en donde cada respuesta tenga un valor critico de importancia, se

recomienda la especificacion con un valor de 3 en cada una.

4.4.5. Primer caso de optimizacion numérica
Para el primer caso de optimizacion numérica, se propone la busqueda de una
combinacion de componentes la cual tenga como resultado el valor maximo en las
tres respuestas de analisis (modulo de flexion, fuerza de flexion, y deformacion a la

ruptura).

Para la obtencion del resultado, la “definicion de respuestas” busca el maximo de
las respuestas de flexion, utilizando la maxima “importancia programada” posible de
5. Se toma en consideracion la meta de optimizar las respuestas obtenidas de las
pruebas de flexion (modulo de flexion, fuerza de flexion, y deformacion a la ruptura).

La programacién de parametros se muestra en la tabla 4:9.

Tabla 4:9. Parametros programados para la soluciéon del primer caso de
optimizacién numérica.

Parametro Meta LIE LSE | Peso | Importancia

A: Resina Rango 0.95 0.99 N/A N/A

B: Luffa Rango 0.01 0.05 N/A N/A

C: Gamma Rango 0 500 N/A N/A

R1: Modulo de flexién Maximizar | 3000 3850 1 5

R2: Fuerza de flexion Maximizar | 32.4 54.8 1 5

R3: Deformacion a la Maximizar | 0.99 1.6 1 5
ruptura

R4: Densidad Rango 1.20 1.23 N/A N/A

R5: Costo Rango 1.74 13.64 | N/A N/A

Mientras que la figura 4:18, se muestran las soluciones de optimizacion grafica del
primer caso de optimizacion numérica. En las soluciones los puntos rojos

representan los componentes de mezclay su contenido. Los puntos azules aquellas
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respuestas que tengan una meta de optimizacién programada, mientras que los

puntos grises se presentan cuando no se busca algun valor especifico en la

respuesta.

Por ejemplo, en la solucién del primer caso de optimizacién, los puntos rojos sefialan

una mezcla con 99% de resina, 1% de luffa'y 289 kGy de radiacion, mientras que

los puntos azules indican valores maximos en flexion: de 3850 MPa para el médulo,

de 48.75 MPa para una fuerza de flexion y 1.42% de deformacion total.

Adicionalmente, con los puntos grises, se obtienen los resultados de densidad (1.23

g/cm®) y costo (8.44 pesos/pieza), aunque no se busque una meta especifica en

estas propiedades.

095 099

AResing = 0.99

| 1

ELuffa = 0.01

C:Gamma = 289,113

1

3000 3850

Modulo de flendn = 3850

fuerza de flenon = 48,7588

deformacion a la uptura = 1.42728

120702 1234658

Densidad = 1.23468

—

O

174142 13,6404

Costo = 844883

Figura 4:18. Solucion del primer caso de optimizacion numérica.

Ademas, la solucion mostrada en la figura 4:18, sefala como se llegan a cumplir las

tres propiedades con una deseabilidad de 0.806, valor que estd muy cerca de los

limites especificados.
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4.4.6. Segundo caso de optimizacién numérica

En el segundo caso de optimizacién, se buscan una serie de materiales que se

encuentren en un rango de irradiacion no menor a 400 kGy, y que al mismo tiempo

obtengan un valor maximo de médulo de flexién, fuerza maxima de flexion de 35

MPa y presente una ruptura controlada.

En el caso numero 2 de optimizacién, ademas de buscar el valor maximo en la

respuesta numero 1 (modulo de flexion), se debe recorrer el limite inferior de la

respuesta 2 (fuerza de flexion) a un valor de 35 MPa, de la irradiacion (C) hasta 400

kGy, y minimizar la deformacion a la ruptura, ya que ésta determina el

comportamiento de la ruptura. Los datos introducidos al modelo se muestran en la

tabla 4:10.

Tabla 4:10. Parametros programados para la solucion del segundo caso de
optimizacién numeérica.

Parametro Meta LIE LSE Peso | Importancia

A: Resina Rango 0.95 0.99 N/A N/A

B: Luffa Rango 0.01 0.05 N/A N/A

C: Gamma Rango 400 500 N/A N/A

R1: Modulo de flexion | Maximizar | 3000 3850 1 5

R2: Fuerza de flexion Rango 35 54.8 N/A N/A

R3: Deformacion a la Minimizar 0.99 1.6 1 5
ruptura

R4: Densidad Rango 1.20 1.23 N/A N/A

R5: Costo Rango 1.74 13.64 N/A N/A
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Figura 4:19. Solucién del segundo caso de optimizacién numérica.

De acuerdo con la solucién del segundo caso, con un contenido de 95% de resina,5
% de luffa y 500 kGy de radiacion, se pueden obtener los méximos valores posibles
en el modulo de flexién (3599 MPa), minimizando la deformacion total (0.98 %). La

deseabilidad obtenida fue de 0.840, acercandose mucho a los limites programados.

4.4.7 Tercer caso de optimizacion numérica
La idea es encontrar una mezcla de materiales, con un contenido de resina mayor
al 97% en peso, con carga en flexion mayor a 40 MPa, minimo costo, modulo de
flexion entre 3300 y 3500 MPa y deformacion a la ruptura entre 1.4 y 1.5%. Tomando

esto en cuenta, la tabla 4:11 muestra los datos propuestos.

La programacion de parametros en el tercer caso de optimizacion radica en
desplazar el rango del contenido de resina (mayor a 97%), cerrar el rango del
modulo de flexion (3300 a 3500) y de la deformacion (1.4 a 1.5), para que los

resultados cumplan con los requerimientos del caso. ademas, se programan las
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metas de maximizacion para la fuerza de flexion y minimizar el costo. Los

paradmetros se muestran en la tabla 4:11.

Tabla 4:11. Parametros programados para la solucion del tercer caso de
optimizacién numérica.

Parametro Meta LIE LSE Peso | Importancia
A: Resina Rango 0.97 0.99 N/A N/A
B: Luffa Rango 0.02 0.05 N/A N/A
C: Gamma Rango 0 500 N/A N/A
R1: Modulo de flexion Rango 3300 3500 N/A N/A
R2: Fuerza de flexiobn | Maximizar 35 54.8 1 5
R3: Deformacion a la Rango 1.4 15 1 5
ruptura
R4: Densidad Rango 1.20 1.23 N/A N/A
R5: Costo Minimizar 1.74 13.64 1 5
of T 1] | I | |
—
095 0% 001 005 0 500
AResina = 0.98 Bluffa = 002 C:Gamma = 0.000390109
e | | T 1%
| I | I
3000 3850 324 548 099 16
Modulo de flexién = 3410.68 fuerza de flexion = 45.6487 deformacién 2 12 ruptura = 1.46098
Densidad = 1.22777 Costo = 181501

Figura 4:20. Solucién del tercer caso de optimizacion numérica.
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La tercera soluciéon mostrada en la figura 4:20, muestra que al tener 98% de fibra,
2% de luffa y 0 kGy de radiacion, es posible cumplir los parametros de varias
respuestas simultaneamente, como son médulo de flexion de 3410 MPa, Fuerza de
flexion de 45.64 MPa, deformacion a la ruptura de 1.46 MPa, con el menor costo

posible (1.81 pesos/pieza).

4.5 OPTIMIZACION GRAFICA

A diferencia de los métodos de optimizacion numérica, la optimizacion gréafica
consiste en la especificacion de rangos, en los cuales se busque una serie de
soluciones Optimas. Al trabajar con areas en donde cada punto es una mezcla, la
optimizacién gréfica no requiere especificar importancia, peso ni deseabilidad.
Ademas, los rangos especificados se establecen en las respuestas de analisis y no
en los componentes, como es el caso en la optimizacion numeérica.

Dentro de las soluciones gréficas es posible visualizar los limites definidos para
cada componente, asi como el tipo de comportamiento que tienen. Mientras que los

puntos rojos, son las 15 series que se realizaron en el modelo.

4.5.1. Primer caso de optimizacion gréfica
Para demostrar que el modelo funciona, se busca el area de soluciones que cumpla
con tener médulo de flexion entre 3500 y 3850 MPa, fuerza de flexion entre 40 y 45
MPa, con deformacion de ruptura menor a 1.3 % y con un costo menor a 5

pesos/pieza.

La tabla 4:12 muestra los rangos introducidos para el primer caso de optimizaciéon

grafica.
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Tabla 4:12. Parametros del primer caso de solucion grafica.

Parametro LIE LSE
R1: Modulo de flexion 3500 3850
R2: Fuerza de flexion 40 45
R3: Deformacion a la ruptura 0.99 1.3
R4: Densidad 1.20 1.23
R5: Costo 1.74 5

Como se puede observar en la figura 4:21, el area de color amarillo muestra la zona
de posibles soluciones para la mezcla; mientras que las lineas son las restricciones
de rangos y los puntos rojos representan las muestras existentes del modelo. En

este caso, ninguno de los puntos existentes entra en el rango de soluciones

posibles.
500
— L .
400 | e ®
— 300 | Modulo de flexion:- 3500]
) N =l /!
— deformacion ala rupturac 1.3
g fuerza de flexion: 40
&
L-"_'E 200 —® @
w /
100 | e Q / @ ..-_"
Modulo de flexion: 3500
|Medulo de flexian: 3850]
0 /
* | ¢ | ¢
A 095 0.96 0.97 0.98 0.99
B: 0.05 0.04 0.03 0.02 0.01
A: Resina
B: Luffa

Figura 4:21. Solucion grafica del primer caso.
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Es posible modificar los limites, para saber que tan crucial es el control de una
respuesta especifica para asegurar resultados 6ptimos; por ejemplo, al eliminar la
restriccion en el costo (figura 4:22), se incrementa el area posible de soluciones,

con lo cual se pueden tomar en cuenta mayores dosis de radiacion gamma.

Juu P, - ° °®
400 | ® ®
—_ 300 | Modulo de flexion: 2500
=
0 — (@)
v
— |defarmacion ala uptura: 1.3]
E fletian: 40 Flexion: 45
&
8 200 ® : @
100 |
lo de flexion: 3850
0
+ o . 6
A 0,95 0.97 0.98 0.99
B: 0.05 0.03 0.02 0.01
A: Resina
B: Luffa

Figura 4:22. Solucién grafica sin restricciones de costo.

4.6 PREDICCION DE RESPUESTAS

Con la finalidad de validar los datos tedricos obtenidos a partir del modelo

experimental, se decidi6 realizar la comparacién de estos con valores reales de
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mezclas. Después de calcular los porcentajes de error, fue posible dar un veredicto

sobre el comportamiento del modelo.

Se tomaron en cuenta los porcentajes de cada componente utilizado, en las tres
mezclas, para validar los datos. Para la obtencion de los valores de prediccion en
cada una de las respuestas, se utilizd la optimizacion numérica, cuya meta fue la

optimizacion de los valores de cada componente.

46.1. Mezcla E1

El comportamiento del modelo se realiz6 con la primera mezcla (E1), teniendo un
contenido de fibra de 3%, es decir un porcentaje localizado a la mitad del rango

sugerido; asi como la dosis de radiacion mas baja, es decir 100 kGy.

El porcentaje de error se calculo de la ecuacion 3.

|[Valor de prediccion—Valor real | <100 Ecuacion 3

0% error =
Valor real

La figura 4:23 muestra las zonas de las soluciones planteadas del modelo. Se
observa la zona de posibles soluciones en las que se encuentra la mezcla E1, con

los limites entre valores reales y de prediccion.
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Figura 4:23. Soluciones para la mezcla E1.

La tabla 4:13 muestra la comparacién entre los valores de prediccion y los reales,

obtenidos en las respuestas 1, 2 y 3, asi como también el porcentaje de error entre

ambos tipos de datos. En este primer caso, el modelo obtiene porcentajes de error

aceptables, ya que se plante6 como objetivo inicial obtener porcentajes menores al

10%.

Tabla 4:13. Comparacion de valores tedricos y reales en mezcla E1.

R1 R2 R3

Modulo de | Fuerza de | Deformacion

flexion flexion alaruptura
(MPa) (MPa) (%)
E1 (valor de prediccion) 3936 42 1.30
E1 (valor real) 3770 44 1.25
Error en respuesta (%) 4.40 4.54 4.0
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4.6.2. Mezcla E2

La mezcla E2 tuvo el objetivo de observar como se comporta el modelo al usar el
porcentaje de fibra mas alto (5%) y con altas dosis de radiacion (400 kGy). En la
figura 4:24, se muestra el comportamiento de los datos de prediccién dentro de

limites especificados, en una zona gréfica.

650
Wodulo de flexion: 3100
Maodulo de flexion: 3200
550 |
Madulo de flexidn: 31564 -
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= A50  |¥1 ogsoozs
[s] ¥z 00499519
> X3 403474
E ® Ifuerza de flexigg: 45
E
[1+]
[s] 350 |deformacion ala ruptura: 1.3
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J
2@
250 |
® @
150
| | |
A: 095 0.96 0.97 0.98 0.99
B: 0.05 0.04 0.03 0.02 0.01
A: Resina
B: Luffa

Figura 4:24. Soluciones para la mezcla "E2".

En latabla 4:14, se observan porcentajes de error obtenidos. La prediccion de datos
en la segunda mezcla muestra resultados excepcionales, ya que en ninguna de las

3 respuestas el porcentaje de error supera el 3%.
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Tabla 4:14. Comparaciéon de valores teoricos y reales en mezcla "E2"

R1 R2 R3
Moédulo de | Fuerzade | Deformacion
flexion flexion alaruptura
(MPa) (MPa) (%)
E2 (valor de prediccion) 3148 36 0.99
E2 (valor real) 3110 34 1
Error en respuesta (%) 1.53 2.90 1

4.6.3. Mezclas E3y E4

En las series E3 y E4, se busca analizar el comportamiento del modelo cuando se

desea predecir mezclas sin radiacion; Para este fin, se utilizan contenidos de 2 y

4% de fibras de luffa, sin dosis de radiacion. La figura muestra la solucién de la

mezcla E3.
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— 300 Madulo de flexion: 3500
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g [fuerza de flexian: 42 [fuerza de flexian: 46|
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{:D. 200 ® 'S

[
Modulo de flexion: 341068

100 — fuerza de flexion: 456487 L
deformacion ala r 146095 [odulo de flexién: 3500]
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X1 098
X2 002
X3 0
0
A T g ¢
A 095 0.96 0.97 0.98 0.99
B: 0.05 0.04 0.03 0.02 0.01
A:Resina
R- 1 niffa

Figura 4:25. Soluciones para la mezcla E3.
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La tabla 4:15 muestra que la diferencia entre los valores de prediccion y los reales
estan dentro del margen aceptable. No obstante, el error en la respuesta 1 (R1)
aumento de manera considerable en comparacién con las mezclas E1 y E2. Este
aumento en error en una respuesta puede dar indicios acerca de subestimacion de

valores debido a problemas de dispersion de fibras en la matriz.

Tabla 4:15. Comparacién de valores tedricos y reales en mezcla E3.

R1 R2 R3

Moédulo de Fuerzade | Deformacion

flexion flexion alaruptura
(MPa) (MPa) (%)
E3 (valor de prediccion) 3410 45 1.46
E3 (valor real) 3130 44.5 1.5
Error en respuesta (%) 8.94 1.12 2.60

En el caso particular de la mezcla E4, se puede observar como los porcentajes de
error en las 3 respuestas sobrepasan el limite establecido de error planteado (tabla
4:16). Por lo cual se realiz6 un andlisis adicional para encontrar las posibles causas
de este incremento. Los errores obtenidos en la serie “E4” muestran una tendencia
de subestimacion en el modulo y sobre estimacion en la fuerza de flexién y

deformacion.

Tabla 4:16. Comparacion de valores tedricos y reales en mezcla E4.

R1 R2 R3
Moédulo de | Fuerzade | Deformacion
flexion flexion alaruptura
(MPa) (MPa) (%)
E4 (valor de prediccion) 3469 39 1.23
E4 (valor real) 3150 45 1.4
Error en respuesta (%) 10.12 13.00 12.14
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La causa podria adjudicarse a la aglomeracion de fibras por problemas de
dispersion, cuando se afiaden 4 y 5% de estas. De hecho, se observaron pequefas
areas de aglomeracion después del vaciado de la mezcla en los moldes, como se
muestra en la figura 4:26, lo cual resulta en una sobreestimacion de respuesta. Lo
gue no sucede para porcentajes de fibra del 1 y 2%, mostrando zonas sin fibras,

resultando en una subestimacion de respuestas.

Figura 4:26. Aglomeraciones de fibras dentro de la resina.

4.7 SERIES ADICIONALES DE MEZCLAS

Debido a que se presentan mezclas con alto porcentaje de error en la prediccion de
respuestas y a la presencia de valores anormales causados por la sobreestimacion
y subestimacién de valores, se decidi6 realizar un estudio adicional elaborando tres
conjuntos de mezclas con 6 series cada conjunto y 6 muestras cada serie, teniendo
un total de 90 muestras (Tabla 4:17). Los 3 conjuntos adicionales consistieron en:
1. Resina sin fibras y aplicacion de dosis de radiacion.
2. Fibras de Luffa (5%) y distintas dosis de radiacion.

3. Resina con fibras de Luffa, sin radiacion.
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Tabla 4:17. Conjuntos de series adicionales.

Conjunto Serie Resina | Fibra | Dosis
(identificacion) (%) (%) | (kGy)
UPRO kGy 100 N/A 0
UPR 100 kGy 100 N/A 100
Resina y radiacion UPR 200 kGy 100 N/A 200
UPR 300 kGy 100 N/A 300
UPR 400 kGy 100 N/A | 400
UPR 500 kGy 100 N/A 500
5% 0 kGy 95 5 0
5% 100 kGy 95 5 100
5% de fibra y radiacion | 5% 200 kGy 95 5 200
5% 400 kGy 95 5 400
5% 500 kGy 95 5 500
Luffa 1% 99 1 0
Luffa 2% 98 2 0
Resina y fibras sin Luffa 3% 97 3 0
radiacion Luffa 4% 96 4 0
Luffa 5% 95 5 0

Para estas series adicionales se realizaron pruebas de flexion, y de andlisis
mecanico dindmico, para visualizar los efectos de afiadir fibras de luffa como agente

de refuerzo y los de la irradiacion gamma.

4.7.1 Pruebas de flexion

Los resultados de las pruebas de flexion realizadas en las muestras adicionales de
resina poliéster irradiadas, muestran un notable incremento en el médulo de flexion
al aumentar la dosis de radiacion (figura 4:27). Es importante mencionar que pueden

existir coincidencias con los modelos polinomiales seleccionados para mezclas, sin

71



embargo, al tener un nimero de series reducido (6), no se puede atribuir ninguno

de estos comportamientos con total certeza.

| Modulo de flexién
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Figura 4:27. Médulos de flexion del "conjunto resina con radiacion”.

La fuerza de flexion no sufre cambios importantes al aumentar la dosis de radiacién
(figura 4:28).
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Figura 4:28. Fuerza de flexién del "conjunto resina con radiacién".

Los resultados de porcentaje de deformacion de la resina muestran una disminucion

gradual de los valores conforme se incrementa la dosis de radiacion (figura 4:29).

72



Se sabe que el entrecruzamiento producido por el aumento de la dosis de radiacion,

incrementa la rigidez del material.

- Deformacic’)d

Deformacion (%)

UPRO UPR 100 UPR 200 UPR 300 UPR 400 UPR 500
Muestra

Figura 4:29. Deformacion del "conjunto resina con radiacion”.

Las pruebas realizadas a las series del conjunto de muestras con 5% de fibras de
luffa e irradiacion, muestran como el modulo de flexion permanece casi constante
hasta dosis de 400 kGy, pero para 500 kGy alcanza un pico maximo de respuesta.
(figura 4:30).
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Figura 4:30. Médulos de flexion del "conjunto 5% fibras con radiacion”.
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La fuerza de flexién tiene valores mas bajos que los obtenidos para la resina con
radiacion. No obstante, presenta el mismo comportamiento, sin variaciones

considerables (figura 4:31).
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Figura 4:31. Fuerza de flexion del "conjunto 5% fibras con radiacion".

Al igual que la energia maxima, la deformacion también muestra una reduccién en
los valores si es comparada con la resina sola. La disminucién en el valor de esta
respuesta es menor y casi permanece constante para 200, 400 y 500 kGy. (figura
4:32).
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Figura 4:32. Deformacion del "conjunto 5% fibras con radiacion”.
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En los resultados del modulo de flexion de la serie de muestras con resina y distintos
porcentajes de luffa sin irradiar, presenta un punto (a 300 kGy) que muestra indicios
del comportamiento polinomial cuadréatico existente en la respuesta, ademas, se
visualiza un pequefio incremento en el valor del modulo al afiadir fibras de luffa
(figura 4:33).

[ Modulo de flexion

2940

Modulo de flexién (MPa)

Luffa 0% Luffal% Luffa2% Luffa3% Luffa4% Luffa 5%

Muestra

Figura 4:33.Mdédulos de flexion del "conjunto resina y fibras sin radiaciéon".

Los valores de la fuerza de flexion disminuyen de forma abrupta al afiadir fibras de
luffa, sin embargo los valores son casi constantes hasta 4% de fibra; para un

contenido del 5% de fibra los valores disminuyen (figura 4:34).

75



[ Fuerza de flexion

1009 954

Fuerza de flexion (MPa)

Luffa 0% Luffal% Luffa2% Luffa3% Luffa4% Luffa 5%
Muestra

Figura 4:34. Fuerza de flexién del "conjunto resina y fibras sin radiacion".

La deformacién presenta un comportamiento similar al de la fuerza de flexion en
esta serie de muestras, ya que los valores disminuyen drasticamente al afiadir
fibras, sin embargo, estos permanecen casi constantes hasta el 4% de fibras. Para
el 5% de fibras los valores disminuyen (figura 4:35).

[ Deformacion

Deformacion (%)

Luffa 0% Luffa 1% Luffa2% Luffa3% Luffa4% Luffa5%

Muestra

Figura 4:35. Deformacion del "conjunto resina y fibras sin radiacion".
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Una de las causas probables de la disminucién de valores en la fuerza de flexion y
en la deformacion, es por la falta de adhesion entre la matriz (resina poliéster) y los
refuerzos (fibras de Iuffa). Las fallas se producen en puntos donde hay
aglomeraciones de fibras, donde la transferencia de esfuerzos no es 6ptima. Las
imagenes de la zona de falla muestran el desprendimiento de las fibras, lo que

facilita la fractura (figura 4:36).

Figura 4:36. Magnificacion de la zona de ruptura.

Pese a la disminucién de propiedades, el afiadir fibra en cualquier porcentaje mejora
algunas zonas de esfuerzo y reduce la deformacion de ruptura. Como consecuencia
directa, se notan rupturas menos abruptas, las cuales son Utiles en aplicaciones

donde la seguridad sea un parametro requerido.

Uno de los resultados mas relevantes de las series adicionales es la confirmacion
de las correlaciones lineales, en donde la luffa tiene poco efecto en el médulo de
flexion y disminuye los valores de fuerza de flexién y deformacion. Mientras que la
radiacion gamma tiene efectos favorables en el aumento del modulo de flexion,

afecta muy poco la fuerza de flexion y disminuye la deformacion.
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4.7.2. Analisis Mecéanico Dinamico (DMA)

Los resultados de las pruebas de DMA para la serie de “resina poliéster con
radiacion”, muestran desplazamiento en el pico de la tangente de delta (tan d), que
indica que la temperatura de transicion vitrea se incrementa de 90.73 a 97.33°C,

esto como resultado del entrecruzamiento generado en las cadenas poliméricas

(figura 4:38).

UPR-0, tg = 90.73°C

UPR-500, tg = 97.33°C

Tan Delta

UPR 300 KGy 2.001

Resina UPR.001

Resina UPR 500.001

Resina UPR 400KGy.002
esina UPR 200KGy.001

Resina UPR 100KGy.001

-0.2 T T T T T T

20 40 60 80 100 120 140 160

Temperature (°C)

Figura 4:37. "tan & " del conjunto de resina poliéster con radiacion.

En el caso de las series de “5% de fibras y radiacién”, se observa una temperatura
de transicion vitrea de 93.33°C para muestras no irradiadas, la cual aumenta a
99.27°C cuando se utiliza la radiacion (figura 4:39). El aumento en la Tg puede ser
debido al entrecruzamiento de cadenas poliméricas en la resina poliéster y a la

“aglomeracion” de fibras de luffa en ciertas regiones, que restringen la movilidad.
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Figura 4:38. "tan 6 " del conjunto de “5% de fibra con radiacién’.

El movimiento en las cadenas poliméricas depende de la temperatura, y en menor
medida de la distribucion de las fibras en la mezcla. Debido al movimiento de las
moléculas durante el calentamiento, durante la transicion vitrea, las cadenas
poliméricas de la resina poliéster disipan una gran cantidad de energia. Pero al
incrementar la cantidad de fibras, se genera friccion entre éstas y la resina, haciendo

que el valor maximo en la “tan 8” disminuya.

Para las series de “fibras y resina sin radiacion” se observa una disminucion en el
valor del maximo de la “tan 8", asi como desplazamiento de la Tg de 90.73°C a
93.33°C, cuando se agregan las fibras. Lo cual confirma la interaccién entre la resina

y las fibras de luffa, éstas ultimas son cubiertas por la resina (figura 4:40).
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Figura 4:39. “tan 6 " del conjunto de “resina y fibras sin radiacion”.

El desplazamiento lineal en la zona gomosa (rubbery plateau), corrobora que

existen interacciones fibra/matriz que impiden el facil manejo del material

compuesto (Figura 4:41). Mas aun, para contenidos de 4 y 5% de fibras de luffa, el

desplazamiento en la zona gomoso es pequefio.
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CONCLUSIONES

Conforme a los resultados y el analisis de los mismos, se lograron datos relevantes
de materiales compuestos elaborados con resina poliéster, fibras de luffa y dosis de

radiacion gamma. Con base en estos, se puede concluir, que:

e Los modelos construidos presentaron una capacidad de prediccion éptima
en las propiedades de flexion (médulo, fuerza y deformacion). Pese a existir
sobreestimacion y subestimacion de valores, provocados por la dispersion
de fibras de Luffa en la matriz.

e Gracias a la obtencion de correlaciones existentes, es posible hacer uso del
modelo con otras fibras lignocelulésicas, las cuales sean similares en
contenido a las fibras de Luffa (yute, cafiamo, ramio, entre otras.)

e Los valores de error obtenidos con el modelo no representan problemas
significativos en aplicaciones reales.

e La capacidad del modelo para trabajar con varias restricciones tanto de
respuesta como de componentes en optimizacion (grafica y numeérica),
presenta ventajas en la formulacion de mezclas, con aplicaciones en el ramo
automotriz (recubrimientos, fabricacion de piezas ligeras, rellenos, tableros),
en construccion (fabricacion de paneles, concretos poliméricos,
recubrimientos de piso, canales de agua prefabricados, moldes vy
componentes aislantes en instalaciones eléctricas.)

e Los resultados de las pruebas de tensiébn en los conjuntos de series
adicionales permitieron obtener correlaciones lineales entre componentes
(luffa y resina), parametro de proceso (radiacion gamma) y respuestas
(médulo de flexién, fuerza de flexién, deformacién, densidad y costo).

e Los analisis de las pruebas mecanicas dinamicas validaron los efectos de
entrecruzamiento provocados por la radiacion gamma en la resina poliéster
y en los compuestos de luffa con resina.

e Tanto las dosis de radiacion gamma como la adicion de fibras de luffa por si

solas, son métodos viables para contrarrestar la pérdida de propiedades en
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la resina poliéster, causada por el envejecimiento. No obstante, con el uso
combinado de radiacion y fibras se logra un abanico mas amplio de respuesta
en las propiedades.

Gracias a la mejora de propiedades obtenida con el uso de fibras de Luffa 'y
dosis de radiacion gamma, el modelo presenta un sector de oportunidad para
el remplazo de fibras sintéticas (fiboras de vidrio y carbono). Como
consecuencia, es posible realizar estudios posteriores, los cuales tomen en
cuenta la comparacion en propiedades y las salidas obtenidas en la

optimizacién numerica.
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