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Resumen: La gestién/disposicion final de la coronta de maiz (CM) constituye un desafio a nivel global, debido a los
elevados volimenes de generacion y su escaso aprovechamiento. Dentro del desarrollo de materiales, las
caracteristicas de este residuo permiten su uso como refuerzo en composites. El presente estudio tiene como finalidad
la elaboracidn y caracterizacién de biocomposites con refuerzo de CM en matriz de copolimero vinil acrilico (CVA).
Para el efecto, se molieron las CM, se tamizaron en dos tamafios de particula (2.00 y 1.18 mm), y se mezclaron con
resina base-acuosa de CVA. La mezcla se prenso a 80 y 120 °C para obtener laminas de 2.05 + 0.05 mm de espesor.
El andlisis estadistico identifico que las caracteristicas de traccion se ven influenciadas por la interaccion entre el
tamafio de particula y temperatura de procesamiento. Los resultados del comportamiento mecanico evidenciaron un
incremento del médulo de elasticidad en comparacion con el CVA solo. Los refuerzos de 2.00 mm presentaron mayor
ductibilidad, mientras que una temperatura de 120°C, increment6 la rigidez del biocomposite.
Complementariamente, se analiz6 el comportamiento térmico y los grupos funcionales por espectroscopia infrarroja.
La calorimetria diferencial de barrido evidenci6é un aumento de la temperatura de transicion vitrea del CVA, mientras
que el analisis termogravimétrico presentd una disminucion de la cinética de las reacciones térmicas de
descomposicién de la CM. La espectroscopia confirmé mayor presencia de CVA. Los resultados globales sugieren
interacciones fuertes matriz-refuerzo, una funcion protectora de la matriz y su efectivo recubrimiento e imbibicién en
los refuerzos.
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Preparation and Characterization of Biocomposites Based on Corn
Wastes and Vinyl Acrylic Copolymer

Abstract: The global management and final disposal of corn cob wastes (CCW) present a significant challenge due
to not only high waste volume generation but also to underutilization in high-value-added products. From the
perspective of material development, the characteristics of CCW make them suitable as reinforcements in composites
with a polymeric matrix. Therefore, this study aims to prepare and characterize biocomposites with CCW
reinforcement in a vinyl acrylic copolymer (VAC) matrix. In doing so, CCW underwent grinding, followed by sieving
into two particle sizes (2.00 and 1.18 mm), and was then blended with VAC resin. The resulting mixture was pressed
at 80 and 120 °C, yielding sheets with a thickness of 2.05 + 0.05 mm. Statistical analysis revealed that tensile
characteristics are influenced by the interaction between particle size and processing temperature. Furthermore, the
mechanical behavior results demonstrated a notable increase in the modulus of elasticity compared to VAC alone.
Reinforcements (2.00 mm) exhibited higher ductility, whereas a temperature of 120°C increased the rigidity of the
obtained composites. Additionally, thermal and spectroscopy (functional groups) evaluations were performed.
Scanning differential calorimetry revealed an increase in the glass transition temperature of VAC, while
thermogravimetric analysis showed a decrease in the kinetics of CCW thermal decomposition reactions. Infrared
spectroscopy confirmed a higher presence of VAC. In general, these findings suggest robust matrix-reinforcement
interactions, signifying a protective role of the matrix, and effective coating and impregnation within the
reinforcements.

Keywords: Corn, corn cob, biocomposite, vinyl acrylic copolymer

1. INTRODUCCION singular importancia para abordar los desafios ambientales de

una economia circular a nivel local, regional y mundial (Chang

La promocion de précticas sostenibles en la gestion de  etal., 2020; Odiyi et al., 2023; Pokharel et al., 2022). Dentro
residuos agroindustriales es sin duda uno de los aspectos de  de este contexto, el aprovechamiento de los residuos
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lignocelulodsicos, en el desarrollo de nuevos materiales,
constituye una alternativa atractiva debido a que, este tipo de
residuos son abundantes, exhiben cinéticas favorables de
degradacion, y en la mayor parte de los casos son de muy baja
toxicidad (Odiyi et al., 2023; Pokharel et al., 2022; Rahman et
al., 2023).

En la actualidad, el maiz (Zea mays) es el cereal con mayor
volumen de cultivo. En el 2022, la produccién mundial
alcanzé alrededor de 1224.5 millones de toneladas. En
Ecuador se siembran anualmente aproximadamente 414 mil
hectareas de maiz, con una produccion cercana a 1.8 millones
de toneladas, lo que a su vez originan residuos como hojas,
tallos, pelusa, hoja del fruto, hilos de seda de maiz y coronta,
siendo esta Gltima llega a generar cerca de 335 mil toneladas
(FAOSTAT, 2023; INEC, 2023). La coronta de maiz es un
tejido esponjoso y blanco, donde se almacenan las reservas
alimenticias del cereal. Estd compuesto en base seca, por
celulosa (29.2 %), hemicelulosa (53.5 %) y lignina (6.2 %). La
disposicién final de este residuo se ha convertido en una fuente
de contaminacion, ya que a menudo se quema al aire libre.
Dado que no tiene valor alguno para los cultivadores; este
problema se convierte en un desafio para su manejo y
disposicion final (Fialho et al., 2023; Mamun et al., 2015).

La naturaleza de este residuo y su baja densidad permiten
ampliar su uso en la obtencion de materiales livianos, lo que
ofrece ventajas significativas en aplicaciones, que requieren
reducir el peso del producto final. Entre sus usos, destacan la
produccion de ceniza que mejora la resistencia del concreto, la
fabricacién de ecoplanchas con propiedades aislantes para
muebles, la obtencién de xilitol y etanol mediante procesos
biotecnoldgicos, la elaboracion de bebidas ricas en
antioxidantes, entre otros. Las caracteristicas de los residuos
de maiz los hacen particularmente adecuados como refuerzo
en el desarrollo de materiales compuestos, principalmente en
matrices poliméricas termoplasticas como acido polilactico,
cloruro de polivinilo, copolimeros de estireno, polietileno y
polipropileno, o termoestables como epoxi, vinil éster,
poliéster y resinas fendlicas. Aunque los costos de produccion
pueden variar segun el producto y la tecnologia empleada, el
aprovechamiento de este recurso contribuye a la sostenibilidad
economica y ambiental al reducir gastos en materia prima y
diversificar sus aplicaciones industriales (Aldas et al., 2019;
Enawgaw et al., 2023; Fialho et al., 2023; Prasad et al., 2020;
Zhang et al., 2018, 2020).

A pesar de la amplia gama de polimeros que han sido
empleados en la fabricacidn de composites, existen otros que
aun no han sido rigurosamente estudiados para estas
aplicaciones, como es el caso de los copolimeros vinil
acrilicos. Particularmente, los polimeros de naturaleza vinil-
acrilica tienen amplia aplicabilidad en la industria de los
recubrimientos debido a su estabilidad, brillo, transparencia,
alta resistencia a los acidos, &lcalis, rayos UV y humedad,
ademas que tienen una alta flexibilidad, buena plasticidad,
ductilidad, resistencia la abrasion y excelente imprimacion.
Estos polimeros también son aglomerantes, caracteristica que
potencia su uso como matriz en materiales compuestos con
refuerzos naturales (Sutna et al., 2009).

En la investigacion y desarrollo de nuevos materiales, el
estudio de sus propiedades mecanicas, térmicas y
espectroscopicas es fundamental. Estas propiedades
desempefian un papel clave en la seleccién, disefio, Yy
evaluacion de materiales (Andrew & Dhakal, 2022; Prasad et
al., 2020; Rahman et al., 2023). La caracterizacion detallada
permite cumplir con especificaciones y estandares de calidad
en diversas industrias, como la fabricacion de empaques de
alimentos, la construccion y los sectores automotriz y
aeronautico (Posada & Montes-Florez, 2021). Este enfoque
garantiza la calidad y el rendimiento de productos y
estructuras, esencial para el desarrollo continuo de tecnologias
y materiales avanzados (Andrew & Dhakal, 2022; Mamun et
al., 2015; Pokharel et al., 2022).

Para asegurar la validez de los experimentos y obtener
conclusiones fiables, la estadistica surge como una
herramienta esencial (Angarita & Parra, 2014). En el &mbito
de los desafios ingenieriles, donde se presentan cambios e
incertidumbres, la aplicacion de la estadistica inferencial se
convierte en un enfoque habitual para evaluar
meticulosamente los datos existentes y para descartar aquellos
gue no pueden garantizar una confianza adecuada. Asi, se
alcanzan conclusiones fundamentadas cientificamente, que
proporcionan una sélida base para la toma de decisiones
(Rodriguez, 2016).

Las propiedades mecanicas, tales como mddulo de elasticidad,
resistencia a la traccion, elongacion a la rotura y tenacidad,
pueden variar entre distintas probetas, incluso cuando han sido
producidas bajo condiciones aparentemente similares. Por esta
razén, es necesario el aporte estadistico para su posterior
andlisis. En este sentido, la aplicacion de la estimacion
estadistica tiene un rol determinante al proporcionarnos la
capacidad no solo de comprender y cuantificar esta
variabilidad, sino también de identificar los factores que
impactan en estas propiedades (Gutiérrez Pulido & De la VVara
Salazar, 2008).

Desde la perspectiva de la bioeconomia circular, el presente
estudio busca contribuir con la valorizacion de los residuos
agroindustriales de la coronta de maiz en el desarrollo de
biocomposites con matriz de copolimero vinil acrilico. Con el
uso de la estadistica inferencial paramétrica, se estudia la
influencia de la temperatura de procesamiento y el tamafio de
particula en el comportamiento mecanico a traccion de los
biocomposites. De manera complementaria, se analiza la
caracterizacién con espectroscopia infrarroja y andlisis
térmico.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Materiales

Los residuos de coronta, derivados de la agroindustria
ecuatoriana, se obtuvieron del maiz suave (Zea mays var.
amylacea). La resina termoplastica vinil acrilica a base de agua
LIDERFLEX LD-81® (25 % en peso de contenido s6lido) se
adquirid de la empresa Pinturas Lider, Quito, Ecuador.
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2.2. Métodos
2.2.1. Procesamiento de los residuos de maiz

De los residuos recolectados, se separaron aquellos que
contenian defectos derivados por degradacién provocada por
insectos, hongos y/o bacterias, asi como por contaminacion.
Las corontas seleccionadas se sometieron a reduccion de
tamafio con un molino de cuchillas SHINI, modelo SG-2348E
(Ningbo, China). Posteriormente, las particulas resultantes
fueron separadas mediante una tamizadora HUMBOLT,
modelo H-4325 (Elgin, EE. UU.) con dos tamices ASTM de
nimero de malla 10 y 16 (2.00 y 1.18 mm).

2.2.2. Preparacion del biocomposite

Los biocomposites se prepararon a partir de un disefio
experimental 22 de acuerdo con los siguientes factores y
niveles: tamafio de particula de los residuos (2.00 y 1.18 mm)
y temperatura de procesamiento (80 y 120 °C). Para este fin,
las particulas fueron mezcladas manualmente con la resina
vinil acrilica a temperatura ambiente con una proporcién 2:3
refuerzo: matriz (60 % en peso de la matriz polimérica), esto
para lograr un maximo reforzamiento del copolimero. Los
productos resultantes se secaron en dos etapas: (i) 25 °C y
50 % HR por 24 horas en una cdmara de acondicionamiento
POLEKO, modelo KK350 (Wodzislaw Slaski, Polonia), para
un secado gradual y controlado que permite evitar la pérdida
acelerada de la humedad que podria afectar la estructura de la
matriz polimérica e inducir tensiones internas, y (ii) 40 °C por
8 horas en una estufa MMM MEDCENTER, modelo
Ventincell 55 (Einrichtungen, Alemania), para eliminar la
humedad restante sin comprometer las propiedades del
material. Finalmente, se obtuvieron laminas de 2.05 +0.05 mm
de espesor mediante moldeo por compresién a 150 bar durante
10 minutos, por medio de una prensa hidraulica automatica
LAB TECH, modelo LP-S-50 (Mueang Samut Prakan,
Tailandia). Las temperaturas de procesamiento Yy
acondicionamiento se seleccionaron con base en la estabilidad
térmica de las materias primas. La Tabla 1 presenta los
parametros experimentales de las formulaciones estudiadas.

2.2.3. Caracterizacién mecanica

La caracterizacion mecanica de las muestras se evalué a través
de los siguientes pardmetros: resistencia a la traccién,
elongacion a la rotura, médulo de elasticidad y tenacidad. El
ensayo a traccion se lo realiz6 de acuerdo con lanorma ASTM
D630 en al menos 30 probetas tipo 1V, para cada formulacién,

Tabla 1. Parametros experimentales de preparacion de
biocomposites

M Tamafio de Temperatura de
uestra . ; "
particula (mm) procesamiento (°C)
A 2.00
80.00
B 1.18
C 2.00
120.00
D 1.18

en una maquina universal INSTRON, modelo 3365 (Norwood,
EE. UU.) con celda de carga de 500 N y velocidad de cruceta
de 20 mm/min a temperatura ambiente.

El andlisis estadistico de los datos se llevé a cabo con el uso
del software StatGraphics® bajo la siguiente secuencia: (a)
analisis de correlacion entre variables, (b) evaluacion de la
distribucion de los datos, (c) identificacion de casos atipicos,
(d) determinacién de medias e intervalos de confianza y (e)
analisis de varianza.

En la estadistica descriptiva, el andlisis inici6 con la
evaluacion de la relacidn entre cada par de variables mediante
la prueba de correlacidn de Pearson (r) (Gutiérrez Pulido & De
la Vara Salazar, 2008), a partir de la cual se formularon las
siguientes hipétesis:

Ho: r =0 (no existe correlacion)

Ha: r # 0 (existe correlacion)

El valor p asociado a r se utilizd para decidir si la correlacion
observada podria atribuirse al azar. Un valor-p < 0.05 indica
que la relacién lineal es significativa. Una vez determinada la
correlacion, se procedid a evaluar la distribucion de los datos
mediante una prueba de normalidad. Este paso es fundamental
para determinar si los datos multidimensionales pueden
proceder razonablemente de una distribucién normal, lo cual
influye en la eleccidn entre un analisis estadistico paramétrico
0 no paramétrico. Para ello, se utiliz6 la prueba de Royston,
especialmente adecuada para muestras grandes (Fernandez,
2011), formul&ndose las siguientes hipotesis:

Ho: Los datos proceden de una distribucion normal, F(x) es
normal.

Ha: Los datos no proceden de una distribucion normal, F(x)
no es normal.

Tras definir el tipo de distribucién, se identificaron los casos
atipicos, ya que estos pueden distorsionar las medidas
centrales y afectar la validez e interpretacion de los resultados.
Para abordar esta problematica, se puede aplicar los limites de
tolerancia de Bonferroni (estadistica paramétrica) o las
distancias de Mahalanobis (estadistica no paramétrica). La
identificacion de valores extremos permite calcular
adecuadamente los valores medios de las propiedades y sus
intervalos de confianza al 95 % (Gutiérrez Pulido & De la Vara
Salazar, 2008).

En el analisis comparativo, el disefio experimental consider6
tres efectos de interés: dos efectos principales (tamafio de
particula y temperatura de procesamiento) y el efecto de
interaccion entre ambos factores. Para validar la influencia de
estos efectos en el comportamiento mecanico a traccion, se
realiz6 un andlisis de varianza.

Antes de proceder con dicho anélisis, es esencial verificar la
ausencia de multicolinealidad entre las variables
independientes, lo cual se puede evaluar mediante el
coeficiente de correlacion de Pearson. Si el valor de este
coeficiente supera 0.9, indica una alta correlacién entre las
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variables, lo que sugiere la presencia de multicolinealidad. En
tal caso, las variables podrian medir la misma informacién, lo
que afectaria la precisién y validez de los resultados del
analisis de varianza. Si no existe una correlacién significativa
entre las variables dependientes, se puede realizar un anélisis
de varianza con modelos lineales generales univariante
(ANOVA). De lo contrario, se debe emplear un anélisis de
varianza multivariante (MANOVA) para evaluar los efectos
conjuntos de los factores sobre todas las variables
dependientes. Posteriormente, se llevara a cabo una prueba de
significancia mediante comparaciones mdultiples Fisher LSD
(Least Significant Difference) al 95% para identificar los
grupos homogéneos. (Fernadndez, 2011).

Para investigar cual de los tres efectos influye de manera
significativa, se procedié a probar las siguientes hipdtesis:

Hoi: Efecto tamafio de particula no influye significativamente
con las variables de respuesta.

Ho2: Efecto temperatura no influye significativamente con las
variables de respuesta.

Hos: Efecto interaccion tamafio de particula y temperatura de
procesamiento no influye significativamente con las variables
de respuesta.

Ha1: Efecto tamafio de particula influye significativamente
con las variables de respuesta.

Ha2: Efecto temperatura influye significativamente con las
variables de respuesta.

Has: Efecto interaccion tamafio de particula y temperatura de
procesamiento influye significativamente con las variables de
respuesta.

Finalmente, se realiz6 un analisis microscopico de la
superficie y la region de falla por traccion de las muestras con
un estereomicroscopio MEIJI TECHNO, modelo EMZ-13TR
(Saitama, Japon).

2.2.4. Caracterizacion térmica

Para la caracterizacion térmica de las muestras, se realizé un
andlisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) y
termogravimétrico (TGA-DTG).

En el andlisis DSC, se utiliz6 un calorimetro NETSZCH,
modelo DSC 204 F1 Phoenix (Geréatebau, Alemania). Las
muestras se sometieron a cuatro pasos térmicos: calentamiento
de 20 a 150 °C, paso isotermal por 5 min, enfriamiento hasta
20 °Cy finalmente, calentamiento hasta 150 °C, con velocidad
de 20 °C/min en atmdsfera de nitrégeno de 20 ml/min. Se
utilizé el software NETZSCH PROTEUS™ para determinar
la temperatura de transicion vitrea (Tg). En el TGA, se emple6
un analizador METTLER TOLEDO, modelo TGA-2
(Greifensee, Suiza), de 25 a 650 °C con velocidad de
calentamiento de 10°C/min y flujo de nitrégeno de
50 mL/min. Se utilizé el software STAR®™ para determinar
los pasos de pérdida de masa y temperaturas de
descomposicion maxima.

2.2.5. Andlisis espectroscépico infrarrojo

Para el andlisis espectroscopico infrarrojo de las muestras, se
utilizé un espectrémetro con Transformadas de Fourier de
reflexion total atenuada y cristal de diamante (ATR-FTIR)
JASCO, modelo FT/IR-C800 (Tokio, Japdn), entre 4000 y
400 cm™ con una resolucién de 2 cm™ y 20 escaneos.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Caracterizacion mecanica
a) Analisis de correlacién de variables:

Los resultados de la prueba de Pearson, detallados en la Tabla
2, muestran coeficientes distintos de cero y respalda la
aceptacion de la hipdtesis alternativa (Ha) que sostiene la
presencia de correlacion entre las variables.

Los valores-p inferiores a 0.05, indican correlaciones
significativas en los siguientes pares de variables:

Médulo de elasticidad y resistencia a la traccion
Modulo de elasticidad y tenacidad

Resistencia a la traccion y tenacidad
Elongacién a la rotura y tenacidad

Este resultado indica una interrelacién entre estas variables,
donde un cambio en una variable estd asociado a un cambio en
la otra.

b) Evaluacion de la distribucion de los datos

Los resultados de la prueba de Royston se presentan en la
Tabla 3, donde se observaron valores-p superiores a 0.05 en
todas las muestras. Esto respalda la aceptacion de la hipétesis
nula (Ho) y determina que los datos provienen de una
distribucion normal. Sobre la base de los resultados
previamente presentados, se aplico la estadistica paramétrica a
la evaluacion posterior de los resultados mecanicos.

c) ldentificacion de casos atipicos

Para la identificacién de casos atipicos se aplicaron los limites

Tabla 2. Correlacion multivariante

Coeficiente de Pearson

Variable Mod_ul_o de ReS|sten§|a Elongacion Tenacidad
elasticidad a traccion ala rotura

Maédulo de - 0.76 -0.02 0.37

elasticidad (0.00) (0.81) (0.00)

Resistencia 0.76 - 0.01 0.49

a traccion (0.00) - (0.86) (0.00)

Elongacion -0.02 0.01 - 0.84

ala rotura (0.81) (0.86) - (0.00)
. 0.37 0.49 0.84 -

Tenacidad o5 (0.00) (0.00) ]

() valor-p
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Tabla 3. Prueba de normalidad multivariante Tabla 4. Resultados propiedades mecéanicas
- Moédulo de  Resistencia  Elongacion .
Muestra Estadistico Royston Valor-p Muestra elasticidad  latraccion  alarotura Te(r':/lalcjlécli)ad
0,
A =05 012 (MPa) (MPa) (%)

CVA 68.44 + 743+ 519.33 + 9.58 +

B 0.36 061 8.45 057 38.24 0.83
C 7.36 0.09 A 758.74 + 227+ 9.00 + 017+

D 1.45 031 86.46 0.10 0.88 0.01
B 967.17 £ 295+ 454 + 011+

. . . 70.73 0.11 0.31 0.01
de tolerancia de Bonferroni en cada experimento. Al evaluar 116024 + 0774 7094 019+
los cuatro experimentos (A, B, C, D), se verificé que ninguno c 9039 011 057 0.02
de los casos excedi6 los limites de tolerancia Bonferroni, esto 62853 + L67+ 5434 008 +

demuestra la ausencia de casos atipicos en los datos D 75 02 0.00 0.35 0.01

analizados.
d) Determinacién de medias e intervalos de confianza

La ausencia de casos atipicos proporciono el fundamento para
calcular el valor medio de las propiedades mecéanicas a
traccion, junto con su intervalo de confianza al 95 %, como se
detalla en la Tabla 4 y se representa en la Figura 1(a).

Los resultados obtenidos revelan que los experimentos Ay C
presentaron elongacion a la rotura y tenacidad superiores en
comparacion con los B y D. Por otro lado, los B y C exhibieron
resistencia a la traccién y modulo de elasticidad superiores a
los Ay D. Es asi como el experimento C muestra valores
superiores en todas las propiedades mecénicas, atribuibles a un
mayor tamafio de particula y una temperatura de
procesamiento mas elevada.

Ademas, los biocomposites muestran un moédulo de elasticidad
superior en comparacion con el del CVA, gracias a la funcion
estructural asumida por los refuerzos. Estos refuerzos
distribuyen el esfuerzo en el material compuesto,
proporcionandole una mayor rigidez. Es decir, la matriz
polimérica brinda la capacidad de deformacion y resistencia,
mientras que los refuerzos contribuyen significativamente a la
rigidez del material (Sreekala et al., 1996).

Para comprender el refuerzo proporcionado por las particulas

a)

1400

de coronta de maiz, varios estudios han explorado su
microestructura. La médula, en particular, tiene una estructura
similar a una esponja, con células estrechamente conectadas y
muy pocos espacios. Las paredes celulares son delgadas y
contienen aire, y la superficie de las células contiene pequefios
agujeros y microfibrillas de celulosa. Esta estructura permite
que la presion se distribuya uniformemente entre las células
cuando se aplica una fuerza externa. La microestructura porosa
de la médula le confiere una excelente capacidad de absorcién
de impactos. El anillo lefioso, por otro lado, tiene una
estructura mas tridimensional que la médula. Tiene mayor
resistencia mecanica gracias a un esqueleto sélido compuesto
de celulosa y lignina. Cuando se aplica una fuerza externa, los
esqueletos de fibras se estiran y los nodos de conexién limitan
la deformacion. Esta estructura confiere al anillo lefioso alta
resistencia mecanica (Chong et al., 2021; Zou et al., 2021).

Por otra parte, el aumento de la temperatura de procesamiento
disminuye la viscosidad del CVA, esto facilita la dispersion de
las particulas de refuerzo en la matriz polimérica durante el
proceso de prensado. La mejora en la compatibilidad
interfasica optimiza la transferencia de carga e incrementa la
rigidez del material. Ademas, el calentamiento contribuye a la
relajacion de las tensiones residuales, reduce la presencia de
defectos y mejora la integridad estructural del material
(Anbupalani et al., 2020; Riara et al., 2021).

b)

35
— T 12004 r3o
& 1200 L 3.0 » £
a = o
= [ = & 1100 A P
S 1000 5 254 =] S/ "l
3 8 B 1000 S T 5
S 800 & 20 S S/ 2s 8
& I K] & 900 / e
@ 600 @ 154 [ P p 22 &
8 3 8 a0 / =
o 400 c 1.04 -] / 20 2
S a S /S [}
g 200 e 05 gy S 18 2
= ] g - = / e
o « ['4
0 0.0 v - 6001 16
A B c D A B D ' +
025 o] Ji
10 © lo1s
— - / -
* =
e o] _ 0204 5 o -
5 I & 2 o
5 ° 015 =
S e < 0.15- s 74 =4
e 8 e ]
= h=} _E 5}
k] J 8 0.10 s .l 012 8
g ¢ 5 5 2
g = S y
o 2 0.05 w54 / —a—80 0.09
i e 120 |
0 , . 0.00 v 4 - - - - - . - -
A B C D A B [+ D 12 14 16 18 20 1.2 14 16 18 20
Experimentos Tamanio de particula (mm)

Figura 1. a) Resultados de propiedades mecanicas a traccion, b) Interacciones de los factores tamafio de particula y temperatura de procesamiento sobre las
propiedades mecénicas a traccion
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Ahora bien, la inferioridad de la resistencia a la traccion,
elongacion a la rotura y tenacidad de los biocomposites en
comparacion con el CVA, podria deberse a la incompatibilidad
entre los refuerzos, de naturaleza hidrofilica, y el copolimero,
de naturaleza hidrofébica. Esto impacta negativamente en la
adhesion interfacial entre ambos. El grupo hidroxilo presente
en los refuerzos, responsable de su polaridad, contribuye
significativamente a su alta capacidad de absorcion de
humedad. Especificamente, la celulosa y hemicelulosa, al ser
los componentes mas higroscdpicos, ejercen una influencia
considerable en la disminucién de las propiedades mecanicas
(Anbupalani et al., 2020).

e) Andlisis de varianza

Como se observé en la evaluacion previa de la correlacion
entre las variables dependientes mediante el coeficiente de
Pearson, varias de estas variables estan significativamente
correlacionadas. No obstante, ninguin valor de r es mayor a 0.9,
lo que indica la ausencia de multicolinealidad. Por otro lado,
algunas variables, como el moédulo de elasticidad y la
elongacion a la rotura, no presentan correlacion significativa
entre si. En consecuencia, se optd por realizar el andlisis de
varianza con modelos lineales generales univariante
(ANOVA) y multivariante (MANOVA), cuyos resultados se
muestran en la Tabla 5.

Estos resultados revelan un valor-p inferior a 0.05 para el
tamafio de particula y la interaccion de los factores en el
modulo de elasticidad, resistencia a la traccion, elongacién a
la rotura y tenacidad, lo que indica que estos dos factores
tienen una influencia significativa en estas variables. En
cambio, el valor-p asociado a la temperatura de procesamiento
supera 0.05 para el mddulo de elasticidad, elongacion a la
rotura y tenacidad, lo que indica que este factor no tiene un
impacto significativo en estas variables, aunque si influye en
la resistencia a la traccion.

Tabla 5. Anélisis de varianza

ANOVA: valor-p

Fuente Mod_ul_o de Reswten_gna Elongacion Tenacidad
elasticidad  la traccion ala rotura
Modelo 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
Tamafiode 59, 0.0002 0.0000 0.0000
particula
Temperatura - 455 0.0000 0.8433 0.3838
procesamiento
Interaccion  0.0000 0.0000 0.0015 0.0001
MANOVA
Fuente Lambda de Wilks valor-p
Tamaio de 0.3827 2.2205 x 101
particula
Temperatura 0.3678 1.1102 x 10"
procesamiento
Interaccion 0.2862 1.1102 x 106

Es relevante destacar que los tres efectos también influyen de
manera importante en la correlacion entre las variables, tal
como se evidencia por un valor-p menor a 0.05 tanto en el
modelo lineal general univariante como en el multivariante. En
este contexto, se aceptaron finalmente las hipdtesis
alternativas (Ha 1, 2, 3), 1o que sefiala que todos los efectos
ejercen una influencia significativa en las variables de
respuesta. El efecto mas significativo es la interaccion entre el
tamafio de particula y la temperatura de procesamiento, ya que
presenta un valor menor en el estadistico de Lambda de Wilks
(0.2862).

Este resultado se sustenta ain més en el anélisis detallado de
las interacciones entre estos factores, como se ilustra en la
Figura 1(b). En dicha figura, se evidencia una interaccion entre
los factores de tamafio de particula y temperatura de
procesamiento en cada una de las propiedades estudiadas. Este
patrén sugiere que el impacto de un factor en la respuesta esta
condicionado al nivel del otro factor, es decir, la relacion entre
las variables no es constante y la combinacién especifica de
condiciones influye de manera significativa en los resultados
observados.  Finalmente, tras encontrar influencias
significativas de los factores, se procedid a realizar la prueba
de comparaciones multiples Fisher LSD (Least Significant
Difference) al 95 %, cuyos grupos homogéneos se detallan en
la Tabla 6.

Este andlisis lleva a constatar que, en todas las variables, el
tamafio de particula surge como el factor mas influyente. No
obstante, es claro que la interaccion de los refuerzos se vio
afectada por el tamafio de particula y la temperatura de
procesamiento, conforme se evidencid en el analisis de
varianza.

Ademas del andlisis estadistico realizado, resulta esencial
estudiar el comportamiento mecénico a través de las curvas de
esfuerzo — deformacion, detalladas en la Figura 2(a), que
ilustra el comportamiento tanto de los biocomposites como del
copolimero vinil acrilico (CVA) sin refuerzo.

Para el caso del CVA, comienza con un comportamiento
elastico, representado por la zona lineal, seguido por una
transicion hacia un comportamiento plastico ddctil. Durante
esta fase, se forma una zona de estriccion, que evidencié la
capacidad del material para deformarse plasticamente.
Finalmente, se observa un endurecimiento por deformacion,
con un aumento en la resistencia mecanica del material
causado por la asociacion de dislocaciones, donde los defectos
cristalinos lineales en el copolimero se desplazan y se agrupan,
lo cual reduce su capacidad de elongacién hasta alcanzar el
punto de rotura. (Jabbari-Farouji et al., 2015; Sreekala et al.,
1996).

De manera andloga, los diversos biocomposites exhibieron
inicialmente un comportamiento elastico, seguido por uno
plastico moderadamente ddctil. Es importante resaltar que a
medida que disminuye el tamafio de particula, se observa una
reduccion en la ductibilidad, debido al aumento en la
probabilidad de formacion de defectos, los mismos que al
actuar como concentradores de tensiones, debilitan la
estructura y afectan su capacidad para deformarse
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plasticamente sin fracturarse. Ademds, la presencia de
refuerzos mas pequefios puede alterar la distribucién interna
del material y disminuye su ductibilidad (Singleton et al.,
2003).

Tabla 6. Comparaciéon multiple LSD de Fisher: Grupos homogéneos
Mobdulo de  Resistencia  Elongacion

Factor elasticidad  la traccién a la rotura Tenacidad
Tamario de particula (mm)
1.18 A A A A
2 B B B B
Temperatura de procesamiento (°C)
80 A A A A
120 A B A A
a)
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Figura 2. a) Curvas de esfuerzo-deformacion de CVA y biocomposites, b)
Superficies de biocomposites y visualizacion a 20X con luz trasmitida, de la
distribucion y distancia entre refuerzos, c) Fractura de biocomposites,
visualizacion a 30X

Por otro lado, los refuerzos de mayor tamafio, como se ilustra
en la Figura 2(b), demuestran que la distancia entre estos se
incrementa y promueve la ductibilidad gracias a la influencia
de la matriz polimérica. Esta mayor deformacién de la matriz
contribuye a un aumento en la elongacion del material
compuesto (Anbupalani et al., 2020; Sreekala et al., 1996).

El efecto del tamafio de particula también incide en el tipo de
fractura a traccion de los biocomposites, tal como se ilustra en
la Figura 2(c), donde se aprecia que, con el incremento en el
tamafio de particula, se manifiesta una fractura ductil conocida
como fractura por estriccion. En este caso, el material se
deformay fluye alrededor de la punta de la grieta con un borde
en forma de cufia. Este modo es tipico en materiales ductiles,
como los biocomposites A y C. Por otra parte, con particulas
de menor tamafio, se manifiesta una fractura moderadamente
dictil, en la que las superficies se separan con deformacion

perpendicular a la superficie de fractura, como se presenta en
los biocomposites B y D (Anglada et al., 2002).
3.2 Caracterizacion térmica

El analisis calorimétrico, mostrado en la Figura 3(a), revel6 un
incremento de aproximadamente 10 °C en la temperatura de
transicion vitrea (Tg) del CVA en los biocomposites. Este
aumento podria atribuirse a la formacion de interacciones tipo
dipolo-dipolo entre la fibra y la matriz, lo que restringe la
movilidad segmental del polimero y eleva su Tg. Estos
resultados sugieren que, a pesar de la incompatibilidad entre
los componentes, existen interacciones locales que afectan las
propiedades térmicas del material (Rudnik, 2007). En el
andlisis termogravimétrico de la coronta de maiz (CM),
copolimero vinil acrilico (CVA) y biocomposites, ilustrado en
la Figura 3(b), se distinguen cuatro etapas de pérdida de masa.

En el primer intervalo, que comprende de 25 a 200 °C, se
observa la liberacion de compuestos altamente volatiles,
presumiblemente asociados a la evaporacion de agua libre y
cristalizada. En el segundo intervalo, situado entre 200 y 400
°C, se registra la descomposicion de compuestos
medianamente volatiles. En el CVA, este intervalo es
indicativo de su desacetilacion, proceso que implica
reacciones de ruptura de la cadena polimérica y genera
productos aromaticos como benceno, tolueno y naftaleno. Al
final de esta etapa, se forma un producto estable insaturado o
polieno (Li et al., 2023).

Para la coronta de maiz, se evidencia la eliminacién de grupos
polihidroxilo, acompafiada de la despolimerizaciéon y
descomposicién de la celulosa, lignina y hemicelulosa, que
produce levoglucosano, furfural y fragmentos de productos de
menor peso molecular. Este paso también implica la
degradacion de acidos carboxilicos y otros componentes
presentes en la coronta (Rimez et al., 2008). La tercera etapa
que abarca de 400 a 500 °C, est4d marcada por la degradacién
de los productos generados en las fases anteriores. Finalmente,
a temperaturas superiores a los 500 °C, se obtiene un residuo
rico en carbono y minerales (Li et al., 2023; Rimez et al.,
2008).

Ademas, las curvas de derivada termogravimétrica (DTG)
muestran una temperatura maxima de descomposicién de los
compuestos medianamente volatiles en la coronta a 298 °C,
mientras que para el copolimero y los biocomposites esta
temperatura se sitda en 334 °C. Este resultado sugiere una
funcion protectora térmica de la matriz polimérica sobre los
refuerzos, que actGa como un inhibidor que disminuye la
cinética de las reacciones térmicas de descomposicion
(Rudnik, 2007).

Por otro lado, conforme lo indica la bibliografia, es relevante
sefialar que en la superficie de la coronta se encuentran sales
de silicio, que pueden desempefiar el papel de un agente de
acoplamiento al actuar como un puente quimico entre los
refuerzos y la matriz polimérica. Esta interaccién interfacial
mejora  la adhesidbn mediante enlaces covalentes,
comportandose eficazmente como un tensoactivo solido.
Como resultado de esta interaccion, junto con la conexion
entre refuerzos y matriz, se observd una mejora significativa
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Figura 3. Comportamiento térmico de materias primas y biocomposites desarrollados, a) DSC y b) TGA-DTG

en las propiedades térmicas de los biocomposites (Anbupalani
et al., 2020).

3.3 Analisis espectroscopico infrarrojo

Los espectros del analisis infrarrojo, realizados tanto en laCM
como en el CVA 'y los biocomposites, se presentan en la Figura
4. Para la CM, se observa la presencia de grupos hidroxilo
(=3 000y 1627 cm™), metilo (~2 958 y 2 872 cm™!), metileno
(~2925 y 2856cm?), carbonilo (~1727 cm?), grupos
acetal/cetal (enlace glucosidico ~1 173y 1 018 cm™), y grupos
aromaticos (~1 660 — 1 450, 1 244, 667 cm™). Estos grupos
indican la presencia de agua, lignina, acidos carboxilicos,
hemicelulosa y celulosa, que son constituyentes caracteristicos
de la coronta de maiz (Zou et al., 2021).
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Figura 4. Espectros infrarrojos de materias primas y biocomposites
desarrollados

En el copolimero y los biocomposites, se identificaron grupos
metilo (~2 958 y 2 874 cm™), metileno (~2 929y 2 874 cm™),
carbonilo (~1 728 cm™) y grupos éster (=1 227 y 1 113 cm™),
que confirma la presencia del CVA. Ademads, en los
biocomposites se encuentran grupos hidroxilo (=3 000 cm™),
derivados de la celulosa, hemicelulosa y lignina propios de la
CM. Estos resultados indican que no solo se logr6 un 6ptimo
recubrimiento de los refuerzos, sino que también, gracias a que
la médula, en particular, exhibe un tejido similar a una esponja,
la resina vinil acrilica pudo desplazarse mediante fendmenos
de capilaridad. Este proceso, conocido como imbibicion,
implica el ascenso y descenso de la resina en los pequefios
espacios debido a las fuerzas cohesivas y adhesivas entre las
moléculas de la resina y las paredes de los refuerzos. Como
resultado, se logra una distribucion y un reforzamiento
maximo del copolimero, ademas de conferir un
comportamiento plastico ductil, segin se evidencia en las
curvas de esfuerzo-deformacion (Aguilar et al., 2023; Zou et
al., 2021).

4. CONCLUSIONES

Las formulaciones ensayadas permitieron elaborar
satisfactoriamente biocomposites con refuerzos de coronta de
maiz en matriz de copolimero vinil acrilico. El andlisis
estadistico revelé que las propiedades de traccidn estan
notablemente influenciadas por la interaccion entre el tamafio
de particula y la temperatura de procesamiento. Los resultados
del comportamiento mecénico indicaron un aumento
significativo en el modulo de elasticidad en comparacion con
el copolimero vinil acrilico sin refuerzo. Especificamente, se
observé que los refuerzos de 2.00 mm demostraron una mayor
ductibilidad, mientras que, a wuna temperatura de
procesamiento de 120 °C, se incrementé la rigidez. La
caracterizaciébn por DSC revel6 un incremento en la
temperatura de transicién vitrea del copolimero vinil acrilico,
mientras que, el estudio termogravimétrico determind una
reduccion en la cinética de las reacciones térmicas de
descomposicidn de los refuerzos de coronta de maiz. Por otra
parte, los espectros FTIR confirmaron mayor presencia del
copolimero vinil acrilico.
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Estos hallazgos sugieren la existencia de interacciones entre la
matriz polimérica y los refuerzos, asi como una funcion
protectora desempefiada por la matriz, manifestada en un
efectivo recubrimiento e imbibicion de los refuerzos.
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