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Resumen

Titulo: Estudio del efecto de algunos tratamientos quimicos en cascara de cacao para el
mejoramiento de su adhesion interfacial con una matriz polimérica'”

Autor: Angela Maria Castafio Gonzélez, Julio Roberto Pinzon Joya, Cindy Gutiérrez
Estupifian®**

Palabras Clave: Fibras naturales, CPH, cacao, materiales compuestos, matriz polimérica, EPS,
tratamientos quimicos, modificacion superficial.

Descripcion: Se desarrolld un material compuesto a partir de poliestireno reciclado y cascara de
mazorca de cacao (CPH), evaluando el efecto de diferentes granulometrias (30, 40, 50 y 60
Mesh) y dos tratamientos quimicos superficiales a las fibras lignoceluldsicas. Las particulas de
CPH fueron sometidas a tratamientos quimicos con hidroxido de sodio (NaOH) a
concentraciones de 0.025 M y 0.05 M, asi como con lauril éter sulfato de sodio (SLES), con el
fin de mejorar la adherencia con la matriz polimérica. Se realizaron ensayos de compresion para
evaluar el comportamiento mecanico del compuesto, y se analizaron las microestructuras
mediante microscopia electronica de barrido (SEM) para interpretar la calidad de la adhesion
interfacial.

Los resultados mostraron que la granulometria de 40 Mesh combinada con tratamiento alcalino
presentd el mejor desempefio, con una resistencia a la compresion de 9.724 MPa. Las
micrografias SEM confirmaron una interfaz mas homogénea y menor presencia de vacios en
estas muestras. En contraste, las particulas mas gruesas (30 Mesh) evidenciaron baja integracion
con la matriz, y las mas finas (60 Mesh) tendieron a aglomerarse. Este estudio concluye que es
viable utilizar CPH como refuerzo en compuestos poliméricos siempre que se optimicen
parametros como el tamafio de particula y el tratamiento superficial, abriendo nuevas
posibilidades para el aprovechamiento sostenible de residuos agroindustriales en el disefio de
materiales compuestos.

" Trabajo de Grado
> Facultad de Ciencias. Escuela de Quimica. Director: Julio Roberto Pinzén Joya. Quimico,

PhD. Codirector: Cindy Gutiérrez Estupiidan. Quimica, Magister en Ingenieria de Materiales.
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Abstract

Title: Study of the effect of some chemical treatments on cocoa shell to improve its interfacial
adhesion with a polymeric matrix**

Authors: Angela Maria Castafio Gonzalez, Julio Pinzon Joya, Cindy Gutiérrez Estupifian®™®

Key Words: Natural fibers, CPH, cocoa, composite materials, polymer matrix, EPS, chemical
treatments, surface modification.

Description: A composite material was developed from recycled polystyrene and cocoa pod
husk (CPH), evaluating the effect of different particle sizes (30, 40, 50, and 60 Mesh) and two
surface chemical treatments on the lignocellulosic fibers. The CPH particles were subjected to
chemical treatments with sodium hydroxide (NaOH) at concentrations of 0.025 M and 0.05 M,
as well as sodium laureth sulfate (SLES), to improve adhesion to the polymer matrix.
Compression tests were performed to evaluate the composite's mechanical behavior, and the
microstructures were analyzed using scanning electron microscopy (SEM) to interpret the quality
of interfacial adhesion.

The results showed that the 40 Mesh particle size combined with alkaline treatment presented the
best performance, with a compressive strength of 9.724 MPa. SEM micrographs confirmed a
more homogeneous interface and fewer voids in these samples. In contrast, the coarsest particles
(30 mesh) showed low integration with the matrix, and the finest (60 mesh) tended to
agglomerate. This study concludes that it is feasible to use CPH as reinforcement in polymeric
composites provided that parameters such as particle size and surface treatment are optimized,
opening new possibilities for the sustainable use of agro-industrial waste in the design of
composite materials.

* Degree Work
>*Faculty of Sciences. School of Chemistry. Supervisor: Julio Roberto Pinzon Joya. Chemist,

PhD. Co-supervisor: Cindy Gutiérrez Estupifian. Chemist, Master's in Materials Engineering.
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Introduccion

La creciente generacion de residuos sélidos, tanto de origen agroindustrial como urbano,
representa uno de los principales desafios ambientales vigentes. En particular, el manejo
inadecuado de residuos plasticos y subproductos agricolas ha intensificado la busqueda de
soluciones que promuevan la economia circular y la sostenibilidad en los procesos productivos,
asi como en la disposicion final de los residuos (Aguilar et al., 2022). Siendo asi, la valorizacion
de residuos post-consumo y agroindustriales para la obtencion de materiales compuestos ha
cobrado una relevancia significativa dentro de varios campos transversales a la ciencia de
materiales con vastas aplicaciones (Bibekananda et al., 2024; Dejene & Geletaw, 2024).
El poliestireno expandido (EPS), cominmente utilizado como material de embalaje, constituye
una fraccion considerable de los residuos plasticos urbanos debido a su escasa biodegradabilidad,
excesivo volumen y dificultad para ser reciclado mediante métodos convencionales (Yang et al.,
2018). Paralelamente, la industria cacaotera genera grandes volumenes de subproductos,
teniendo en cuenta que en la actualidad se producen mas de 73000 Ton de cacao a nivel nacional,
habiendo batido récord histérico en el 2024 (Fedecacao, 2024). Entre estos se encuentran las
cascaras de cacao, que suelen ser desechados sin aprovechamiento significativo, pese a su alto
contenido de celulosa, hemicelulosa y lignina, compuestos de interés para la fabricacion de
materiales lignocelulésicos con diversos fines (Anoraga et al., 2024).
Uno de los principales retos en la fabricacion de biocompuestos reforzados con fibras vegetales
radica en la compatibilidad entre la fase organica (fibra) y la fase polimérica (matriz),

especialmente cuando esta ultima proviene de polimeros de baja polaridad como el poliestireno
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(Valadez et al, 1999). La escasa adhesion interfacial que se genera entre ambas fases puede
comprometer las propiedades mecénicas y estructurales del material final (Mohammed et al.,
2022). Por esta razon, se han propuesto diversos tratamientos quimicos sobre las fibras vegetales,
con el fin de modificar su superficie y favorecer la interaccion con matrices poliméricas,
mejorando asi la eficiencia del refuerzo (Ramachandran et al., 2022).

En este marco, la presente investigacion tiene como proposito evaluar el efecto de dos
tratamientos quimicos aplicados a cascaras de cacao, orientados al mejoramiento de su adhesion
interfacial en una matriz polimérica obtenida a partir de poliestireno expandido post-consumo.
Esta propuesta busca no solo contribuir a la revalorizacion de residuos agricolas y plasticos, sino
también ofrecer alternativas sostenibles para la produccion de materiales. La metodologia espera
responder a las preguntas de investigacion: ;Sera posible aprovechar los residuos de la cascara
de cacao mejorando la adhesion interfacial en una matriz de poliestireno?;Qué tratamientos
quimicos pueden generar mejores modificaciones en la superficie de la cascara del cacao?

A lo largo del estudio se analizaran dos métodos de tratamiento quimico aplicados a la céscara de
la mazorca de cacao (variante CCN-51), evaluando su impacto sobre la morfologia superficial
de las fibras, asi como sobre las propiedades estructurales del biocompuesto resultante. Este
trabajo se enmarca en un enfoque de economia circular, buscando valorizar un residuo
agroindustrial abundante en regiones cacaoteras como Santander, para la obtencion de materiales

con potencial uso en aplicaciones no estructurales.
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1. Marco teorico

1.1 Cacao

El Theobroma cacao L., cominmente conocido como cacao, es una planta tropical
originaria de la region amazonica de América del Sur, cuyo cultivo se ha expandido a diversas
zonas ecuatoriales del planeta por su importancia econémica, social y cultural. Esta reciente
expansion de monocultivos intensivos en bosques tropicales plantea importantes amenazas para
esta actividad (Araujo et al., 2025), asi como otras commodities modernas.

El fruto del cacao, denominado mazorca, presenta una forma oblonga con surcos
longitudinales marcados, y contiene entre 20 y 50 semillas recubiertas de una pulpa mucilaginosa
dulce, conocidas como granos de cacao. Desde un enfoque agroindustrial, el cacao constituye la
materia prima esencial para la produccion de chocolate y otros derivados, lo que ha impulsado su
demanda a nivel mundial (Voora et al., 2019). Existen tres variedades genéticas principales
cultivadas comercialmente: Forastero, Criollo y Trinitario, cada una con caracteristicas
particulares en términos de rendimiento, resistencia a enfermedades y calidad sensorial de los
granos (Zambrano et al., 2010).

1.1.2. Cascara del cacao

La cascara del cacao, conocida en inglés como Cocoa Pod Husk (CPH), constituye uno
de los principales subproductos generados durante su procesamiento primario. La mazorca de
cacao estd compuesta por tres partes principales: la cdscara o exocarpio, el mucilago que recubre
las semillas, y los granos propiamente dichos (Lu et al., 2018). De estas, la cascara representa

aproximadamente entre el 70 % y el 75 % del peso total del fruto fresco, lo que implica que, por
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cada tonelada de granos secos obtenidos, se generan entre 7 y 10 toneladas de cascara humeda.
La CPH esté constituida por una matriz lignocelulésica compleja, integrada principalmente por
celulosa, hemicelulosa y lignina. Ademas, contiene cantidades variables de pectinas, proteinas,
almidon, compuestos fenolicos y trazas de alcaloides como la teobromina (Souza et al., 2022).
Figura 1

llustracion del origen de la cascara de mazorca de cacao (CPH)

s \‘i‘..‘. ; v

cacao Cascara de mazorca
de cacao (CPH)

Cascara de mazorca
de cacao triturada

Nota. La figura muestra las diferentes partes del fruto del cacao.(Vergara,2023)

Tradicionalmente, la cdscara de cacao ha sido tratada como un residuo agricola con
escaso valor econdmico, cominmente abandonada en el campo o incorporada al suelo como
materia orgdnica. Sin embargo, el mal manejo de este residuo puede generar problemas
fitosanitarios al favorecer la proliferacion de patogenos como Phytophthora spp. y atraer insectos

vectores (Doungous et al., 2018). Por ello, el desarrollo de estrategias sostenibles para su
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valorizacion se ha convertido en una prioridad tanto desde el punto de vista ambiental como
productivo. Su elevado contenido de fibra natural, especialmente celulosa, ha despertado interés
en areas como la produccion de biopolimeros, materiales compuestos y nanocelulosa (Campos et
al., 2018). Ademas, estudios recientes han explorado el uso de extractos obtenidos de la cascara
para aplicaciones bioactivas, gracias a la presencia de compuestos fenolicos con propiedades
antioxidantes, antimicrobianas y antifungicas. Esto abre la posibilidad de aprovechar el residuo

como ingrediente funcional en productos cosméticos o farmacéuticos (Belwal et al., 2022).

1.1.3. Tratamientos de modificacion superficial

Los tratamientos de modificacion superficial se han convertido progresivamente en una
estrategia para mejorar las propiedades de las fibras naturales y su compatibilidad con matrices
de distinto tipo. Estos tratamientos generan cambios en la superficie de las fibras para aumentar
la adhesion interfacial y, como consecuencia, mejorar las propiedades mecénicas y térmicas de
los materiales compuestos resultantes. Hoy dia se han desarrollado variados métodos de
modificacion superficial, que van desde tratamientos quimicos hasta tratamientos fisicos y
enzimaticos, bioquimicos y no convencionales (Cruz & Fagueiro, 2016). Cada uno de estos
métodos tiene sus propias ventajas y limitaciones, y su eleccion depende de las propiedades
deseadas en el material compuesto final y de las caracteristicas particulares de las fibras y la
matriz.

Las técnicas de tratamiento quimico se utilizan en las fibras naturales con el fin de
mejorar las condiciones superficiales, eliminar impurezas, incrementar la resistencia de la fibra y

favorecer la interaccion interfacial en el material compuesto. La eleccion del procedimiento se
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basa en el tipo de fibra y matriz que se va a reforzar, la presencia de reactivos, la alteracion del
grupo funcional objetivo y la presencia de grupos activos que puedan interactuar con las
estructuras de las fibras naturales. Los tratamientos quimicos pueden ofrecer multiples
beneficios, sin embargo, es imprescindible evitar impactos negativos en el medio ambiente y
analizar cuidadosamente los elementos que participan para ajustar el método a las circunstancias

especificas.

1.1.3.1 Tratamiento alcalino

El tratamiento es la técnica tradicional mas empleada para reforzar diversos tipos de
polimeros. Dentro de los elementos a tener en cuenta se incluyen la caracteristica de las fibras
lignocelulodsicas, la concentracion de la solucion alcalina, la temperatura empleada y el periodo
de tratamiento. Se trata de introducir las fibras en una disolucion alcalina, usualmente hidroéxido
de sodio (NaOH) o hidroxido de potasio (KOH), a distintos niveles de concentracién y calor.
Este procedimiento causa la eliminacion parcial de lignina y hemicelulosa de las fibras, lo cual
conduce a un incremento en la pureza de la celulosa, un incremento en la resistencia, la rigidez

de las fibras y un incremento en la hidrofilicidad (Li et al., 2007).

1.1.3.2 Otros tratamientos de modificacion superficial

Elegir el tratamiento quimico para las fibras naturales depende de su naturaleza, de la
matriz y las caracteristicas deseadas del compuesto. Distintos tipos de fibras pueden otorgar
respuestas que varian con diversos tratamientos quimicos como resultado de las diferencias en su

naturaleza y superficie. Ademas, los tratamientos quimicos mas apropiados suelen determinarse
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por la compatibilidad entre fibras y matriz. En la Tabla 1 se recopilan algunos trabajos de

investigacion recientes donde se aplican los anteriores tratamientos quimicos.

Tabla 1

Trabajos sobre el tratamiento quimico de compuestos de fibras naturales modificadas

Material Tratamiento

Fibras de
Furcraea Alcalino

foetida

) Tratamiento
Fibras de con
bambu
permanganato
Fibras de
agave Benzoilacion
americana
Fibras de .,
Silanizacion
bamboo
Acetilacion

Fibras lino

1.2 Emulsiones poliméricas

Efecto y resultado del tratamiento Referencias

El tratamiento con una solucion de hidroxido de
sodio al 5 % logro aumentar el contenido de Shahril et

celulosa, la densidad y el modulo de traccion de la al., 2022
fibra.

La reaccion confiere una mayor estabilidad térmica
de la fibra, mientras reacciona con los componentes -\ jva et

de la lignina y reduce la naturaleza hidrofila de la ;1 2004
fibra.

Las fibras aumentaron el contenido de lignina en un
31,3 % y el contenido de humedad disminuyd. La Thamarai et
resistencia aumento, asi como la estabilidad térmica. al., 2023

Aumento6 la hidrofobicidad de las fibras, asi como

sus propiedades mecanicas mejoraron Hemlata,
significativamente después del tratamiento, 2023
mostrando mayor adhesion interfacial

Como resultado del tratamiento con NaOH mejoro el
desempefio mecanico en cuanto a resistencia a la P okharel et
traccién y modulo de Young. al., 2024

Las emulsiones poliméricas son una clase de sistemas coloidales ampliamente utilizados

que se definen como dispersiones estables de polimeros en una fase acuosa continua, donde las
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particulas poliméricas se encuentran suspendidas en forma de pequefias gotas o micelas, cuyo
tamafio suele oscilar entre 50 y 500 nandémetros (Kappler et al., 2008). En general, la fase
dispersa (el polimero o prepolimero), la fase continua (normalmente agua), y un sistema de
tensoactivos o agentes emulsificantes que estabilizan las interfases y evitan la coalescencia de las
particulas. La interaccion entre estas fases esta determinada por el equilibrio termodinamico del
sistema y por la dindmica de adsorcion de los tensioactivos sobre la superficie de las gotas
poliméricas. Ademas, en la formulacion pueden intervenir otros aditivos como modificadores
reologicos, antiespumantes, conservantes y agentes coalescentes (Sahoo et al., 2025).
1.2.1 Poliestireno expandido

Las emulsiones de poliestireno constituyen sistemas coloidales formados por particulas
de poliestireno finamente dispersas en una fase acuosa continua, estabilizadas mediante agentes
tensoactivos. Estas emulsiones se obtienen principalmente por medio del proceso de
polimerizacién en emulsion, un método ampliamente utilizado para la produccion de polimeros
sintéticos. Dicha técnica permite controlar con alta precision parametros como el tamafio de
particula, la estabilidad coloidal, el peso molecular del polimero y el grado de conversion,
resultando en productos con propiedades bien definidas y adecuados para diversas aplicaciones

(Xie et al., 2022).
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Figura 2

Estructura poliestireno

CH2 CH—CHy—CH—CH,—CH—CH,—CH

5GOE

Nota. Las unidades repetitivas de estireno conforman el polimero.(colaboradores de Wikipedia,

2025)

Las emulsiones de poliestireno presentan una matriz polimérica hidrofébica encapsulada
en una pelicula superficial estabilizadora de naturaleza hidrofilica. La naturaleza quimica del
tensioactivo y su concentracion influyen significativamente en la estabilidad cinética y
termodinamica de la emulsion, asi como en la resistencia a procesos como la coalescencia, la
sedimentacion y la floculacion. Su uso es extendido en recubrimientos, adhesivos, sistemas de
impresion, aislamiento térmico y, mds recientemente, en tecnologias emergentes como la
produccion de nanoparticulas funcionalizadas, materiales compuestos biodegradables y soportes
para catalisis (Shah et al., 2024).

1.2.2 Solventes del poliestireno
Debido a su estructura porosa, el EPS no se disuelve facilmente en la mayoria de los

solventes orgdnicos comunes utilizados para disolver el poliestireno solido. Estos solventes no
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pueden penetrar eficientemente en la estructura de celdas y, por lo tanto, no son efectivos para
disolverlo (Cerit et al., 2021).

Sin embargo, hay algunos solventes que pueden ser utilizados para disolver
selectivamente el EPS. Uno de los solventes mas comunes es la acetona. Esta tiene la capacidad
de romper sus uniones quimicas, permitiendo que el polimero se disuelva. Es importante destacar
que, si bien la acetona puede disolverlo, también puede afectar la estructura de las celdas,
causando su colapso y reduciendo la capacidad de recuperacion del material. El tolueno, el
xileno, el tetrahidrofurano y el diclorometano se encuentran entre los solventes mas utilizados
para disolver el EPS debido a su capacidad para romper las fuerzas intermoleculares presentes en

el polimero (Singhal et al., 2019).

Figura 3

Estructura acetona

i
C
HiC~ “CHaj

Nota. Estructura quimica de la acetona. (colaboradores de Wikipedia, 2025b)
1.3. Materiales compuestos a partir de fibras naturales

Los materiales compuestos son una clase de materiales que combinan dos o mas

componentes con diferentes propiedades fisicas y quimicas para obtener caracteristicas
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superiores en comparacion con los materiales individuales. Estos materiales han experimentado
un crecimiento significativo en su uso y desarrollo en diversos campos. Los materiales
compuestos se componen de una matriz y refuerzos, que pueden ser fibras, particulas o ldminas.
La matriz proporciona proteccion a la estructura y estabilidad, mientras que los refuerzos
agregan rigidez, resistencia mecanica y otras propiedades especificas (Lalit, Mayank & Ankur,
2018).

En general, las matrices poliméricas se pueden dividir en dos tipos; uno es de base
petroquimica sintética llamada matriz sintética (poliéster, polipropileno (PP), polietileno (PE),
epoxi, etc.) y la otra es natural o de base bioldgica llamada matriz biodegradable (Faruk ef al.,
2012). Se destacan las caracteristicas de la interfaz entre la matriz y los refuerzos pues juega un
papel crucial en la transferencia de carga y el rendimiento global del material compuesto.

Los materiales compuestos exhiben una serie de propiedades superiores en comparacion
con los materiales convencionales, como una alta resistencia especifica, alta rigidez, baja
densidad, alta resistencia a la corrosion y al impacto y alta resistencia a la fatiga. Estas
propiedades hacen que los materiales compuestos sean ideales para aplicaciones donde se
requiere un equilibrio entre peso ligero y alto rendimiento estructural (Barbero, 2018).

1.3.1 Factores de afectan la adhesion de fibras lignocelulosicas

Hay numerosos beneficios vinculados con la utilizacion de fibra vegetal como refuerzo
en diversos compuestos poliméricos, sin embargo, su inclusion en polimeros hidrofobos y no
polares resulta en sistemas ineficientes debido a la ausencia de compatibilidad y adhesion entre
la fibra y la estructura (Hasan et al., 2022). El uso correcto de las fibras vegetales se basa en sus

elementos estructurales y propiedades, que fluctian en funcion de su procedencia, edad, método
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de extraccion, tratamiento previo aplicado, entre otros aspectos. La polaridad es uno de los
factores que complican la adhesion interfacial, sumado al caracter higroscopico de la celulosa, la
lignina, la pectina y otros elementos vegetales. Esto causa una union imperfecta que resulta en
una transferencia ineficiente de la tension de la fase continua hacia el refuerzo y, por tanto, a
deficientes propiedades mecanicas (Kabir et al., 2012). Por su parte, el vinculo intramolecular de
hidrégeno en toda la estructura lignoceluldsica causa la aglomeracion de la fibra, lo que
obstaculiza una dispersiéon uniforme de las fibras con la matriz, provocando asi que las
propiedades cambien (Shahril et al., 2022). Otro elemento es la degradacion térmica, que se
define como un fendmeno que se incrementa con el numero de fibras afiadidas al sistema,
provocando que las temperaturas obtenidas durante las diferentes fases del proceso de
produccion sean menores a dicha degradacion. Ademas, se ha descubierto que existen vacios,
separaciones y contaminantes que impiden la interaccion superficial entre las dos fases, razéon
por la cual deben ser suprimidos como un componente de la produccion del material (Fakhrul &
Islam, 2013).

Todas estas interacciones ocurren en la interfaz fibra-matriz, conocida como un area de
reaccion donde dos fases o elementos del sistema se fusionan de manera fisica, mecanica y/o
quimica (Kabir et al., 2012). El entrelazamiento mecanico, las fuerzas de atraccion molecular y
los enlaces quimicos son elementos que establecen la unidn interfacial y se convierten en
fenomenos de incompatibilidad que requieren la implementacién de tratamientos para alterar la
superficie de las fibras, en funcion del tipo de matriz en la que se encuentren embebidas (Zhou et

al., 2016).
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Estructuras quimicas de los componentes principales de las fibras lignocelulosicas

1.3.2 Propiedades mecdnicas de materiales compuestos reforzados con fibras naturales
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Los materiales compuestos suelen poseer propiedades que los distinguen de los

materiales tradicionales en la ingenieria. Algunas son simplemente alteraciones de la
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microestructura o su conducta, mientras que otras son completamente novedosas y necesitan
procedimientos particulares para su estudio experimental. Dado el caracter diverso e inherente de
los materiales compuestos, se analizan desde las perspectivas de la micromecanica y la
macromecanica. La aplicacion de ambos principios facilita la adaptacion de un material
compuesto para satisfacer una necesidad estructural especifica, lo que representa una de las
principales ventajas frente a otros tipos de materiales o compuestos (Pineda, 2001).

Los atributos mecanicos de los materiales compuestos enriquecidos con fibras naturales
pueden fluctuar dependiendo de varios elementos, tales como el tipo y la forma de la fibra
empleada, la orientacion y el contenido de las fibras, la matriz polimérica y el procedimiento de
produccion de las probetas (Karthi et al, 2020). Por lo general, las fibras naturales muestran en su
forma diversas orientaciones que afectan las caracteristicas que producirdn en el material
compuesto. La anisotropia intrinseca de los materiales compuestos orienta las propiedades del
comportamiento mecanico que suelen ser distintas a las de los materiales isotropicos
tradicionales. El manejo de esta configuracion es mas sencillo, sin embargo, no se consigue la
transferencia de esfuerzos mas eficiente en comparacion con las fibras alineadas (Davila et al.,
2011).

Las pruebas mecanicas cominmente aplicadas son ensayos destructivos en las que los
materiales son sometidos a diferentes tipos de esfuerzos donde las probetas se someten a una
fuerza externa hasta su punto de ruptura o deformacion. Con base en esto se pueden determinar
diferentes propiedades como la resistencia a la traccion, el modulo de elasticidad, la resistencia a
impactos, la tenacidad, entre otras (Navaneethakrishnan et al., 2020). Por ejemplo, en los

ensayos de impacto se determina la cantidad de energia que el material es capaz de absorber
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frente a una carga de choque, mientras que en los ensayos por compresion se miden la resistencia
y la capacidad de un material para soportar cargas que suelen reducir su tamafo. El ensayo de
compresion se caracteriza porque la probeta sufre una reducciéon en su longitud y una
disminucién en su volumen. Para calcular el esfuerzo a compresion del espécimen, se deben
dividir la carga aplicada durante el ensayo y la seccion transversal. Las dimensiones de las
probetas van a depender del tipo de material que vaya a fallar y suele ser aplicado a materiales

fragiles como el concreto y la madera (Tadasse et a/, 2019).

2. Objetivos
2.1 Objetivo General
Evaluar el efecto de algunos tratamientos quimicos en cascaras de cacao para el mejoramiento de
su adhesion interfacial en una matriz polimérica obtenida a partir de poliestireno expandido
post-consumo.
2.2 Objetivos Especificos
e (Caracterizar las cdscaras de cacao a través de las técnicas de microscopia electronica de
barrido (SEM) y espectroscopia infrarroja.
e Aplicar algunos tratamientos quimicos al material vegetal para modificar su superficie.
e Evaluar el desempeiio de las céscaras tratadas y su adhesion interfacial en una matriz de

poliestireno expandido (EPS).
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3. Metodologia
3.1 Transformacion del material vegetal

Se recolectaron 5 kg de céascaras de cacao frescas de la variedad CCN-51 proveniente de
cultivos de la region. Para la limpieza de la mazorca de cacao se cortd la vaina en direccion de
sus vetas, luego se lavaron con una solucién acuosa de hipoclorito al 3 % para eliminar
impurezas. Para el secado se calentaron en la estufa a una temperatura de 85°C durante 24 horas
y se dejaron enfriar de 3 horas a temperatura ambiente.
Figura 5

Fotografia de las mazorcas de cacao recolectadas para su uso en esta investigacion

Nota. Mazorca de cacao variedad CCN-51.(De Paginas Web Guayaquil, 2023)

Posteriormente, las mazorcas se molieron en un molino de martillos de 5 HP y se secaron
nuevamente a 105°C durante 4 horas para eliminar humedad y se tamizaron para obtener un

tamafo y una longitud de fibra uniforme. Se obtuvieron distintas granulometrias (Mallas No.30,
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No.40, No.50 y No.60), tal como se observa en la tabla 2. Cada fraccion se almaceno en una
bolsa sellable.
Tabla 2

Tabulacion con la cantidad de CPH obtenida en la molienda para cada malla

N° de Cantidad en g
malla de CPH molido

30 >>>2000
40 555.69
50 326.58
60 160.66
200 654.09
plato 120.27

3.1.1 Aplicacion de tratamientos de modificacion superficial
3.1.1.1 Tratamiento con lauril éter sulfato de sodio (SLES)
La cascara de cacao almacenada se sumerge en una solucién de SLES-EtOH al 4 % en
agua destilada con agitacion constante por una hora, se deja en reposo por 12 horas y se procede
a secar por 24 horas en el horno a una temperatura de 80°C. Se repiti6 el proceso con SLES-H,O.

Esta metodologia se baso en el reportado por Seong (2016) con dodecilsulfato sodico.
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3.1.1.2 Tratamiento alcalino con NaOH

Las cascaras de cacao (CPH) previamente lavadas, molidas y tamizadas se trataron con
una solucién alcalina sumergiendo 2 kg de material vegetal sin tratar en 4 L de una solucion
acuosa de hidréxido de sodio (NaOH) 0.025 M durante 48 horas. Después se lavaron las fibras
con agua y se aplicaron unas gotas de 4cido acético para contrarrestar el contenido excesivo de
NaOH. Se repitio el proceso para fibras con una solucion 0.05 M de NaOH. Se us6 un medidor
de pH para confirmar el proceso de neutralizacion después del lavado para eliminar el exceso de
acido acético. Por ultimo, las fibras se secaron en la estufa a 100°C durante 7 horas.

3.1.2 Caracterizacion de las fibras

Se confirmaran los cambios quimicos superficiales mediante la técnica de espectroscopia

infrarroja FTIR, esperando un aumento en la intensidad del pico de OH alrededor de 3450 cm'.

También se tomaran micrografias SEM para analizar la morfologia superficial de las fibras.

3.2 Formulacion de la emulsion
3.2.1 Preparacion de la emulsion
Se formulé una emulsion estable de EPS disuelto en d-limoneno comercial usando
carboximetilcelulosa (CMC) como estabilizante y lecitina de soya como tensoactivo, mediante
un proceso de agitacion que cumple la funcion de disminuir progresivamente el tamafio de las
gotas por el esfuerzo de cizalla, facilitando la interaccion de los componentes (Gutiérrez et al.,

2020).
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3.2.2 Caracterizacion de la emulsion

Las emulsiones se caracterizaron por microscopia Optica. Se tomaron micrografias con un
microscopio digital marca Hirox (KH 7700) para confirmar la formacion de las micelas, se midio
el tamafio de algunas de ellas y se observo la fase tefiida después de agregar un colorante liofilo y
otro liofobo para deducir el tipo de emulsién formada (W/O 6 O/W).

3.3 Fabricacion del material compuesto
3.3.1 Elaboracion del material compuesto

Se obtuvieron los aglomerados usando la emulsion como matriz polimérica y las cdscaras
de cacao tratadas como carga reforzante, mediante un proceso que supone las operaciones de
moldeo, prensado y calentamiento en estufa a una temperatura de 140°C. Se realizé un diseio
experimental estableciendo como variable el tamafo de fibra con una relacion 1:2 (fibra:
emulsion) constante en todas las probetas.

Los moldes por triplicado son de fabricacion propia, de geometria cilindrica en acero
inoxidable y dimensiones internas de 2 pulgadas de alto y 1 pulgada de didmetro que se ajustan a
la norma ASTM D695. Dentro del molde se aplic6 una presion con el émbolo hasta lograr la
medida de 2 pulgadas de altura. Posteriormente, cada triplicado se llevé a calentamiento en un
horno Memmert 110 que fue precalentado antes de ingresar las probetas durante 6 horas a 140°C
y enfriadas a temperatura ambiente antes de desmoldar (ver Figura 2). Se mantuvo constante la
presion y la temperatura en todas las probetas y se tomé como variable el parametro del tamaiio

de la fibra, tal como se muestra en la tabla 3.
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Condiciones de fabricacion de probetas con formulacion dptima y distinta granulometria

Mesh Cantidad Cantidad de Pesode Condicione Medidas de Area transversal
©s de fibra emulsion probeta s de secado probeta
2 pulgadas de
140°C altura )
30 10g 20g 30g 6 horas 1 pulgada de 505.2 mm
diametro
2 pulgadas de
140°C altura )
40 10g 20g 30 6 horas 1 pulgada de 505.7 mm
diametro
2 pulgadas de
140°C altura 2
50 10g 20g 30 6 horas 1 pulgada de 505.1 mm
diametro

3.3.2 Caracterizacion del material compuesto

Para la caracterizacion mecanica se realizd un ensayo de resistencia a la compresion a

cada triplicado de probetas (equipo de ensayos universales HSM 58 Universal Material Tester de

20 KN con prensa hidraulica manual, ubicado en la Escuela de Ingenieria Quimica de la UIS)

bajo la Norma ASTM D695.

También se analizaron micrografias para evaluar la interaccion interfacial entre el

refuerzo y la matriz antes y después del ensayo de resistencia a la compresion. Los cambios

fisicos y la modificacion estructural de las CPH en estado crudo y post tratamiento se analizaron

mediante Microscopia Electronica de Barrido (SEM) con detectores BSED y EDS.
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Fotografias de algunas probeta obtenida mediante el procedimiento referenciado
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4. Resultados y discusion
4.1 Analisis morfologico de las fibras CPH

La caracterizacion morfologica por SEM de la cascara de mazorca de cacao (CPH) es
fundamental para comprender su estructura superficial y su organizacion interna a nivel
microestructural, observando la disposicion de las fibras, la presencia de poros, rugosidades y
defectos, asi como los cambios inducidos que modifican su comportamiento hidrofilico y su
compatibilidad con matrices poliméricas (Sreenivasan et al., 2014).
Figura 7
Micrografia SEM-BSED de una muestra de CPH sin tratamiento quimico después de la

molienda.

La imagen SEM muestra una estructura fibrosa heterogénea caracteristica de materiales
lignoceluldsicos, con una superficie rugosa y estriada. Se observan haces de fibras alineadas en

distintas orientaciones, con evidencias de estructuras fibrilares individuales de morfologia
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alargada y secciones transversales irregulares, tipico del CPH. Las paredes aparentan estar
parcialmente colapsadas, posiblemente debido al secado o a un proceso previo de molienda o
tratamiento fisico. La porosidad superficial es visible en forma de microhendiduras y cavidades,
lo que indica una estructura permeable. No se aprecian contaminantes adheridos y se observa una
alta relacion superficie-volumen, que facilita su interaccion con los reactivos durante el
tratamiento quimico posterior.

Por otro lado, se evidencid que otras muestras de CPH presentaron impurezas superficiales que
pueden corresponder con cristales de calcio provenientes de su entorno de origen (ver figura 4).
Figura 8

Micrografia de CPH crudas donde se observan cuerpos contaminantes incrustados en la

superficie y su correspondiente analisis semicuantitativo SEM-EDS
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Element Wt% At%
CK 17.69 27.84
OK 46.42 54.87
NaK 00.45 00.37
MgK 00.57 00.44
KK 02.08 01.01
CaK 32.78 15.47
Matrix Correct. ZAF

4.1.1 Tratamiento quimico con lauril éter sulfato de sodio

Cuando se aplica un tratamiento con lauril éter sulfato de sodio (SLES) se espera que este

tensioactivo anidnico actie como agente de limpieza y dispersion, eliminando impurezas

superficiales, componentes hidrofobicos y sustancias solubles como ceras, grasas o lignina

superficial, lo que incrementa la exposicion de grupos funcionales hidroxilo presentes en la

celulosa (Caracciolo et al., 2017). En la figura 5 se observa una superficie mucho mas limpia de

impurezas que puede facilitar la interaccion con la matriz polimérica, aunque no fue suficiente

para garantizar una remocion mas eficiente.
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Figura 9

Micrografia SEM-BSED de una muestra de CPH tratamiento quimico de SLES-H,O

Si el tratamiento de las cascaras de cacao (CPH) se realiza con una solucion combinada
de lauril éter sulfato de sodio y etanol (SLES-EtOH), se produce un efecto sinérgico que
intensifica la modificacion superficial de la biomasa lignocelulésica. El SLES actiia como un
tensioactivo que solubiliza y desplaza impurezas hidrofobicas, mientras que el etanol potencia
este efecto al desorganizar estructuras superficiales como la cera, resinas y parte de la lignina,
facilitando la penetracién del tensioactivo. Esta combinacion promueve una limpieza mas
profunda y eficiente de la superficie, eliminando barreras naturales que dificultan la adhesién con
matrices poliméricas. En la figura 6 se observa una micrografia post-tratamiento con una

superficie mucho mas limpia.
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Figura 10

Micrografia SEM de una muestra de CPH tratamiento quimico de SLES-EtOH

HV mag | det mode| HFW wD 100 pym ———
15.00 kV| 800x [ETD| SE [373 ym [10.5 mm QUANTA FEG 650

4.1.2 Tratamiento quimico con NaOH

Al aplicar un tratamiento con hidréxido de sodio (NaOH) a las céascaras de cacao (CPH)
se produce una modificacion alcalina que afecta tanto la composicion quimica como la estructura
de la fibra. Este tratamiento desintegra parcialmente la matriz lignocelulosica al romper enlaces
¢éster y éter entre la lignina, hemicelulosa y celulosa, lo que da lugar a una reduccion significativa
del contenido de lignina y hemicelulosa, y a una mayor exposicion de la celulosa cristalina
(Narayana & Rao, 2021). Esto hace que ocurra una mejora en la porosidad, la accesibilidad
superficial y la densidad de grupos funcionales hidroxilo (-OH), lo cual incrementa la afinidad de
la fibra con matrices poliméricas. En la figura 7 se observa este fendmeno al aplicar un

tratamiento con solucion de NaOH 0.025M.
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Figura 11

Micrografia SEM de una muestra de CPH tratamiento quimico de NaOH 0.025M

HV ]n‘ag [m] det |[mode| HFW WD |————————1mm
15.00kV| 100x |[ETD| SE [2.98 mm|9.4 mm QUANTA FEG 650

Al aplicar el tratamiento alcalino con el doble de concentracion, es decir, con solucion de
NaOH 0.5M ocurri6 algo interesante. El efecto fue catastréfico y no solo afecto la superficie,
sino que se vio comprometida la integridad quimica y estructural de la fibra. Se sabe que, a nivel
composicional, una concentracion elevada de NaOH puede provocar una extraccion excesiva de
hemicelulosa y lignina, lo que lleva a una desorganizacion significativa de la matriz
lignoceluldsica (Raju et al., 2021). En casos extremos, también puede comenzar la degradacion
parcial de la celulosa, especialmente de las regiones amorfas, disminuyendo asi la cristalinidad y
la resistencia mecénica de la fibra. En la figura 8 se observa un visible deterioro del grano y en la
figura 9 hay exposicién de celulosa con un aumento de 800X, afectando la muestra a nivel

estructural. Esto muestra que la concentracion del tratamiento fue muy alta, mientras que una
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concentracion de 0.025M de NaOH si logré hacer cambios superficiales sin alterar
considerablemente la integridad del grano.
Figura 12

Micrografia SEM de una muestra de CPH tratamiento quimico de NaOH 0.05M
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Figura 13
Micrografia SEM de una muestra de CPH tratamiento quimico de NaOH 0.05M aumentada

donde se observa la exposicion de la celulosa debido al dafio estructural generado

4.2 Analisis quimico del CPH modificado

A continuacion se presentan los espectros del CPH sin tratamiento, con tratamiento
alcalino con NaOH 0.025 M y NaOH 0.05 M. No se observan diferencias entre el CPH sin
tratamiento y con el tratamiento de NaOH 0.025 M. Se observa una sefial ensanchada en 3298
cm’ debida a estiramiento O-H de los grupos hidroxilo del CPH son claros indicadores de
puentes de hidrogeno los cuales son clave para mejorar la adhesion entre la matriz polimérica y
las fibras naturales lignocelulosicas. Al llevar a cabo tratamientos quimicos, como el tratamiento
alcalino con NaOH, se pueden exponer y aumentar los grupos hidroxilo (-OH) en la superficie de
las fibras. Estos grupos pueden formar enlaces de hidrogeno con los grupos funcionales en la
matriz polimérica o en los aditivos de la emulsioén, lo que mejora de manera significativa la

interaccion quimica entre ambas fases. Aunque no son enlaces covalentes, estos enlaces son lo
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suficientemente fuertes como para facilitar la transferencia de esfuerzos mecanicos, reducir los
vacios en la interfaz y ayudar a que el material compuesto sea mas resistente y homogéneo. Lo
que optimiza el rendimiento del material compuesto. También se observan dos sefiales entre
2830 y 2917 cm™ correspondiente al estiramiento del C-H. En 1743 cm™ se observa una sefial
atribuida al estiramiento del enlace C=0O de los grupos carbonilo de la hemicelulosa asi como el
estiramiento del enlace C=C de la hemicelulosa se muestra en En 1602 ¢cm™. De igual forma, la
sefial en 1015 cm™ correspondiente a los enlaces C-O-C (Adjin-Tetteh et al., 2018; Chun &
Husseinsyah, 2016).

Figura 14

Espectro FTIR del CPH sin tratamiento (azul), con tratamiento de NaOH 0.025 M (amarillo) y

NaOH 0.05 M (naranja)
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El espectro correspondiente al tratamiento con NaOH 0.05 M presenta una disminucion
de las bandas asociadas a grupos carbonilo (~1730 cm™) y enlaces aromaticos de lignina (~1600
cm'), lo que indica la remocion parcial de hemicelulosa y lignina. Asimismo, se reduce la
intensidad en la region de 2900 cm™ (C—H alifaticos) y se observa una mayor definicion en las
bandas de 1200-1000 cm™’, relacionadas con la celulosa. A partir del andlisis espectral FTIR, se
puede concluir que el tratamiento con NaOH incrementa la hidrofilicidad de las cascaras de
cacao. Esto se debe a la remocion parcial de lignina y hemicelulosa —componentes
relativamente hidrofobicos— y a la mayor exposicion de grupos hidroxilo (-OH) asociados a la
celulosa, evidenciada por la intensificacion de las bandas en la region de 3600-3200 cm™'. Estos
cambios significativos coinciden con los observados en las figuras 8 y 9 con pérdidas de la
estructura lignocelulosica, haciendo que se pierda integridad y funcionalidad.

De igual forma se presentan los espectros del CPH sin tratamiento, tratado con
SLES-EtOH y SLES-H,O (ver figura 11). Segin Chun (2016), los principales cambios
esperables al realizar un tratamiento con SDS son el aumento de intensidad del pico ubicado en
1737 cm™ atribuida a la formacion del enlace tipo éster entre el SDS y el CPH. Ademas, también
seria esperable el aumento de las intensidades de los picos entre 2830 y 2917 cm™. Contrario a lo
encontrado en la literatura, no se observan en ninguno de los dos tratamientos con SLES este

aumento de picos.
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Figura 15
Espectro FTIR del CPH sin tratamiento (azul), con tratamiento de SLES-H,O (amarillo) y

SLES-EtOH (naranja)

En el tratamiento con SLES-EtOH se observa un aumento de intensidad en las sefiales
ubicadas en 1646 cm™y 1053 cm™. La region de ~2900 cm™, correspondiente a enlaces C—H
alifaticos, muestra una disminucién moderada, lo que sugiere la remocion de ceras y compuestos
lipidicos. Las modificaciones mas notorias se presentan en la zona de los carbonilos (~1730
cm'), donde el tratamiento con SLES-EtOH reduce significativamente la intensidad de esta
banda, sefialando una mayor remocion de compuestos como lignina y ésteres superficiales. De
igual forma, la region aromadtica (1600—1500 cm™) disminuye en intensidad tras ambos
tratamientos, reflejando una pérdida parcial de lignina. Por otro lado, la region 1200-1000 cm™,

asociada a vibraciones de enlaces C—O y C—OH de polisacaridos, se vuelve mas definida, lo cual
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evidencia una mayor exposicion de celulosa, posiblemente por la limpieza superficial (El-Azazy
et al.,, 2022). El tratamiento con SLES-EtOH parece ser mas efectivo y si se compara con la
figura 6, hay una correspondencia en cuanto a una presencia menor de impurezas superficiales.

Teniendo en cuenta el andlisis morfologico y quimico se concluye que un tratamiento
alcalino con NaOH 0.025 M logra remover impurezas superficiales sin afectar significativamente
la estructura del material lignocelulosico, siendo el tratamiento adecuado para aplicar a las fibras
con las que se fabricard el material compuesto.
4.3 Caracterizacion de la emulsion polimérica

La caracterizacion de la emulsion se realizd por microscopia Optica. Para categorizar la
emulsion en funcidon de su tamafo de particula, se realizaron micrografias en cinco ubicaciones
distintas de diez muestras y se determind el diametro de ciertas micelas (Figura 12). Las marcas
micrograficas muestran un espectro de radio de 7 a 16 um. Segun lo sefalado por Kale & Deore
(2017), los tamafios micelares que oscilan entre 0.2 pum y 30 pm estan relacionados con las

macroemulsiones.
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Figura 16

Micrografia de la emulsion sin colorantes con algunas marcas micrograficas

Para determinar la categorizacion de la emulsion elaborada en funcion de sus fases, tanto
O/W (aceite en agua) como W/O (agua en aceite), se incorpord un tinte hidréfobo de tonalidad
azul palido que se disperso en una pequefia cantidad de la emulsidn, y posteriormente se puede
observar bajo el microscopio Optico qué fase fue coloreada. La Figura 13 muestra que el
colorante de baja polaridad mostrd su afinidad principalmente en la fase continua de la emulsion
y no dentro de las micelas, lo que sefiala que la fase menos polar estd relacionada con el

poliestireno disuelto en d-limoneno.
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Por otro lado, se afiadid a la emulsion un colorante hidroéfilo azul brillante y se confirmé
que se tifio6 el interior de las micelas (Figura 14). Esto sugiere que la fase acuosa son las micelas
de la emulsion, confirmando que el sistema se puede clasificar segun sus fases como W/O.
Figura 17

Micrografias de la emulsion formulada usando un colorante hidrofobo.

Figura 18
Micrografia con magnificacion 980X de la emulsion formulada usando un colorante hidrofilo

de color azul brillante.
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Al ser formulada como un sistema tipo W/O la emulsion tiene como ventajas una mayor
estabilidad, una mayor capacidad de carga de ingredientes lipofilicos como el poliestireno y su
solvente, ya que en su estructura inversa estos se dispersan en la fase continua oleosa. Como
matriz polimérica en el material compuesto esta emulsion presentd también una mejor
humectabilidad con las fibras OPEFB durante el proceso de conformado de las probetas en
comparacion con el EPS disuelto directamente sobre el d-limoneno, asi como una disminucién

de su viscosidad que facilitd la mezcla del refuerzo con su matriz (Gutiérrez et al., 2020).

4.4 Analisis de las propiedades mecanicas del material compuesto

Como se menciond anteriormente, la formulacion escogida para fabricar las probetas fue
la del refuerzo con el CPH con tratamiento alcalino 0.025M. La curva de esfuerzo-deformacion
obtenida para el material compuesto revela diferencias significativas en el comportamiento

mecanico segun cada granulometria (ver Figura 15).
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Figura 19

Curva de esfuerzo-deformacion para probetas de granulometria 30, 40, 50 y 60 Mesh
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Se observa que la muestra correspondiente a la granulometria de 40 Mesh presenta el
mayor esfuerzo maximo (~9.7 MPa) y una deformacién final cercana a 0.095 mm/mm, lo cual
indica un desempefio mecénico superior frente a las demas muestras (ver Tabla 4). Este resultado
sugiere que a dicha granulometria existe una mejor interaccioén entre la matriz polimérica y el
refuerzo lignocelulosico, probablemente por un equilibrio adecuado entre area superficial y
distribucion de carga, permitiendo una transferencia eficiente del esfuerzo desde la matriz hacia
las fibras. Por su parte, la muestra con 30 Mesh muestra el desempeno mas débil, con un
esfuerzo méaximo cercano a 2.3 MPa, lo que puede atribuirse a una baja area de contacto y una
dispersion deficiente en la matriz, factores que disminuyen la resistencia estructural del

compuesto.
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Tabla 4

Tabulacion con las propiedades mecanicas a partir de la curva de esfuerzo-deformacion

Granulometria Esfuerzo Modulo de Tenacidad
Maximo (MPa) Elasticidad (MPa)  (J/mm?3)

30 Mesh 2,269 85,32 0,000156
40 Mesh 9,724 112,4 0,001008
50 Mesh 4,587 96,12 0,000262
60 Mesh 6,032 108,5 0,000444

El comportamiento mecédnico del material compuesto de CPH y poliestireno esta
fuertemente influenciado por el tamafio de grano asociado a cada granulometria (ver Figura 16).
Las particulas mas gruesas, como las de 30 Mesh, presentan menor area superficial y, por tanto,
una interaccion limitada con la matriz polimérica. Esto se traduce en una menor transferencia de
esfuerzo, lo que se refleja en una resistencia baja (~2.3 MPa) y una curva mas plana. A medida
que el tamafio de particula disminuye (aumenta el nimero de Mesh), como en los casos de 50 y
60 Mesh, se incrementa el contacto entre refuerzo y matriz, mejorando la distribucion de

tensiones internas y elevando la capacidad del material para soportar carga antes de la falla.
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Figura 20

Representacion del esfuerzo maximo obtenido para cada granulometria
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Las muestras correspondientes a 50 y 60 Mesh presentan esfuerzos maximos que rondan
los 4.5 y 6 MPa respectivamente, logrando mantener niveles aceptables de deformacion antes de
la falla. La ligera superioridad del 60 Mesh sobre el 50 Mesh puede deberse a una mejor
distribucién del refuerzo a escala mas fina, aunque también podria implicar una reduccion en la
integridad estructural si las particulas son demasiado pequefias y no contribuyen
significativamente al refuerzo. Estos resultados indican que la seleccion de la granulometria de
las particulas de CPH es un factor critico en la optimizacion del comportamiento mecanico del
material compuesto. La granulometria de 40 Mesh aparece como la méas favorable, ya que
maximiza la resistencia mecanica sin comprometer la capacidad de deformacion del material. Sin
embargo, no logra superar el desempefio de sus homoélogos (Lotfi et al., 2021; Elfaleh et al.,
2023; Gudayu et al., 2025) probablemente por la naturaleza del CPH. Aunque el CPH contiene

celulosa rigida, su estructura fibrosa no es tan compacta ni resistente como refuerzos minerales o
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sintéticos utilizados en otros materiales. Bajo carga compresiva, las particulas de CPH tienden a
deformarse, colapsar o deslizarse dentro de la matriz si no estan fuertemente ancladas por
incompatibilidad interfacial. La falta de compactacion durante el proceso de conformado pudo
haber generado adicionalmente vacios entre las fases, generando que no se comporte como un
material compuesto estructural.

Existe un punto optimo donde el tamafio de grano permite una adherencia eficaz sin
comprometer la estructura interna del compuesto, y este parece alcanzarse con la granulometria
de 40 Mesh. Este tamafio de particula ofrece una superficie suficiente para una buena
interconexién mecanica y quimica, sin llegar a una sobrefragmentacion que ocasione puntos
débiles o dispersion ineficiente del refuerzo (Loft et al., 2021). De esta forma, el material con 40
Mesh logra el mejor rendimiento mecanico, superando incluso a granulometrias mas finas como
60 Mesh, lo que confirma que una reduccién excesiva en el tamafio del grano puede ser
contraproducente al generar aglomeraciones o discontinuidades en la matriz del compuesto.

El modulo de elasticidad, por su parte, mide la rigidez de un material, es decir, su
capacidad para resistir deformaciones cuando se le aplica una carga (Skosana et al., 2025). En
este estudio (ver Figura 17), se evidencid que las probetas fabricadas con granulometria de 40
Mesh presentaron el valor més alto de médulo de elasticidad (107.10 MPa), lo cual indica un
comportamiento mas rigido y estable bajo esfuerzos de compresion axiales. La muestra de 30
Mesh mostré el modulo més bajo (77.88 MPa), probablemente debido a la baja relacion
area-volumen de sus particulas, lo que reduce su efectividad como refuerzo. Las muestras de 50
y 60 Mesh exhibieron valores intermedios (65.99 y 83.15 MPa respectivamente). Estos

resultados evidencian que la granulometria influye significativamente en la capacidad del
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material compuesto para resistir deformaciones elasticas, y que un tamafio de particula
intermedio resulta mas eficaz para reforzar la matriz sin generar discontinuidades ni
aglomeraciones.

Figura 21

Representacion del modulo de elasticidad obtenido para cada granulometria
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Otra propiedad evaluada fue la tenacidad, expresada en J/mm? (ver Figura 18), que
indica la cantidad de energia que el material puede absorber antes de romperse. El valor mas alto
de tenacidad se registr6 nuevamente en la muestra con 40 Mesh, con 0.001008 J/mm?, lo cual
estd en linea con su buen desempefio en esfuerzo maximo y deformabilidad. Este resultado
sugiere una respuesta mecdanica equilibrada, donde la matriz puede deformarse de forma

significativa antes de fallar, absorbiendo energia util. La muestra con 60 Mesh también mostrd
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un valor respetable (0.000444 J/mm?), aunque menor que el dptimo. Por otro lado, la muestra de
30 Mesh present6 el valor més bajo (0.000156 J/mm?), indicando un comportamiento fragil, con
poca capacidad de absorber energia antes del colapso estructural. Estos resultados ratifican que la
distribucion, orientacion y adhesion del refuerzo son determinantes en el mecanismo de
disipacion de energia del material.

Figura 22

Representacion de la tenacidad obtenida para cada granulometria
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El comportamiento mecanico observado en el material compuesto en funcion de la
granulometria del refuerzo vegetal responde a una interaccion compleja entre la distribucion de
particulas, la superficie de contacto disponible para la adhesion interfacial y la capacidad
estructural del refuerzo (Chokshi et al., 2022). El mejor desempeiio mecanico encontrado en la

granulometria de 40 Mesh se debe probablemente a que ofrece un mejor equilibrio entre tamafo
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y area superficial: las particulas son lo suficientemente pequefias para distribuirse
homogéneamente en la matriz, pero ain conservan integridad estructural para transferir
eficientemente esfuerzos. Esta condicion favorece la adhesion fisica y mecanica en la interfaz,
disminuyendo la presencia de vacios y aumentando la resistencia a la compresion y la tenacidad.
Por el contrario, las particulas mas gruesas (30 Mesh) presentan una superficie especifica menor,
dificultando el anclaje en la matriz y generando discontinuidades que actiian como sitios de falla.
Aunque las particulas finas de 60 Mesh pueden dispersarse mejor, también tienden a aglomerarse
o perder rigidez estructural, limitando su capacidad de reforzamiento. No obstante, en este ultimo
caso, su distribucion puede aportar a la densificacion del material, lo que explica la mejora
relativa en comparacion con la muestra de 30 Mesh. Se puede deducir que la granulometria del
refuerzo tiene un impacto directo en la eficiencia de transferencia de carga y en la integridad del
compuesto, acentuando la importancia de controlar el tamafio de particula para optimizar las
propiedades mecanicas de materiales compuestos con refuerzos lignoceluldsicos o de tipo
fibrilar.

4.5 Analisis estructural del material compuesto

Para comprender el comportamiento mecanico del material compuesto desarrollado, se
realiz6 un andlisis estructural detallado mediante micrografias obtenidas por microscopia
electronica de barrido (SEM), con el fin de examinar la morfologia superficial y la calidad de la
adhesion interfacial entre la matriz polimérica y el refuerzo lignoceluldsico, permitiendo
identificar caracteristicas como la distribuciéon de las particulas, la presencia de vacios o

problemas de adhesion entre las fases del compuesto.
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En la figura 19 obtenida de una muestra de 30 Mesh se observan regiones donde las
particulas de CPH se encuentran embebidas de forma parcial en la matriz de poliestireno, con
bordes claramente delimitados y presencia de huecos en la interfaz. Esta morfologia indica una
adhesion interfacial deficiente, ya que no se evidencian zonas de transicion continua entre el
refuerzo lignocelulodsico y la matriz polimérica. La presencia de espacios vacios o separacion en
la interfaz sugiere que no se logré una buena humectacion durante el proceso de mezclado o
termoformado, lo que compromete la transferencia eficiente de esfuerzos mecanicos. Esta
debilidad en la interfaz podria explicar la reduccion de la resistencia a la compresion observada
en algunas muestras del compuesto, especialmente aquellas con granulometrias mas gruesas o
finas, donde la distribucion del refuerzo es menos homogénea. Ademas, la falta de
compatibilizacion quimica entre la matriz hidrofobica y el refuerzo hidrofilico probablemente

contribuyd con este comportamiento.
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Figura 23

Micrografia SEM de una muestra del material compuesto con granulometria de fibra 30 Mesh
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En la figura 20 de una muestra a 40 Mesh y presentan una integracion mas homogénea
con la matriz de poliestireno, observandose un menor nimero de vacios o falta de adhesiones
evidentes en los bordes. Esto sugiere una mejora en la adhesion interfacial, posiblemente
atribuida a una mejor compatibilidad de fase o a una mayor eficiencia en el proceso de mezclado
y prensado. En esta muestra, se podria deducir que hubo una mejor humectacion del refuerzo por
la matriz, favoreciendo el anclaje mecanico (no s6lo quimico) y reduciendo la probabilidad de
delaminacion bajo carga. Esta morfologia favorece la transferencia de esfuerzo desde la matriz al
refuerzo, generando una mayor resistencia mecanica y estabilidad estructural (Mohammed et al.,
2022). Un mayor contacto entre fases también puede estar relacionado con un tamafio de
particula mas adecuado (como en el caso del 40 Mesh), donde la relacién superficie-volumen

permite una mayor interaccion sin aglomeraciones excesivas.
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Figura 24

Micrografia SEM de una muestra del material compuesto con granulometria de fibra 40 Mesh
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A mayores aumentos (1400X) para este mismo compdsito, es posible identificar con
mayor detalle las caracteristicas de la zona de interfaz. Se aprecian superficies rugosas, bordes
bien definidos y una morfologia fibrosa del CPH que, en algunas regiones, parece estar
parcialmente integrada a la matriz. Sin embargo, también se evidencian microgrietas y vacios
microscopicos en la zona interfacial, lo cual sugiere que, aunque hubo cierto grado de adherencia
mecanica, la compatibilidad quimica sigue siendo limitada. La porosidad interfacial observada
podria deberse a una distribucion no uniforme de tensiones durante la compactacion o a una falta
de compatibilizante que mejore la interaccion matriz-refuerzo. A este nivel de aumento, es claro
que no se logrd una coalescencia completa entre fases, lo que podria derivar en puntos criticos de

concentracion de esfuerzos y propagacion de grietas bajo carga mecanica. En general, este factor



ESTUDIO DE TRATAMIENTOS QUIMICOS EN CASCARAS DE CACAO

57

pudo ser determinante para el material compuesto, independientemente de su granulometria,
presenta propiedades mecénicas inferiores a otras fibras que con una composicion mayoritaria de
celulosa pueden conferir un mayor refuerzo a matrices poliméricas.

Figura 25

Micrografia SEM de una muestra del material compuesto con granulometria de fibra 40 Mesh a

1400X para identificacion de detalles
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5. Conclusiones

El tratamiento quimico con soluciones diluidas de NaOH mejoré la interaccion
matriz-refuerzo, favoreciendo la eliminacion parcial de lignina, hemicelulosa y otras
impurezas presentes en la cascara de cacao. De esta manera quedaron expuestos los grupos
hidroxilo de la celulosa, incrementando la rugosidad superficial y una mejor adhesion
interfacial con la matriz de poliestireno, como se evidencia en las micrografias SEM donde
se observan zonas de contacto mas limpias y menos vacios en las muestras tratadas. El
tratamiento con SLES (lauril éter sulfato de sodio) mostré un desempeiio inferior al NaOH.
Mientras que el tratamiento alcalino facilita una limpieza mas agresiva y una mayor
exposicion de los grupos hidroxilo en la fibra vegetal, favoreciendo el anclaje mecanico con
la matriz, el SLES actiia principalmente como tensioactivo superficial sin modificar
significativamente la composicion estructural de la fibra.

Por su parte, la granulometria del refuerzo vegetal tiene un impacto decisivo en el
comportamiento mecanico del compuesto, presentando una tendencia no lineal. La mejor
resistencia a la compresion, mddulo de elasticidad y tenacidad se obtuvo con particulas de 40
Mesh, las cuales ofrecen un equilibrio adecuado entre superficie especifica para la adhesion y
rigidez. En cambio, granulometrias mas gruesas (30 Mesh) generan discontinuidades y
menor integracion con la matriz, mientras que granulometrias muy finas (60 Mesh) pueden
provocar aglomeracion o pérdida de integridad estructural.

El tratamiento con NaOH también influye positivamente en la dispersion del refuerzo dentro
de la matriz, reduciendo el riesgo de aglomeracion en granulometrias finas y mejorando la

distribucion del refuerzo. Esto confiere en una mejora en la homogeneidad del material y en
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el aprovechamiento del refuerzo vegetal, permitiendo obtener propiedades mecanicas mas
estables y reproducibles. Sin embargo, la concentracioén del tratamiento alcalino aplicado no
debe generar dafios en la estructura lignoceluldsica, pues cambia significativamente las
condiciones interfaciales y la transferencia de esfuerzos.

El desarrollo de este material compuesto demuestra que es posible aprovechar residuos
agroindustriales a partir de la biomasa del cacao para fabricar compuestos sostenibles,
siempre que se optimicen parametros como el tamafio de particula y el tratamiento superficial

del refuerzo.
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6. Recomendaciones

La aplicacion de otros tratamientos quimicos al CPH podria mejorar las condiciones de
interfaz de diferentes maneras y obtenerse un material compuesto con otras caracteristicas.

El disefio de un estudio mas amplio de las propiedades mecanicas del material compuesto
permitira entender con mayor profundidad su microestructura y posibilidades futuras como un
composito comercial.

La mezcla de fibras lignocelulosicas del CPH de distinta granulometria en una misma
probeta puede compensar efectos indeseados y mejorar las propiedades mecanicas del material.
La incorporaciéon de distintos tipos de fibras y cascarillas en un mismo material compuesto con
un disefio adecuado también puede abrir paso a nuevos materiales con propiedades
complementarias, que es finalmente lo que se busca con el desarrollo de nuevos materiales
compuestos.

Estudiar nuevas matrices poliméricas o resinas reforzadas posiblemente proveeran
mejores propiedades mecénicas, teniendo en cuenta que el poliestireno suele tener un desempefio

inferior a otros polimeros comunes.
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