ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DEL LITORAL

Facultad de Ingenieria en Mecanica y Ciencias de la

Produccion

“Nanocompuestos de mezclas de resinas epoxicas y aminas
alifaticas con organoarcillas modificadas”

TRABAJO FINAL DE GRADUACION
(PROYECTO DE GRADUACION)

Previa a la obtencién del Titulo de:

INGENIERO MECANICO

Presentada por:

Christian Heriberto Garzon Malusin

GUAYAQUIL - ECUADOR

Ano: 2015



AGRADECIMIENTO

A Dios, por darme la
fuerza necesaria para
seguir adelante en este

proyecto.

A mis padres, mi esposa y
mi hija que son parte

fundamental de mi vida.

A mis amigos de carrera
universitaria y en especial
al Dr. Andrés Rigail, por su
apoyo incondicional para

lograr el objetivo deseado.



DEDICATORIA

A JEHOVA

A MIS PADRES
A Ml ESPOSA
A MI HIJA

A MIS AMIGOS



TRIBUNAL DE SUSTENTACION

4 20

Ing. Jorge Duque R. Ing. Victor Palacios C.
DECANO DE LA FIMCP DIRECTOR DEL TFG
PRESIDENTE

LAY

Ing. Julian Pefia E.
VOCAL




DECLARACION EXPRESA

“La responsabilidad del contenido desarrollado
en el presente Trabajo Final de Graduacién me
corresponde  exclusivamente; y el patrimonio
intelectual del mismo a la ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DEL LITORAL"

(Reglamento de Graduacién de la ESPOL).

-
g

Christian Heriberto Garzén Malusin




RESUMEN

En este trabajo final de graduacion se evalud el grado de afinidad de la
combinacion de dos resinas epodxicas con GE-60 a 25, 50 y 75%, RAD-948 a
25, 50 y 75% de la masa total junto a un agente curador como es la amina T-
403 que se uso en la mayoria de nanocompuestos durante el avance del
proyecto, ademas de la compatibilidad de la organoarcilla C93A con la resina

RAD-948.

En la matriz epdxica tuvo la participacion de la resina RAD-948 en el curado
de cada sistema durante 168 horas bajo condiciones de humedad relativa y
temperatura controlada al agregarse el 25% de la masa total, reforzando con
organoarcilla C93A a 5% e inhibidor de corrosion RM-210 a 1% por separado
y juntos a la vez para determinar cémo influyé en las propiedades mecanicas
de las probetas y realizar recubrimientos anticorrosivos sobre placas
metalicas, para los ensayos se usaron equipos de caracterizacion como
espectrometria infrarroja (FTIR), Redémetro, maquina de ensayos universal

(MEU), durémetro Shore D y microscopia electronica de barrido (SEM).

La preparacion de muestras para cada prueba y ensayo fue una importante
aportacion para el desarrollo de este proyecto, asi se tiene la prueba de

absorcion de agua, el cual permite conocer la interaccion entre las resinas y



amina en un solvente liquido por medio del monitoreo de sus pesos, se
realizd una mezcla de resina organoarcilla para la prueba de asentamiento
visual, para la caracterizacion en el FTIR se prepararon cuatro mezclas con y
sin organoarcilla, inhibidor de corrosion y ambos compuestos juntos, con el
propoésito de obtener su proporcidon de reduccidén de amina primaria y
epoxico, se combind dos resinas con y sin organoarcilla para determinar el
tiempo de curado, para el ensayo de propiedades mecanicas fueron 22
probetas para el ensayo de tension y 11 probetas para el ensayo de dureza,
junto con la observacién estructural de los nanocompuestos por microscopia
electronica de barrido se utilizaron las cuatro mezclas anteriores, finalmente
se aplicé un recubrimiento sobre la superficie de placas metalicas
normalizadas con su respectivo tratamiento para la prueba de adherencia y
dureza al rayado, con el propésito de evaluar la mejor composicion para

aplicacion de pinturas anticorrosivas.
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INTRODUCCION

El desarrollo de este Proyecto Final de Graduacién contiene lo siguiente:

En el capitulo 1 se describen los antecedentes sobre la combinacién de
resinas epoxicas han mejorado diferentes propiedades, como las mecanicas,
quimica y de barrera para evitar cualquier indicio de corrosion, los mismos
que sirven para trabajar como recubrimientos anticorrosivos usados en la
industria de pinturas seguido del respectivo planteamiento del problema,
objetivos generales y especificos que se esperan lograr al desarrollar este

proyecto.

En el capitulo 2 se describe los fundamentos de los nhanocompuestos de las
resinas epodxicas y organoarcilla, informacion técnica de la composicion
quimica y datos importantes de los elementos empleados como resinas,
nanoarcillas e inhibidor de corrosion para realizar mezclas para formar un

nanocompuesto junto con el equipo necesario para cada ensayo y prueba.

En el capitulo 3 se detalla el procedimiento experimental en donde se
describira los materiales, equipos y accesorios que fueron usados para
obtener mezclas previas al curado por medio de pesaje de los elementos,

mezclado en la centrifugadora, finalmente la prueba y caracterizacion.



En el capitulo 4 se encuentran los resultados tabulados y graficados de la
experimentacion, que al final de cada una de ellas se describira sus

respectivos analisis para cada ensayo y prueba.

Finalmente en el capitulo 5 se relata las conclusiones sobre cada resultado
obtenido de los ensayos y pruebas junto con las recomendaciones a seguir

para mejorar la calidad del trabajo.



CAPITULO 1

1. INFORMACION GENERAL.

1.1 Antecedentes y Justificacion.

Los problemas actuales de evitar la corrosion conlleva a la
investigacion de nuevos productos que no generen grandes
alteraciones en el entorno teniendo la finalidad de obtener un
nanocompuesto ideal para ser usado en la industria de pinturas.
Cabe mencionar que se han realizados estudios basandose en
métodos y concentraciones epoxica amina que han sido analizadas
anteriormente. Los nanocompuestos de polimeros contienen
pequenas laminas de materiales de silicato dispersos en matriz
poliméricas. Estos silicatos contienen cientos de laminas de espesor
y longitudes nanométricas. Dependiendo del grado de dispersion en
los polimeros, el tipo de polimero y organoarcilla; las propiedades

mecanicas, estabilidad dimensional, resistencia mecanica,



absorcion al agua, propiedades de barrera y épticas son mejoradas.
(1)

Hoy en dia existen investigaciones que indican que el uso de
organoarcillas modificadas mejoran las propiedades de los
materiales como también al combinar dos clases de resinas cuyos
componentes puedan desarrollar nuevos nanocompuestos. Con la
adicion de inhibidores de corrosion se intercalan entre las capas de
las organoarcillas, obteniendo un incremento en el espacio de la red
polimérica, lo que indica una mejora entre la resina epoxica y la

organoarcilla modificada. (2)

Este proyecto se enfoca en el andlisis de estas propiedades
basadas en la combinacién de dos resinas epodxicas junto con
agente curador reforzadas con organoarcillas tipo montmorillonita,
combinada con wun inhibidor de corrosion para formar un
nanocompuesto, se usaron las organoarcillas del grupo Cloisite, las
polieteraminas del proveedor HUNTSMAN vy las resinas epoxicas
del tipo ERISYS y ROYCE, cuyo estudio da a conocer las
propiedades fisicas, quimicas y el grado de compatibilidad de estos
recubrimientos al lograr combinar estas dos resinas y la amina,
incorporando organoarcillas e inhibidor de corrosion en la matriz

polimérica termoestable.(3)
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Para analizar la relacidn que existe entre las resinas y establecer
cada una de sus propiedades, se realizaron cuatro mezclas entre
resinas epoxicas y amina, con el porcentaje apropiado para
determinar la mezcla optima basandose en las propiedades de
barrera, y seguir con el desarrollo del nanocompuesto
implementando organoarcillas en la resina para cuantificar con el
tiempo de asentamiento la compatibilidad y que da a conocer el
diametro hidrodinamico, con las probetas curadas a base del mismo
sistema se evalud el grado de dispersion de la organoarcilla en la
red, modulo de Young, dureza, porcentaje de conversion de amina

primaria y epoxico, estudio reologico, adherencia y dureza al rayado

En este proyecto de graduacidn se pudo determinar que existe
buena relacion entre las resinas epoxicas, mejorando las
propiedades mecanicas de tension y dureza, ademas de lograr un
recubrimiento anticorrosivo agregando organoarcillas e inhibidor de

corrosion.

Planteamiento del Problema.

Determinar la relacion que existe al mezclar dos tipos de resinas:

hidrofobica e hidrofilica, agregando organoarcilla con amina e
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inhibidor de corrosion cuyo propodsito es conocer los defectos que
pueden presentarse en la matriz polimérica y en sus propiedades
de dispersion, modulo elastico, y curado a temperatura ambiente

por medio de distintos ensayos y pruebas.

Objetivos.
1.3.1 Objetivos Generales.

Determinar el sistema optimo en las propiedades de barrera,
adherencia y asociacion al combinar dos resinas epoxicas: GE-60 y
RAD948, la amina alifatica T403, la organoarcilla C93A y el inhibidor

de corrosion RM210.

1.3.2 Objetivos Especificos.

e Desarrollar las mezclas de resinas epodxicas con amina,
organoarcilla e inhibidor variando los componentes

e Analizar la compatibilidad de la mezcla de las dos resinas
epoxicas y amina por prueba de hinchamiento

e Analizar la dispersién de la organoarcilla C93A en la resina
epoxica RAD948 mediante FTIR

e Analizar la caracterizacion del curado de los nanocompuestos

mediante FTIR



e Analizar la reaccién de curado de resinas-amina por estudio
reologico

e Analizar el grado de adherencia bajo la norma ASTM D 3359

e Determinar mejoras en propiedades mecanicas por ensayos de

dureza y tension de los nanocompuestos



CAPITULO 2

2. FUNDAMENTOS TEORICOS.

2.1. Resinas epdxicas y aminas alifatica

Resinas epodxicas

Las resinas epodxicas han sido tradicionalmente utilizadas como
matrices para materiales compuestos orientados a diferentes
sectores de la industria como: transporte, industria quimica o

campos eléctricos, aeronauticos y espaciales. (4)

Las resinas epoxicas son polimeros termoestables y se utilizan
como adhesivos, revestimientos de alto rendimiento y materiales
encapsulantes. Las resinas tienen excelentes propiedades
eléctricas, baja contraccion, buena adhesion a muchos metales y

resistencia a la humedad, choque térmico y mecanico.

La viscosidad, peso equivalente del epdxico y el peso molecular son

las propiedades importantes de las resinas epoxicas. (5)



Las resinas epdxicas son un grupo de éteres ciclicos u oxidos de
alkenos (alkileno) que poseen un atomo de oxigeno unido a dos

atomos de carbono adyacentes (estructura oxirano).

0

/" \

AR

FIGURA 2.1. ESTRUCTURA DE LA UNIDAD FORMADORA DE
EPOXIDO

El enlace del anillo oxirano tiene una tension muy elevada, por lo
que tiene una alta reactividad quimica como bioquimica, y hace

facilmente atacable por la mayoria de compuestos de adicion.

El origen de estos grupos oxiranos estan dadas por las resinas

epoxicas y se dividen en cinco grupos fundamentales:

e Eteres glicéricos

e Esteres glicéricos
e Aminas glicéricos
o Alifaticas lineales

e Cicloalifaticas
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Segun el 95% de las resinas son glicidil-éteres obtenidos por
reaccion de la Epiclorhidrina con un compuesto polihidroxilado, que
es el difenol propano, en particular el compuesto llamado Bisfenol A
(2-2-bis [p-hidroxifenil] propano) con formacién de molécula de

diglicil éter de bisfenol A (DGEBA). (6)

Las propiedades de las resinas DGEBA dependen del valor de n,
que es el numero de unidades conocidas como grado de
polimerizacion. El numero de unidades de repeticion dependen de
la estequiometria de la reaccion de sintesis de la repeticion.

Tipicamente, n va de 0 a 25 en muchos productos comerciales. (5)

0 o=y = W 0
CH=CHOHOH [ [ 0| ) —0-CH=CHCH-O{| | —C—{{ | )=O0-ChyCH~CH,
\ .\~._.'/ J ‘.".__./ - " ‘.__./‘

n

FIGURA 2.2. ESTRUCTURA MOLECULAR CARACTERISTICA

DE UNA RESINA DGEBA (4)

Curado de la resina epo6xica

En el proceso de curado es una reaccion quimica en que la resina
epoxica reacciona con un agente de curado (endurecedor) para

formar una red altamente reticulado, en tres dimensiones. Con el
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proposito de convertir las resinas epdxicas en un material duro y
rigido, curandose rapida y facilmente en cualquier temperatura
desde los 5 a 150°C dependiendo de la eleccion de agente de

curado. (5)

Las resinas aplicadas en este proyecto se dividen en dos grupos
como es la resina ERISYSTM GE-60 del grupo alifatico que
pertenece a la familia funcional multi-epoxico de éteres de glicidilo
basado en sorbitol éter polyglicidilo cuya estructura presenta 6
oxigenos, segun la especificacion son productos de bajo peso

molecular a base de alcoholes, glicoles y fenoles. (7)

NN
Ao A
S

FIGURA 2.3. ESTRUCTURA MOLECULAR GE-60 (3)

La otra resina es ROYCE RAD - 948 del grupo alifatico que
pertenece a la familia tri-funcional epdxico de éteres diluyente de
glicidilo de alifaticos reactiva basado en trimetilolpropano éter

triglicidilo. Proporciona un buen cruzado entre sus moléculas, lo que
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hace ideal para el 100% de los sdélidos, adhesivos y recubrimientos.
Se mejora la solubilidad de las resinas epodxicas altamente

aromaticas sin reducir su funcionalidad. (8)

FIGURA 2.4. ESTRUCTURA MOLECULAR RAD-948 (9)

Definicién, propiedades y estructura de las aminas

En general las aminas son compuestos que se obtienen cuando los
hidrogenos del amoniaco son reemplazados o sustituidos por

radicales alcohodlicos o aromaticos.

Si son reemplazados por radicales alcohdlicos se tienen a las
aminas alifaticas. Si son sustituidos por radicales aromaticos

entonces se tiene las aminas aromaticas. (10)

Las aminas se pueden clasificar segun el numero de grupos

alquilo que estan unidos al nitrégeno. (11)

e Amina Primaria: Si existe un grupo alquilo unido al nitrogeno
e Amina Secundaria: Si existen dos grupos alquilo unido al nitrégeno

e Amina Terciaria: Si existen tres grupos alquilo unido al nitrégeno
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i
R—NH, C>—f*~l'|z CHE—FT—FHE
amina primaria CH,
Uﬂlﬂhﬂxllamm&l t-butilamina
CH,CH,
AN 4
g 8 N
R H [
H
amina secundaria N-etilamina piperidina

CH,C
e O, @
N—R N N
R’ CH,CH, -

amina terciaria N.N-dietilamina quinuclidina

FIGURA 2.5. CLASIFICACION DE LAS AMINAS (11)

Las aminas se dividen, en aminas alifaticas y aromaticas. En una
amina alifatica, todos los carbonos enlazados directamente con el
nitrdgeno se derivan de grupos alquilo; en una amina aromatica,
uno o mas de los grupos enlazados directamente con el nitrégeno

son grupos arilo. (12)
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Tipo de amina Estructura Estructura General
minas alifaticas - ] - " -
aminas alifaticas CHy—N CH; [ = J— ) =
i:,-l.l R
. r_ . r h
amina aromaticas A A W
.:.. '-‘. -
L H
b —
H

FIGURA 2.6. ESTRUCTURA MOLECULAR DE LAS AMINAS

ALIFATICAS Y AROMATICAS (12)
Amina Alifatica

En los sistemas de organoarcilla y epoxica, se han utilizado aminas
y agentes de curado a base de anhidridos, la cual rindié diferentes
propiedades y morfologia a los sistemas epoxicos. Se encontré que
cuando el anhidrido fue usado como agente de curado, una
morfologia exfoliada como el diamino diferil metano (DDM) dio una
morfologia intercalada, desde que el anhidrido es un liquido se
puede usar facilmente para difusion dentro de la estructura de la
arcilla a diferencia del DDM cual es un sodlido. Se encontré que el
curado epoéxico de las aminas alifaticas produce una morfologia
exfoliada comparada al ciclo de curado epoxico de la amina alifatica

debida a la mayor reactividad procedente. La velocidad de difusion
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y la reactividad del agente de curado también influyen en la

exfoliacion de la arcilla. (13)

Dentro de las aminas alifaticas se tiene a las primarias (cuando se
sustituye un solo atomo de hidrégeno), las secundarias (cuando son
dos los hidrégenos sustituidos) y las terciarias (aquellas en las que

los tres hidrogenos son reemplazados).

Ademas las aminas alifaticas no solo se clasifican en primarias,

secundarias y terciarias sino que pueden ser simples o mixtas.

Simples: Son las que presentan los mismos radicales alcohdlicos
Mixtas: Son las que tienen distintos radicales alcohdlicos en la
amina. Por ejemplo la metil etil amina y la metil dietii amina

mostrada en el figura son mixtas. (10)

CH, CH, u:lH3
| | =
N—H MN— [‘EH_?_—EH3 f"-l—'l:H:—lE.H3
I | |
H H CH-CH
metil amina metil ekl amina metil dietil amina

FIGURA 2.7. AMINA ALIFATICA

Los nombres comunes de la mayoria de las aminas alifaticas se
derivan mencionando los grupos alquilo unidos al nitrégeno por

orden alfabético en una palabra que termina con el sufijo -amina; es
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decir, se nombran como alquilaminas. Si hay dos o tres grupos
diferentes al atomo de nitrégeno, normalmente se escriben sus

nombres en forma alfabética seguido por la palabra amina. (12)

La amina aplicada en este proyecto es la JEFFAMINE T-403, fue
fabricada por HUNSTMAN que a continuacion se describe su

propiedad, estructura y su reaccion quimica

JEFFAMINE TRIAMINAS SERIES.- La JEFFAMINE T - 403 con su
inicial T que significa que pertenece al grupo de las triaminas por
tener tres aminas primarias y 403 se debe a su peso molecular
promedio que se caracteriza por tener unidades de oxipropileno en
su cadena principal, este grupo de aminas primarias se ubican en
los atomos de carbonos secundarios al final de la cadena poliéter
alifatico, es un agente de curado para resinas epoxicas, como
agente anti flexion en los poliuretanos, y como beneficios posee
baja presion de vapor, miscible en agua y solventes, mejora fuerza

y flexibilidad. (14)

Jeffamine polieteraminas son una gama de productos muy versatil.
Se utiliza principalmente para aumentar la flexibilidad, dureza,

hidrofobicidad (dependiendo del producto usado), también ofrecen
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diferentes reactividades, buenas estabilidades de temperatura, son

esencialmente incoloros y tienen una viscosidad baja. (15)

CH 4
\yNH 2
CH 4 © CH 3 (rryr2) =5
—VJ\/D D\)\ﬁ
HaN X 2z NH2
HaC

FIGURA 2.8. ESTRUCTURA MOLECULAR DE JEFFAMINE T-403

Organoarcillas e inhibidores volatiles de corrosién

Generalmente las arcillas son de naturaleza hidrofilica. Con el
proposito de hacer compatible con polimeros organicos, la
superficie de los minerales de arcilla debe ser modificada a
organofilicas antes de su uso. Los cationes organicos tales como un
ion de amonio o un ion fosfonio son los que usualmente usan las
organoarcillas modificadas. La modificacion implica el intercambio
de cationes inorganicos en la capa intermedia con sales de onio
organicos. La modificacidbn organica provoca la expansion del
espacio interlaminar y por lo tanto aumenta el espaciado d en cierta
medida (normalmente mas de 2 nm). Con esto la modificacidon

organica favorece la difusion de polimeros en el espacio entre
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capas. En la figura 2.9 muestra la representacion esquematica de la
organoarcilla modificada. Los iones alquilamonio pueden ser
facilmente intercambiados con los iones situados entre las capas.
Dependiendo de la densidad de la carga de capa de arcilla, los
iones de alquilamonio pueden adoptar diferentes estructuras entre
las capas de arcilla. Estos reducen las interacciones electrostaticas
entre las capas de silicato de este modo facilitar la difusién del
polimero. En general, cuanto mayor sea la longitud de la cadena

surfactante, mas sera el espaciado d de las capas de arcilla. (13)

SOADAIIIAA N H S Clay

Alkylammonium

7 7 1@
N, o /[ /%
==

Organophilic Clay

ions

FIGURA 2.9. ORGANOARCILLA MODIFICADA (13)

El tipo de arcilla mas utilizada actualmente para la modificaciéon
organica es la montmorillonita, sin embargo se han realizado
estudios donde se han realizado la intercalacion quimica con

hectorita, sepiolita y micas sintéticas.

Segun su uso comercial se ha catalogado a la montmorillonita

como una de las arcillas con mayor potencial para ser modificada
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por su caracter hidrofilico a organofilico para luego ser utilizada en
la formacion de nanocompuestos junto a algun polimero. En
contraste con otras arcillas posee excelentes propiedades como:
gran capacidad de intercambio catidnico, su capacidad de
absorcion, comportamiento de hinchamiento y su gran area

superficial. (16)

Al, Fe, Mg, Li
O

®on

®o

@ Li, Na, Rb, Cs

FIGURA 2.10. ESQUEMA DE LA ESTRUCTURA CRISTALINA

DE LA MONTMORILLONITA NATURAL (17)
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Al tratar de formar un nanocompuesto existen tres posibles casos
que la arcilla se asocie con la matriz polimérica, se tiene de la

siguiente forma:

Microcompuestos de Fases Separadas.- esto ocurre cuando las
cadenas poliméricas no han tenido una buena asociacion con los
silicatos de las arcillas y se produce un microcompuesto con dos

fases, sin variar sus propiedades.

Nanocompuestos Intercalados.- sucede cuando las cadenas
poliméricas se asocian con los silicatos de las arcillas, haciendo que
los polimeros ingresen en medio de ellos y formen espacios basales

en la mezcla.

Nanocompuestos Exfoliados.- se originan cuando las laminas se
dispersan de forma aleatoria y uniforme en toda la red polimérica.

(13)
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Phase separated Intercalated

Microcomposite Nanocomposite
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FIGURA 2.11. TIPOS DE ASOCIACION DE ARCILLAS CON

CADENAS POLIMERICAS (13)

Al agregar la proporcion adecuada de arcilla, resultara una buena
asociacion entre la arcilla y la matriz polimérica proporcionando

mejoras en sus propiedades.
Organoarcillas de Southern Clay Products, Inc.

La empresa Southern Clay Products presenta organoarcillas de la
linea Cloisite para su aplicacion en nanocompuestos con base
plastica (Ver Tabla 1). Son productos de la modificacion organica de
la montmorillonita mineral a escala nanométrica, segun sus capas o
laminas como promedio de 1 nandmetro de espesor y de 70 — 150

nanometros de longitud.
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TABLA 1
SELECCION DEL TIPO DE CLOISITE BASADO EN LA QUIMICA

DEL POLIMERO/MONOMERO (17)

TIPO DE PLASTICO CLOISITE RECOMENDADA
Poliamidas Cloisite 93 y Cloisite 30B
Polipropileno maleado Cloisite 20 y Cloisite 15
Polietileno maleado Cloisite 20 y Cloisite 15
Etileno vinil acetato Cloisite 20 y Cloisite 15
Resina de intercambio idnico Cloisite 20 y Cloisite 93
Poliuretano Termoplastico Cloisite 30B
Emulsién, Latex Cloisite 116

Estos productos tienen caracteristicas organofilicas que las hacen
miscibles en las matrices poliméricas de termoplasticos logrando
una mejor dispersion, mejorando las propiedades mecanicas
(mdédulo de elasticidad y resistencia a la tensién), propiedades de

barrera de gases y de olores, disminucion de la flamabilidad.
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Organoarcilla Cloisite 93A

Es una arcilla organicamente modificada de la montmorillonita, su
modificado es una sal de amonio ternario denominada M2HT,
representando un grupo metilo y dos cadenas de hidrogeno (Metil,
bis hidrogenado tallow de amonio), es un compuesto formado por
cadenas de carbono (65%C18; 30%C16; 5%C14). Se puede aplicar
como aditivo para mejorar las propiedades fisicas de los plasticos y
cauchos como refuerzo en la temperatura de deflexion térmica,
coeficiente lineal de expansion térmica, flamabilidad y de barrera.

(18)(19)

|
HT{CW)_T'*_CH;;

HT(C,5)

FIGURA 2.12. ESTRUCTURA MOLECULAR DE CLOISITE 93A

Inhibidores volatiles de corrosion

Los inhibidores volatiles de corrosion tienen diversas aplicaciones

en diferentes ambientes, tales como acuosos, no acuosos o
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gaseosos. Por ejemplo, en calderos los inhibidores de corrosion
son transportados con el vapor para evitar la corrosiéon en los tubos
de condensado, estos compuestos inhiben la corrosion al volver

alcalino el ambiente o formando capas o peliculas hidrofdbicas. (20)

Carboxilato de amino

En este proyecto de graduacion el Inhibidor de corrosion utilizado
fue el carboxilato de amino o también llamado RM-210 que es una
molécula mixta que posee cabezales de carga positiva y negativa
de caracter hidrofilico y un grupo de cola hidrofébico. Los acidos
carboxilicos son también llamados acidos alcanoicos pueden ser
neutralizados con algunos cationes (ejemplo Bi), pero reaccionan
con NaOH para formar sales de carboxilato de sodio. Estas sales de
carboxilato de amino incluyen una amplia gama de acidos organicos
que han sido neutralizados con una amina. Estos acidos organicos
son generalmente compuestos de cadena lineal terminada por un
grupo carboxilo (COOH). Los numeros de atomos de carbono

varian entre uno y 26. (21)

Este compuesto brinda la capacidad de proteger en tres modos,
como interfaz, contacto y vapor. Se ha aplicado en pinturas,
desengrasantes, fundas plasticas, limpiadores de metales, su

estructura molecular se muestra en la figura 2.13 (22)
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CH,; CH,
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NH, "0, CC¢ Hs

CH; CH,

FIGURA 2.13. ESTRUCTURA MOLECULAR DE CARBOXILATO

DE AMINO RM-210 (22)

2.3. Asentamiento de organoarcilla en resina epoxica

Un factor importante que se debe tener en cuenta en la matriz
polimérica en mezclas de resinas epoxicas con organoarcillas para
la formacion de nanocompuestos es evitar el asentamiento, de la
cual se debe realizar esta prueba para conocer los tiempos de
asentamiento de la organoarcilla y por ende la velocidad de
asentamiento, por lo que se permitiria trabajar con normalidad al
conocer el estado de asentamiento de las arcillas dentro de la red
polimérica. Para este proyecto se va a trabajar con la mezcla de dos

resinas y arcilla.
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1 Fp= it tLey de Newton
&
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Fuerza de flotacion
Principio de Arquimides

FIGURA 2.14. DIAGRAMA DE FUERZA SOBRE UN CUERPO

SOLIDO (23)

La velocidad de separacion esta determinada por las propiedades
del solido, del liquido o de la mezcla. Se puede obtener el tiempo de
asentamiento y su distancia lineal Ecuacion (2.1); esto ayuda a
obtener los tiempos limites durante el mezclado de dichos
compuestos para evitar errores en el analisis o posibles

exfoliaciones. (22)

V, = ! 2.1
a Ta ( . )
Donde:

V,:Velocidad de asentamiento de la arcilla (m/seg)
X;: Distancia lineal de asentamiento (m)

T,: Tiempo de asentamiento a una distancia X, dada (seg)
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Propiedades del solido en la velocidad de asentamiento

e Densidad

e Forma

¢ Rugosidad superficial

e Condicién eléctrica de su superficie

e Distribucion granulométrica

Propiedades del liquido en la velocidad de asentamiento

¢ Densidad
e Viscosidad
e Naturaleza molecular

e Substancia disuelta

Propiedades de la mezcla en la velocidad de asentamiento

e Concentracion de solidos

e Viscosidad de mezclas

Para la ecuacion citada anteriormente la distancia de asentamiento
no es la misma a la distancia lineal requerida debido a que viene
dada en mililitros (ml), por lo que esta distancia debe ser lineal y se
emplea un método equivalente de medicidén por parte de la persona

que realiza el ensayo.
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Aplicando la Ley de Stokes; que cita a particulas esféricas que se
desplazan sobre un liquido viscoso, experimentan una fuerza de
arrastre 'y gravitatoria. Para determinar los diametros

hidrodinamicos se lo efectua de las siguiente ecuacion (2.2)

9 D5 (Pp=pm)
V, = ’IIT’“” (2.2)

Donde:

V,:Velocidad de asentamiento de la arcilla (m/seg)

g: aceleracién de la gravedad (m/s?)

Dy: Didmetro hidrodinamico de la particula en el medio viscoso (um)
pp: Densidad de la particula (kg/m?)

pm: Densidad del medio (kg/m3)

u:Viscosidad del fluido (Pa * seg)

Reemplazando la velocidad de asentamiento se tiene el didametro

hidrodinamico de la particula en un medio viscoso:

g(pp - pm)Ta

Los valores se expresaron en micrometros, de esta forma se
emplearon las distancias de desplazamiento de la particula y el

tiempo para calcular la velocidad de asentamiento y diametro
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hidraulico, aplicados como indicadores de compatibilidad. (Ver

APENDICE A)

Caracterizacion de nanocompuestos de epoéxicas-arcillas

La caracterizacion de los nanocompuestos son técnicas empleadas
para comprobar y analizar las mejoras de las propiedades fisicas y
quimicas que tiene la matriz polimérica luego de tratar
organicamente a las arcillas. La aplicacion de estas técnicas se
requiere conocer la estructura cristalina, los enlaces quimicos y su
forma fisica a la nueva sustancia. A continuacién se muestran los
principales ensayos que se usaron en este proyecto para

comprender lo que ocurre en las organoarcillas a nivel molecular.
Espectrometria infrarroja por Transformada de Fourier

La espectroscopia es el estudio de la interaccion de la luz con la
materia. Esta luz puede reflejarse o transmitirse con un rayo
monocromo de luz infrarroja sin cambio de energia a través de una

muestra la cual ha sido preparada previamente.

La espectrometria infrarroja ha sido utilizada en la identificacion de
los elementos de la naturaleza y se basa en las frecuencias

especificas que tienen los enlaces quimicos de las sustancias. (24)
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Existen diversos tipos de movimiento vibracional de los enlaces
quimicos de una molécula, llamados modos, pueden excitarse por
la radiacion infrarroja, generalmente en el rango de longitud de

onda de 0.1 a0.11125 cm, o de 10 a 4000 cm-1 (numero de onda).

Longitud de onda (cm )
100000 —
10000 ————
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1000 —
100 -
Television
10 — &
1 — Radar N2 de onda (cm’!)
[ it i i o 10
Lejano
0,01 i (e oot pied il i
Mediano INFRARROJO
0,001 ———-=--=q-==ccccccqecccccaccncnaa
=1 Préximo
0,()001—----_:---j ------------------ 10000
0, 1 —_ . Visible
Ultravioleta
0,000001 —— —
Rayos X
0,0000001 —
Rayos ¥
0,00000001 ——

FIGURA 2.15. RANGOS DE FRECUENCIA (25)

Generalmente, la luz o radiacion consta de un rango de frecuencias,
de la cual algunas seran absorbidas por la muestra. Es necesario
determinar cuanta energia de estas frecuencias ha sido absorbida,
por lo que se debe dividir la luz de acuerdo con la longitud de onda
y medir su intensidad. Este es el principio de la cual trabajan los

espectrometros. (25)
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FIGURA 2.16. DIAGRAMA ESQUEMATICO DE UN

ESPECTROMETRO (25)

En la gréfica del espectro IR de una muestra se la representa con la

cantidad de energia IR (eje y) y que es absorbida a determinadas

frecuencias (eje x) en la region IR del espectro electromagnético.

Ver figura 2.16 (26)
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FIGURA 2.17. GRAFICA DE UN ESPECTRO (26)
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Cada muestra tiene un espectro IR Unico; es decir que el espectro

IR es como el codigo genético de un compuesto (Ver Figura 2.17.)

Intervale de

Enlace Tipo de eompuesto frecuenclas, em™ Intensidad
" C—H Alcapos 2 B50.2 970 Fuerte
| 1.340-1.470 Fuerte

c—H Alquenos (>?—c<'l ) 3.010-3.095 Media

675995 Fuerie
C—H Alguinos (—C=C—-H) 330 Fuerte
C—H Anillos aromdticos 3.010-3.100 Media
690-900 Fugrne
O—H Alcoboles y fenoles (mondmeros) 3.590-2.650 Variable
Alcoboles y fenoles {unidos por puentes  3,200-3.600 Variable, a veces ancha
de hidrogeno)
Acidos carboxilicos {(mondmeros) 1,500-3.650 Media
Acidos carboxilicos (unidos por puentes  2.500-2.700 Ancha
de hidrégeno)
N—H Aminas, amidas 3.300-3.500 Media
C=C Alguenos. 1L.610-1.580 Yanahle
Cc=C Anillos arométicos 15001500 Variable !
C=C Alguinos 2.100-2.260 Variable
t C—=N Aminas, amidas 1.180-1.360 Fuerte
| o=~ Nitrilos 2210-2.280 Fucrte !
C—0 Alcoholes, &leres, foidos carboxficos, 1.050-1.300 Fuerte ‘
| Esteres
1 =0 Aldehidos, cetonas, &cidos carboailicos, 1 6%0-1.760 Fuerte
Esteres
NO, Nitroderivados 1.500-1.570 Fuaecric
1. 3060-1.370 Fueriz J

FIGURA 2.18. INTERPRETACION DE ESPECTROS IR (27)

En el espectro electromagnético la region infrarroja toma lugar a las
frecuencias de 12,800 y 10 cm-1, y a esta regién se la ha dividido

en tres sub-regiones denominadas: (27)

* Region de Infrarrojo Cercano (NIR Near Infrared Region) que va
desde 12800 a 4000 cm-1, puede excitar sobretonos o vibraciones

armonicas.
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* Region de Infrarrojo Medio (MIR Middle Infrared Region) que va
desde los 4000 a 400 cm-1, puede ser usado para estudiar las

vibraciones fundamentales y la estructura rotacional vibracional.

* Region de Infrarrojo Lejano (FIR Far Infrared Region) que va
desde 400 a 10 cm-1, se encuentra adyacente a la region de
microondas, posee baja energia y puede ser usado en

espectroscopia rotacional.

Regiones espectrales Tipo de medida Tipo de aniilisis Tipo de muestras
Infrarrojo cercano Reflectancia difusa  Coantitativa Materiales comerciales s6lidos o liquidos
Absorcion Cuantitativa Mezclas gaseosas
Infrarrojo medio Absorcidn Cualitativa Compuestos sdlides, liquidos ¢ gaseosos purcs
Cuanfirativa Mezclas complejas de gases, Nquidos o sdlidos
Cromatpgrifico  Mezelas complejas de gases, liquidos o sdlidos
Reflectancia Cualitativa Compuestos solidos pures o liguidos
Emisifn Cuantitativa Muestras atmosféricas
Infrarrojo lejano Absorcitin Cualitativa Especies inorgdnicas puras u organometdlicas

FIGURA 2.19. PRINCIPALES APLICACIONES DE LA

ESPECTROMETRIA EN EL INFRARROJO (27)

Para este proyecto se usé la regién de infrarrojo medio (MIR) que
es la region mas empleada para la caracterizacion de elementos y
compuestos con un rango de 4000 a 500 cm-1, reflejada por picos
de absorbancia que aumentaron su amplitud conforme pasaba el
tiempo en que la nanoarcilla C93A se asentaba sobre la resina

RAD-948.
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FIGURA 2.20. PORTAMUESTRA DE LiQUIDOS PARA

ESPECTROMETRIA MID-IR

También se utilizé la region de infrarrojo cercano (NIR) que es
menos util para la identificacion pero sirve para el analisis
cuantitativo de compuestos o0 sustancias que contengan
agrupaciones funcionales con hidrogenos unidos a carbonos,

nitrégenos y oxigenos. (26)

Curado en FTIR.- Se realizaron las mezclas correspondientes para

obtener cuatro tipos de ensayo:

Primer ensayo: Se tiene los sistemas epdxicos-amina obtenidos de
la mezcla entre GE-60 a un 75% de la masa total de la resina y
RAD-948 a un 25% de la masa total de la resina con la amina T-

403.

Segundo ensayo: Se tiene los sistemas epoxicos-amina y se agregd
un 5% en masa arcilla del peso total obtenida de la mezcla entre

GE-60(75%), RAD-948(25%), T-403 y C93A.
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Tercer ensayo: Se tiene los sistemas epdxicos-amina y se agrego el
1% en masa de inhibidor de corrosion RM-210 del peso total
obtenida de la mezcla entre GE-60(75%), RAD-948(25%), T-403 y

RM210 (Carboxilato de amino)

Cuarto ensayo: Se tiene los sistemas epoxicos-amina y se agrego
un 5% en masa arcilla y 1% en masa de inhibidor de corrosién RM-
210 del peso total obtenida de la mezcla entre GE-60(75%), RAD-
948(25%), T403, C93A y RM210, del cual fueron analizados con el

FTIR.

Se realizé un total de 4 probetas formadas por dos placas de vidrio
semijuntas y colocada la muestra en su interior segun la figura 2.21,
las cuales se monitorearon mediante el método Near-IR con un

rango de 7500 — 4000 cm-1

FIGURA 2.21. MONITOREO DE CURADO PARA

ESPECTROMETRIA NEAR-IR
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Aplicando las ecuaciones para la obtencidon de los datos de
porcentajes de reduccion de areas picos 0 conversidon de amina

primaria y epéxico se muestran a continuacion.

alAl] = _ AL 2.4
Al,
E,
El=1--2 2.5
alE] £

Los subindices 0 y n denotan el valor inicial y los valores finales
refiriendose al orden y cantidad de ensayos realizados durante el

monitoreo de curado por 7 dias (168 horas).
Reologia

La reologia es la ciencia del flujo y la deformacion de la materia,
describe la relacién entre fuerzas, deformaciones y tiempo. La
reologia tiene gran aplicacion a cualquier clase de materiales,

desde los gases hasta los sélidos.

La reologia de fluidos es usada para describir la consistencia de
diferentes fluidos como: la viscosidad y la elasticidad. Por
viscosidad se entiende la resistencia a fluir o el “espesamiento” y

por elasticidad la “pegajosidad” o “estructura”.

La reologia es entonces la rama fisica que estudia el

comportamiento de los fluidos a diferentes tipos de esfuerzos. El
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campo de la reologia se extiende desde la mecanica de los fluidos

Newtonianos por una parte, hasta la elasticidad de Hooke. (28)

Viscosidad.- Es la propiedad que tienen los liquidos de ofrecer una
cierta resistencia a la deformacion o desplazamiento relativo de dos

capas paralelas vecinas.

Tipos de Viscosidad.- Existen tres tipos de viscosidad: la viscosidad

dinamica, la viscosidad cinematica y la viscosidad aparente.

La viscosidad dinamica o absoluta, denominada “y”. Si se
representa la curva de fluidez (esfuerzo cortante vs velocidad de
deformacion) se define también como la pendiente en cada punto

de dicha curva.

La viscosidad aparente, también denominada “p” se define como el
cociente entre el esfuerzo cortante y la velocidad de deformacion.
Se aplica este término para tratar de viscosidad de fluidos no

newtonianos

La viscosidad cinematica, denominado “v”. Relaciona la viscosidad

dinamica con la densidad del fluido utilizado. (29)
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FIGURA 2.22. CURVA DE FLUIDEZ PARA REPRESENTAR LA

VISCOSIDAD DINAMICA Y APARENTE (29)

Ley de Newton de la viscosidad.- es cuando el sistema que esta

inicialmente en reposo t=0, y al cabo de unos instantes la lamina

inferior se pone en movimiento en la direccién de x, con velocidad

constante v.

h (<o
t=0

¥ H
et T

v o .

v }
- : O t grande

vt
x

Fluido imcialmente en
reposo

Lamina inferior puesta
en movimiento

Formacidn de la
velocidad en flujo
no estadonario

Distribuddn final de
velocidad para flujo
estacionario

FIGURA 2.23. DESARROLLO DEL PERFIL DE VELOCIDAD (28)
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A medida que pasa el tiempo el fluido gana cantidad de movimiento,
que finalmente se establece el perfil de velocidad en régimen
estacionario. Una vez alcanzado el perfil de velocidad, es preciso
aplicar una fuerza constante F para conservar el movimiento de la
lamina inferior teniendo en cuenta la constante de proporcionalidad

que es la viscosidad. (28)

Para este proyecto se va usar materiales viscoelasticos, cuyo
comportamiento es de tipo liquido y sodlido, tipico de los polimeros
termoestables que tienen componente elastica y otra viscosa, que
al someter a una tensidén se almacena como energia potencial como
son los sélidos ideales y otra parte se disipa como los fluidos, para

este tipo de ensayo se usa el redmetro. (30)

Rebmetro.- es un instrumento que mide tanto el seguimiento del
esfuerzo como la deformacion de un material del cual no se conoce

su relacién constitutiva.

Muestra

FIGURA 2.24. ESQUEMA DE GEOMETRIA DE PLATOS

PARALELOS (30)
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Se va usar el redmetro rotacional cuyos calculos se realizan a partir
de las medidas de la fuerza de torsion de los platos junto con el
nanocompuesto, de la velocidad del eje y de sus caracteristicas que
ofrecen una lectura directa de la viscosidad en centipoises o Pas.

(31)

Microscopia electronica de barrido (SEM)

El fundamento de la microscopia electronica de barrido (“Scanning
Electron Microscope”, SEM) se basa en hacer incidir un delgado
haz de electrones acelerados, con energias desde unos cientos de
eV hasta unas decenas de Kev (50 KeV), explora la superficie de la
imagen punto por punto y un haz focaliza sobre la superficie de un
material de forma que realiza un barrido de la misma siguiendo la
trayectoria de lineas paralelas. Cada punto leido corresponde a un
pixel en un monitor. Cuanto mayor sea el numero de electrones
aplicados sobre la muestra mas brillara el pixel en la pantalla. Los
microscopios electrénicos de barrido pueden ampliar los objetos

200.000 veces o0 mas. (32)(33)
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FIGURA 2.25. COMPONENTES DE UN MICROSCOPIO

ELECTRONICO DE BARRIDO. (33)

En este proyecto se aplicé para determinar la dispersién de la
organoarcilla en los sistemas de curado de diferentes muestras,
para el analisis visual se escogieron magnificaciones de 500x que
permiti6 ver hasta un tamafo de 200 micras hasta una
magnificacion de 10000x con un tamafo de visualizaciéon de 10
micras. Se tuvo que fracturar las probetas y recubrirse con platino
para impregnar una capa de atomos de platino para que puedan ser

grabados durante el barrido electrénico.
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FIGURA 2.26. PORTAMUESTRA EN EL INTERIOR DEL

MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO (SEM)

Ensayo de Tension

Segun la Norma ASTM 882-12, “Método de prueba estandar para
propiedades de traccion de plastico de lamina fina” es un método
para encontrar la identificacion y caracterizacion de materiales con
propositos de control y especificacion. Las propiedades de tensidn
pueden variar por el espesor de la muestra, método de preparacion,
velocidad de estiramiento, tipo de apriete con mordaza, y manera

de evaluar la extension. (34)
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FIGURA 2.27. ENSAYO DE TENSION (ASTM 882-12)

Para este proyecto se prepar6 las probetas curadas durante un
tiempo de 168 horas bajo condiciones de temperatura y humedad
controlada, para obtener la forma ideal se us6 moldes a partir de
plantillas normalizadas bajo la norma ASTM D256-B, para la
evaluacion de este ensayo se tuvo que medir su espesor en tres
partes diferentes a lo largo de su longitud y asi colocar marcas a las
probetas para que sujete las mordazas de manera equidistantes,
con sus respectivas medidas promedios de ancho y espesor. Al
aplicar TRAPEZIUM2 que es un programa de interfaz con la
Maquina de Ensayos universales (MEU) y el ordenador, se
obtuvieron datos correspondientes a las propiedades mecanicas del
material al ser tensado y graficos de esfuerzo frente a la

deformacion.



44

Ensayo de Dureza

Segun la Norma ASTM D2240-05, “Método de prueba estandar
para las propiedades del caucho - dureza del durémetro” es un
método basado en la penetracién de un tipo especifico de identador
debido a una fuerza sobre el material bajo condiciones especificas.
La dureza de la identacion es inversamente relacionada a la
penetracion, es dependiente del modulo elastico y comportamiento

viscoelastico del material. (35)

FIGURA 2.28. ENSAYO DE DUREZA (ASTM D2240-05)

Se usaron probetas de todos los nanocompuestos realizados en
este proyecto, se midi6 la dureza del material al agregar
organoarcillas e inhibidores volatiles de corrosiéon. Para este tipo de

ensayo se aplica el shore D para materiales mas duros como:



2.5.
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laminas termoplasticas dura, goma dura y plasticos de alto grado de
dureza. En la figura 2.29 se encuentra los diferentes tipos de shore

y su escala de dureza.

EXTe 1o % % %
1 1 “1 | o I
20 mwm&uw
| i |
010‘}03040 & To B0 90 100

m& d& R

SUEMAT LY SEL SHOE ERLE BAND  FENON DRASER THRE TREAD SHOE BEEL SHOPPING CAET A HAT
camoy L waLEL

FIGURA 2.29. ESCALA DE DUREZA DE DIFERENTES TIPOS DE

SHORE (36)

El durémetro shore tiene un piston, un identador o penetrador, un
dispositivo electronico de lectura y un resorte calibrado que aplica

una carga en el identador y la fuerza del muelle calibrado.

Pruebas de un nanocompuestos de resinas epoéxicas alifaticas

— aminas — organoarcilla

Las pruebas permiten conocer las propiedades fisicas y mecanicas
de las probetas con diferentes mezclas desarrolladas en el
experimento, con la combinaciéon de dos resinas epodxicas, una
amina alifatica, la organoarcilla modificada y el inhibidor de

corrosion, el cual se realizaron las siguientes pruebas:
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Pruebas de hinchamiento

Segun la Norma ASTM D 570, “Método estandar para absorcién de
Agua en Plasticos” es un método para determinar la tasa relativa de
absorcion de agua de una probeta de material polimérico que esta
sumergida en agua en un determinado tiempo y temperatura

especifica.

Esta prueba determina el cambio de masa de los nanocompuestos
que estan inmersos en liquidos u otros solventes por medio de su

peso con respecto al tiempo.

FIGURA 2.30. PRUEBA DE HINCHAMIENTO (ASTM D 570)

La absorcién de agua puede ser representada de la siguiente

manera: (37)

La masa de agua absorbida por unidad de superficie.
Porcentaje de agua absorbida con respecto a la masa original de

la probeta de ensayo.
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m, —m
M(%) = (tm—O)xmo 2.6

(0]

Donde:
M (%): Porcentaje de agua absorbida
m;: Masa de agua absorbida en el tiempo (t)

m,: Masa inicial antes de absorber agua

Prueba de adherencia

Segun la Norma ASTM D3359-08, “Método de prueba estandar
para la medicion de adhesion por prueba de cinta” es un método
cuyo procedimiento es evaluar la adhesién de peliculas de
revestimientos a sustratos metalicos mediante la aplicacion y
eliminacion de la cinta sensible a la presidn sobre cortes

perpendiculares realizados en la pelicula. (38)

Para evaluar el ensayo de adherencia, se debe antes hacer la
mezcla correspondiente al nanocompuesto y luego colocar el
material con un espesor de 1 mils sobre placas metalicas
normalizadas que fueron lijadas para mayor adherencia del

nanocompuesto.
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FIGURA 2.31. ENSAYO DE ADHERENCIA SOBRE PLACAS

NORMALIZADAS

Prueba de Rayado de lapiz

Segun la norma ASTM D3363 - 05, “Método de prueba estandar
para dureza de pelicula por prueba del lapiz” es un método de bajo
costo para la determinacion de la dureza de pelicula como
recubrimiento organico sobre un sustrato o metal con minas de

lapiz de dureza conocida.

Este método de ensayo se ha utilizado para determinar también el
curado de estos recubrimientos, especialmente aquellos

compuestos que son secados con calor. (39)

FIGURA 2.32. VISTA DEL SOPORTE MECANICO CON LAMINA



CAPITULO 3

3. PARTE EXPERIMENTAL.

En este proyecto se solicitd los recursos necesarios para la
preparacion de las probetas, equipos de medicion, higiene vy
seguridad para obtener resultados deseables en la experimentacion
y determinar el nanocompuesto ideal realizada por distintas pruebas
y ensayos, a continuacion se muestra un cuadro esquematico del

trabajo experimental. Ver figura 3.1

En este cuadro se describe detalladamente el procedimiento
empleado en cada prueba y ensayo, se aplica una prueba para
escoger el mejor nanocompuesto, asi evitar pérdidas de material y

tiempo.

Cada prueba y ensayo se realizd6 con normas y procedimientos
requeridos por los equipos para analizar las propiedades fisicas y
mecanicas de los nanocompuestos. Para ello se usé la metodologia

que demandan las hojas técnicas de cada muestra.
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Experimentacion

Preparacion de Probetas
(Nanocompuestos)

Curado de probetas durante 168 horas
en desecantes

Pruebas de _| Caracter zacic‘)nl
| hanocompuestos
FTIR
=] Hinchamiento

—{sEM]
_l Dureza al rayado I _@

FIGURA 3.1. ESQUEMA EXPERIMENTAL

Materiales, equipos y accesorios

En este capitulo se presenta todo el desarrollo experimental de la
investigacion, es necesario que se cuente con los materiales
correctos para la preparacion de las probetas y equipos en buenas

condiciones para su debido analisis.

Antes de comenzar los experimentos se utilizd protecciones
adecuadas para la seguridad e higiene al contacto con sustancias

que podrian ser peligrosos o causar efectos nocivos a la salud.
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FIGURA 3.2. ACCESORIOS DE SEGURIDAD PERSONAL

El lugar donde se realizaron las probetas fue en el laboratorio de
sintesis de materiales del cual tiene condiciones favorables para el

trabajo.

FIGURA 3.3. LABORATORIO DE SINTESIS DE MATERIALES
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Materiales.- en esta parte se encuentran la materia prima y
herramientas que tuvo que ser procesada para la funcion requerida

segun el ensayo a tratar, y estos son:

Cloisite 93A.- arcilla de origen natural perteneciente a la familia
Montmorillonita modificada, molida y tamizada a 20 micras. (Ver

APENDICE F)

FIGURA 3.4. CLOISITE 93A

Carboxilato de amina (CA) RM210.- es un inhibidor de corrosién
volatil, molida y tamizada a 20 micras, usada al 1% en la mezcla

epoxi/amina/arcilla.

FIGURA 3.5. CARBOXILATO DE AMINA RM210
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Jeffamine T-403.- agente curador trifuncional perteneciente al

grupo de las polieteraminas (Ver APENDICE E )

FIGURA 3.6. JEFFAMINE T-403

Resina Epoéxica GE-60.- pertenece al grupo alifatico de los

sorbitoles epoxidados multifuncionales. (Ver APENDICE D)

FIGURA 3.7. RESINA EPOXICA GE-60
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Resina Epoxica RAD-948.- pertenece al grupo alifatico de resinas
trifuncionales epoxicos basado en trimetilolpropano éter de
triglicidilo. Al mezclarse con otra resina mejora la solubilidad y

disminuye la viscosidad proporcionando muy buena reactividad.

S ITSUSA Tl STIANANN Fa wiseg

SAMPLE
RAD-948

Pautions:  Use Safety Glasses, G
Yowed, Irritating to eyes an:

¥ cause |
ehvent

R -

FIGURA 3.8. RESINA EPOXICA RAD-948

Equipos

Los siguientes equipos fueron utilizados para las pruebas vy
caracterizacion de las muestras que se analizaron en este proyecto,

se tiene lo siguiente:

Deshumidificador.- mantiene las condiciones necesarias
controlando la humedad relativa del ambiente. Debido a las altas
temperaturas y humedad que presenta la ciudad de Guayaquil se
vio la necesidad de colocar deshumidificadores para evitar que las

particulas de vapor dafen las probetas.
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FIGURA 3.9. DESHUMIDIFICADOR

Higrémetro.- este equipo mide la temperatura y la humidad relativa.
Las condiciones del laboratorio deben estar a temperaturas

menores a 25° y humedad relativa menor al 50%.

FIGURA 3.10. HIGROMETRO

Balanza digital.- con esta balanza se pesé los diferentes
nanocompuestos como: resinas, amina, organoarcilla e inhibidor de

corrosion. De marca BOECO de fabricacion Alemana, este equipo
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tiene una capacidad de max. 210gr. y tiene una resolucion de 0.001

ar.

FIGURA 3.11. BALANZA DIGITAL DE PRECISION

Speed Mixer (Mezclador centrifugo).- equipo utilizada para tener
una mejor exfoliacion y una buena mezcla entre resina, amina,

organoarcilla e inhibidor de corrosion.

FIGURA 3.12. SPEED MIXER DAC 400.1 FVZ
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Camara de vacio.- consta de una bomba de vacio y un recipiente
con descante para formar un ambiente seco y de baja presién, con
el proposito de extraer todo el aire que se encuentran depositadas

en las muestras.

FIGURA 3.13. CAMARA DE VACIO

Espectrofotometro de Rayos Infrarrojos (FTIR).- este equipo
emplea el método de las transformadas de Fourier que emite un
espectro infrarrojo a la muestra, dando una mayor resolucion,
sensibilidad y rapidez en la obtencidn de datos respecto a la

longitud de onda que poseen distintas muestras.
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FIGURA 3.14. ESPECTROFOTOMETRO INFRARROJO POR

TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR)

Redmetro.- es un instrumento que mide y analiza los cambios en
la estructura reoldgica de un compuesto como: viscosidad del fluido,
modulo de almacenamiento y médulo de pérdidas. Este equipo
puede adaptar diferentes piezas para la medicion, en este caso se
va a usar platos metalicos para analizar el tiempo de curado de
nanocompuestos resina/amina y una cuchara plastica para remover

la muestra.

FIGURA 3.15. REOMETRO Y ACCESORIO
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Maquina de Ensayos Universal.- este equipo de tensién posee
una capacidad de 10kN, que permitid obtener el modulo elastico,

esfuerzo y deformacion.

FIGURA 3.16. MAQUINA DE ENSAYOS UNIVERSAL (MEU)

Durémetro.- este equipo de marca QUALITEST se encarga de
obtener datos de dureza de un material especialmente de plastico,
para este proyecto se va usar un durémetro shore D debido a su

espesor mayor a 9mm

FIGURA 3.17. DUROMETRO SHORE D
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Microscopio de Barrido Electronico (SEM).- este equipo
visualiza particulas de dimensiones pequefias, con una gran
resolucién y el aumento de este instrumento puede llegar hasta

10000x que permite observar alrededor de 10 micras.

FIGURA 3.18. MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO

(SEM)

Aplicador de Peliculas.- es un instrumento que sirve para obtener
peliculas humedas de espesores de 1 mil hasta 8 mil. Es de acero

inoxidable y de marca GARDCO

FIGURA 3.19. APLICADOR DE PELICULAS



61

Equipo de Adherencia.- estd compuesto de un mango con 11
cuchillas paralelas, que sirven para rayar el recubrimiento de forma
perpendicular. Ademas cuenta con una cinta adhesiva normalizada
que se utiliza para colocar en la parte rayada y luego sacarla con
respecto a la norma. Finalmente se tiene un cepillo que se utiliza
para limpiar la parte rayada y una lupa para verificar la parte

removida por la cinta.

FIGURA 3.20. EQUIPO DE ADHERENCIA

Equipo de rayado de lapiz.- estd compuesto de 8 porta minas de
lapices distribuidas de forma cilindrica, sirve para verificar la dureza
del recubrimiento respecto al rayado. Tiene ademas un juego de
14 minas de marca GAROCO que se categorizan segun la norma

ASTM 1474.
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FIGURA 3.21. EQUIPO DE RAYADO DE LAPIZ

Accesorios

Durante el desarrollo del experimento se utilizé varios accesorios
que fueron de ayuda para la obtencién y manipulacién de las

muestras, y estos son:

Guantes.- especialmente de latex empleado para manipulacién de
las muestras y evitar cualquier reaccion de la sustancia al contacto

con la piel.

FIGURA 3.22. GUANTES
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Mascarilla.- utilizada para evitar que particulas de polvo o

sustancias ingresen por las vias respiratorias.

FIGURA 3.23. MASCARILLA

Painos de Limpieza.- se usaron para la limpieza y secado de las

herramientas tales como pinzas, espatulas, placas, sustancias, etc.

s, g
PN Lo AT R A

FIGURA 3.24. PANOS DE LIMPIEZA
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Recipiente de mezclado.- este es el recipiente que se uso6 para la

debida mezcla y contencién de los nanocompuestos.

FIGURA 3.25. RECIPIENTE DE MEZCLADO

Envase para almacenamiento.- estos se aplicaron como
desecadores debido a la falta de ellos, por motivo del numero de

muestras que se empleo en el experimento.

FIGURA 3.26. ENVASES PARA ALMACENAMIENTO
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Envase de Plataforma.- se usé como base del Portamuestra para
el ensayo de curado en el FTIR, se realiz6é esto con el propdsito de

nivelar el eje imaginario del emisor con el centro del Portamuestra.

FIGURA 3.27. ENVASE DE PLATAFORMA

Envase de vidrio.- se utilizé como almacenamiento de agua des-

ionizada con la probeta dentro para la prueba de hinchamiento.

FIGURA 3.28. ENVASE DE VIDRIO
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Vaso de Vidrio.- utilizado para mezclar agente anticorrosivo (VpCI-

440) y agua destilada o des-ionizada durante el lijado de placas

metalicas.
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FIGURA 3.29. VASO DE VIDRIO

Tubo de ensayo.- se emple6 como contenedor de muestra para la

prueba de asentamiento.

FIGURA 3.30. TUBO DE ENSAYO

Jeringuilla.- se utilizé para la colocacién de la amina y resina a los

recipientes debido a su baja viscosidad.

FIGURA 3.31. JERINGUILLA
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Agua Des-ionizada.- este liquido fue empleado para la prueba de

absorcion de agua (Hinchamiento)

FIGURA 3.32. AGUA DES-IONIZADA

Acetona.- se aplico como agente de limpieza para las herramientas

y moldes de los nanocompuestos.

FIGURA 3.33. ACETONA
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VpCI-440.- es un agente de proteccion contra la corrosion. Este
agente quimico se mezcla con agua destilada o des-ionizada

durante el lijado de placas metalicas.

FIGURA 3.34. VPCI-440

Neo-Clear.- es un agente aclarador anticorrosivo usado para
proteger y limpiar de manera microscopica a placas metalicas

recién lijadas.

FIGURA 3.35. NEO-CLEAR
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Pintura anticorrosiva.- estd compuesto de un galén de pintura roja
y un aditivo anticorrosivo de uso industrial. Se aplicé pintura en el
borde de la placa metalica con el propésito de evitar la corrosion de

la placa y el deterioro del recubrimiento.

FIGURA 3.36. PINTURA ANTICORROSIVA

Desecante Gel de Silice.- es un absorbente de humedad que

indica cambiando de color cuando esta al limite de absorcion.

FIGURA 3.37. DESECANTE GEL DE SiLICE
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Vidrio delgado.- este objeto fue empleado como protector para la
elaboracion de las portamuestras en el FTIR, del cual se cortaba y

se presionaba con dos binchas de metal.

FIGURA 3.38. VIDRIO DELGADO

Lamina de Caucho.- se utiliz6 como contenedor para la

elaboracion de los portamuestras en el FTIR.

FIGURA 3.39. LAMINA DE CAUCHO

Tiras de Silicén.- usado para la separaciéon de placas tratadas con

recubrimiento y pintura.

FIGURA 3.40. TIRAS DE SILICON
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Bincha.- se utilizé para la sujecion de los vidrios delgados con la

lamina de caucho para la elaboracion de portamuestras en el FTIR.

FIGURA 3.41. BINCHA

Moldes para muestras.- fueron utilizados como contenedor de las
muestras dando la forma especifica dependiendo del ensayo o

prueba a realizar.

FIGURA 3.42. MOLDES PARA MUESTRAS

Placa Metalica Normalizada.- se usé para el las pruebas de

adherencia y rayado.
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FIGURA 3.43. PLACA METALICA NORMALIZADA

Herramientas.- parte de los accesorios se encuentran las
herramientas de trabajo con las que se usaron para este

experimento. Entre ellas estan:

Espatula.- esta herramienta se utilizé para remover la mezcla de

los recipientes a los moldes y colocacion de mezcla a la placa

FIGURA 3.44. ESPATULA

metalica.

Cuchara doble.- se utilizé para pesaje de masa de las resinas y

organoarcillas.

FIGURA 3.45. CUCHARA DOBLE
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Pinza.- sirven para la manipulaciéon y levantamiento de las probetas
sumergidas en el agua por la prueba de absorcidon de agua

(Hinchamiento).

FIGURA 3.46. PINZA

Estilete.- se empleé para cortar las laminas de caucho en la

elaboracion de las portamuestras en el FTIR

FIGURA 3.47. ESTILETE

Tijera.- herramienta utilizada para cortar los cauchos para la
elaboracion del Portamuestra en el FTIR y la cinta para la prueba

de adherencia.

FIGURA 3.48. TIJERA
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Soporte de tubo de ensayo.- esta tiene una base que soporta una
varilla y que a su vez esta unida a un brazo con mordaza, que sirve

para sostener el tubo de ensayo con la muestra.

FIGURA 3.49. SOPORTE DE TUBO DE ENSAYO

Corta vidrio.- fue utilizado para cortar los vidrios delgados en la

elaboracion de las portamuestras en el FTIR

FIGURA 3.50. CORTA VIDRIO

Regla Metalica.- se utiliz6 para medir la distancia de colocacion de

las probetas en la prueba de tension.

FIGURA 3.51. REGLA METALICA
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Marcador.- se empleé marcaciéon de referencia en las probetas
para la colocacion y sujecion de las mordazas en la prueba de

tension.

FIGURA 3.52. MARCADOR

Lijas.- se aplicaron diferentes clases de lijas (320, 400, 600, 1000)
para el desbastado hasta el acabado de las placas metalicas antes

de colocar el recubrimiento.

FIGURA 3.53. LIJAS

Pinceles.- se utilizaron para la aplicaciéon y acabado de la pintura

roja anticorrosiva sobre los bordes de las placas metalicas.
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FIGURA 3.54. PINCELES

Secadora.- fue utilizada para el secado de las placas metalicas

después del lijado.

FIGURA 3.55. SECADORA

Algodén.- se usé para la limpieza y recubrimiento con agente

anticorrosivo aclarador (Neo-Clear) sobre las placas lijadas.

FIGURA 3.56. ALGODON
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3.2. Preparacion de las probetas

Se realizé una serie de probetas de diferentes formas para distintas
pruebas y de caracterizacion con la finalidad de conocer sus
propiedades fisicas y mecanicas. Para ello se elaboré curados en
los moldes, curado dentro del Portamuestra en el FTIR y curado
sobre placas metalicas normalizadas que se explicara mas adelante

SuU proceso.

Para la elaboracion de probetas en las pruebas de hinchamiento se
utilizaron moldes para el respectivo curado de los siguientes
nanocompuestos: resina GE60 (25%,50%,75%) con otra resina
RAD-948 (75%,50%,25%) y amina T-403, estas se desarrollan para

verificar las propiedades de barrera que posee este material.

Se  utilizaron las ecuaciones dadas por el fabricante DOW
CHEMICAL que determina la cantidad de amina en base a la
cantidad de resina y que relaciona los pesos moleculares de las
muestras de acuerdo al numero de hidrogeno. Estas ecuaciones

son validas para resinas/amina sin organoarcilla.

Para mezclar resinas con amina sin la presencia de organoarcilla se

tiene los siguientes calculos:
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La resina GE60 con un EEW de 177,5 gr/eq, y la resina RAD-948
con un EEW de 157.5 gr/eq mezclando con la amina T-403 con un

AHEW de 81 gr/eq se tiene lo siguiente:

Aplicando las ecuaciones del proveedor se obtiene el EWW por la

ecuacion 3.1

MgEeo T MRADY48

MgE60 + MpAD94g
EEWggeo  EEWgapoas

EWW = (3.1)

Luego se calcula el PHR de la composicion epdxica/amina con la

ecuacion 3.2

AHEW;443 * 100
EWW

PHRT4_03 = (32)

Finalmente se obtiene la cantidad de amina para la mezcla de estas

dos resinas por la ecuacion 3.3

_ (mggeo + Mrapoas) * PHR7403
Mr403 = 100 (33)

Para la preparacién de probetas con organoarcilla C93A, se agregd
el 5% de la cantidad total de resina, mezclando con un agente
curador, cuyo calculo para determinar EEW de la resina/arcilla esta

dado por la ecuacion 3.4

EEWgRes—arc = (EEWggeo + EEWRapoag) * 1.05 (34)
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Después se calcula el PHR de la composicion

epoxica/amina/organoarcilla por la ecuacion 3.5

AHEW 403 * 100
PHRT403/C93A = EEWpgs 4 (3.5)
es—Arc

Finalmente se obtiene la cantidad de amina con relacion a la

cantidad de organoarcilla agregada al 5%.

(Mggeo + Mraposs) * PHRT403/C93A
MT403/c934 = 100 (3.6)

Por ultimo para la preparacion de probetas con organoarcilla C93A
a un 5%, inhibidor de corrosion CA a 1%, mezclado con un agente
curador cuyo calculo para determinar el EEW de la
resina/arcilla/inhibidor esta dado por la ecuacion 3.7, se repite las

ecuaciones 5y 6 para obtener el PHR y la cantidad de amina.

EEWReS—ATC—Inb = (EEWGE6O + EEWRAD948) *1.06 (37)

Los nanocompuestos elaborados fueron curados a una temperatura
ambiente de 25°C y una humedad relativa de aproximadamente

44% en el laboratorio.
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FIGURA 3.57. PREPARACION DE MEZCLAS

3.3. Pruebas de Hinchamiento

Como ya se mencioné en el capitulo 2 la prueba de hinchamiento o
absorcion de agua consiste en colocar las probetas en un solvente
durante un tiempo determinado y una temperatura especifica, para
la realizacion de esta prueba es necesario obtener las probetas con
proporciones diferentes de resinas (GE60 y RAD-948) y amina

(T-403) que se presentara a continuacion.

Preparacién de la Mezcla.

Primero se tuvo que limpiar los moldes con acetona vy llevarlos al
horno con una temperatura de 60°C + 1°C durante 1 hora para
secarlos, se nivel6 la balanza digital por medio de dos roscas que
estan en las partes laterales inferior del equipo y verificar que la

burbuja que esta en la parte posterior esté dentro del circulo, se
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encendiod el equipo y se presiono el boton TARE, se usé la cuchara
doble para recoger y pesar la resina GE60 a un 75% de la resina
total, luego con una jeringuilla se recogio la resina RAD-948 a un
25% de la resina total y con otra se recogi6 la amina T-403, como
medidas de seguridad personal se utiliz6 mandil, guantes y
mascarilla para la manipulacion de los nanocompuestos, se repitid
el mismo proceso pero ahora se recogio la resina GE60 a un 25%,
RAD-948 a un 75% ambas de la resina total y la amina T-403, y por
ultimo se recogio la resina GE60 a una 50%, RAD-948 a un 50%

ambas de la resina total y la amina T-403.

Procedimiento de Mezclado.

En el laboratorio de sintesis se realizaron tres mezclas que se las
llevd una por una al mezclador speedmixer, se encendid el
mezclador y se configuré a una rotacién de 2500 RPM durante dos
minutos, se colocd el envase en el holder o cilindro de soporte,
luego se la introdujo dentro del tambor giratorio del mezclador, se
cerro la puerta del speedmixer y se inicié el mezclado, con esta

velocidad se logré una homogenizacion de sus componentes.

Una vez realizado estos pasos se extrajo el holder con el envase
de mezclado y se procedio a llevarlo a los moldes, con una espatula

se removio la mezcla y se coloco en cada uno de los cuadritos del
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molde que tienen 10mm?, estos a su vez se las puso dentro de los

desecantes para su debido curado durante 7 dias.
Procedimiento del Monitoreo

Para esta prueba se empled una pinza para sacar las probetas ya
curadas hacia los frascos de vidrio con agua des-ionizada, se tomo
cuatro probetas de cada muestra se las peso y se las introdujo en
los envases de vidrio que en total fueron 12 probetas para el

monitoreo.

Aplicando la Norma ASTM D-570, se determiné el cambio de masa
de las probetas de ensayo luego de la inmersidon en agua, se
procedid a extraer cada probeta que estaba en los envases de
vidrio cada 24 a 72horas, con un pafio de limpieza se las secé y se
las puso en la balanza, se tomo el dato y se aplicé la ecuacion de la

Norma.

FIGURA 3.58. PESAJE DE PROBETA EN PRUEBA DE

HINCHAMIENTO
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3.4. Prueba de asentamiento de organoarcilla Cloisite 93 A en resina
epoxica Rad 948
En esta prueba consta de dos partes que es la prueba de
asentamiento visual con el tubo de ensayo y la otra es el ensayo de
espectrometria con el FTIR, cuya preparacion y mezclado fue
realizado con todas las precauciones posibles para su debido

analisis y monitoreo.

Preparacién de Mezcla

Inicialmente se niveld la balanza digital, se encendié el equipo y se
presiond el boton TARE, como proteccion personal se usé mandil,
mascarilla y guantes, se usé la jeringuilla para recoger y pesar la
resina RAD-948 debido a su baja viscosidad, la masa empleada de
la resina fue de 12g consideradas como el 100%, con una espatula
se recogio la organoarcilla a 5% de la masa total de la resina
equivalente a 0.6g, ambos compuestos fueron agregados al envase
y pesados en la balanza, ademas se preparé el soporte metalico y
tubo de ensayo previamente alineado en forma vertical en el

laboratorio de reologia.
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Procedimiento de Mezclado.

En el laboratorio de sintesis se pes6 la muestra en la balanza
digital, se procedio a colocar el envase dentro del holder, luego se
la introdujo en el speedmixer previamente encendido y configurado

a una revolucion de 2500rpm durante dos minutos.

Una vez terminado el proceso de mezclado rapidamente se la
extrajo del speedmixer y se la traslad6 al laboratorio de reologia,
donde se encuentra el soporte metalico con el tubo de ensayo vy el

espectrometro FTIR para su debido analisis.

Procedimiento para Asentamiento Visual.

En esta prueba se empled el tubo de ensayo y el espectrometro
FTIR, con una jeringuilla se procedio a remover la mezcla y verterla
en el tubo de ensayo a hasta ocupar 10ml marcados, del mismo
envase se remueve otra muestra para el portamuestra en el FTIR
previamente encendido y encerado, se tuvo que poner la muestra

en las dos partes al mismo tiempo.

Con un crondmetro se inicio el tiempo de asentamiento visual de la
organoarcilla y se empezé el monitoreo en el espectrometro que
esta conectado al ordenador, registrando la masa de |la
organoarcilla en suspension que se desplazaba 0.4 ml cada 30

minutos debido a la fuerza gravitacional.
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Procedimiento para Espectrofotometria.

Para este ensayo se us6 el Espectrometro Infrarrojo por la
Transformada de Fourier (FTIR) colocando el accesorio adecuado
para muestras en polvo y liquido, en el ordenador se abrié el
programa SPECTRUM y se obtuvieron graficas, configurado con los
parametros de escaneo con un rango de longitud de onda que fue
desde los 4000 hasta los 500 cm™, se escaned respecto a la figura
base o background tomada del portamuestra vacio cuya absorcion
fue el aire, se empled una jeringuilla para remover la mezcla del
envase y se virtio un mililitro al portamuestra, con la ayuda del reloj
del ordenador se tom¢ el tiempo de asentamiento, se realiz6 nueve
escaneos consecutivos para obtener un promedio de la amina

primaria que esta en el rango de 3250-3675 cm™.

Una vez realizado estos pasos se obtuvo nueve escaneos con
rangos de tiempo de: cero, uno, tres, cinco, 10, 15, 20, 26 minutos y
se tomo otro a las cinco horas, luego se escaned la muestra cada
0.4ml que se precipitaba la organoarcilla en el fondo del tubo de

ensayo.
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FIGURA 3.59. COLOCACION DE MUESTRA EN EL TUBO DE

ENSAYO Y FTIR

3.5. Caracterizacién del curado de resinas epoxicas GE-60 y Rad 948
— organoarcillas — aminas — inhibidores de corrosiéon mediante
FTIR
En esta parte se realizé el analisis del monitoreo de curado de
cuatro muestras dentro de las portamuestras de vidrio y caucho en
el espectrofotdmetro FTIR, durante un periodo de 168 horas (7

dias) para las mezclas:

e GEGO a 75%/ RAD-948 a 25%/ T-403 (resinas/amina),
e GE6O a 75%/ RAD-948 a 25%/ T-403/C93A a

5%(resinas/amina/organoarcilla),
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e GE60 a 75%/ RAD-948 a 25%/ T-403/RM210 a 1%
(resinas/amina/inhibidor)
e GE60 a 75%/ RAD-948 a 25%/ T-403/C93A a 5%/RM210 a

1% (resinas/amina/organoarcilla/inhibidor)

Caracterizacion del Curado GE60 a 75%/ RAD-948 a 25% con

T-403

Preparacion de Mezcla.

Se comenzd a pesar el GE6GO a un 75% y el RAD-948 a un 25%,
dentro del envase por medio de una cuchara y una jeringuilla, la
balanza digital previamente encendida y encerada, luego con la
ayuda de una jeringuilla se pes6 la amina T-403, como proteccion
personal se usé mandil, mascarilla y guantes, con el porcentaje
dado la masa de GE60 fue de 1.5g y RAD-948 fue de 0.5g
obteniendo una masa total de 2g de resina, cuyo calculo de la

amina dio una masa de 0.94qg.

Preparacién de Mezclado.

Una vez obtenido el peso correspondiente de la mezcla se procedio
a colocar el envase en el holder, luego se introdujo en el

speedmixer y se lo configuré a una revoluciéon de 2500rpm durante
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dos minutos para que la mezcla tenga una buena homogenizacion

de sus componentes.

Previamente se realiz6 cinco portamuestras, formado por dos
placas cuadradas de vidrio delgado de 2cm?, cuya longitud inicial
del vidrio era de 6cm de largo, 2cm de ancho y de espesor de
0.5mm que fue rayado y partido por el corta vidrio, luego se cortd
caucho de 1Tmm de espesor dando la forma de u del mismo tamano
de los vidrios cortados, poniendo en el medio de estas placas y
asegurando con unas binchas a los lados, sirviendo el caucho como

contenedor de la muestra.

Una vez realizado la mezcla se extrajo del holder el envase para
trasladarlo rapidamente al laboratorio de reologia, donde se
encuentran los portamuestras y verter la mezcla con una jeringuilla
en el interior, luego se la puso dentro del espectrofotometro FTIR
colocando encima del envase de plastico y alineando con la lente

de incidencia del infrarrojo para su debido analisis.
Procedimiento para Espectrofotometria.

Para este ensayo de monitoreo del curado se us6 el
espectrofotometro FTIR con el accesorio para el analisis de
muestras sélidas, con la ayuda del programa ESPECTRUM se

configurd el rango de longitud de onda que fue desde 7500-4000
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cm-1, luego se colocd un portamuestra vacio con el propdsito de
generar una figura base o background cuyo analisis fue aire,
después se coloco la muestra para el analisis enfocandose en la
variacion del pico de la amina primaria (4931 cm™) y epoxico (4527

cm™") cuya variacién de absorbancia es minima.

Se tomo el tiempo de asentamiento de la muestra con el reloj del
ordenador cuyo registro empezé desde cero y comenz6 con tres
tomas consecutivas de 0.5 horas, luego con cinco tomas de 1.5
horas y finalmente cada 24 horas hasta completar el ensayo en 168
horas, dando como resultado 20 graficos obtenidos del analisis del
monitoreo, donde las portamuestras utilizadas fueron almacenadas

en el laboratorio de sintesis.

Caracterizacion del Curado GE60 a 75%/ RAD-948 a 25%/ T-403

con C93A a 5%
Preparacién de Mezclado

Se procedi6 a pesar el GE60 a un 75% y RAD948 a un 25%, dentro
del envase por medio de una cuchara y una jeringuilla en la balanza
digital previamente encendida y encerada, luego con una espatula
se peso el 5% de RM210 de la resina total y con una jeringuilla se

pesé la amina T403, como proteccion personal se usé mandil,
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mascarilla y guantes, la masa de GE60 fue de 1.5g, RAD948 fue de
0.5g, y la masa de la organoarcilla fue de 0.1g de la masa total de la
resina, cuyo calculo para la masa de la amina fue de 0.899g

respectivamente.

Preparacién de Mezclado.

Se obtuvo el peso de la mezcla por medio de la balanza digital y se
colocdé el envase en el holder, para llevarlo al speedmixer
previamente encendido y configurado a una revolucion de 2500rpm

durante dos minutos.

Luego de terminar el proceso de mezclado se extrajo del holder y
se lo trasladd rapidamente al laboratorio de reologia, donde se
encuentran los portamuestras y se virti6 con una jeringuilla la
mezcla en su interior, luego se puso dentro del espectrofotdmetro
FTIR colocando y alineado con la lente del equipo para su

correspondiente analisis.

Procedimiento para Espectrofotometria

Se uso el equipo de espectrometro de infrarrojo FTIR, acoplando el
accesorio que se utiliza para muestras solidas, se ejecuta el
programa ESPECTRUM se configuré el rango de longitud de onda
que fue desde 7500-4000 cm-1, después se coloco el portamuestra

vacio para generar una figura base o background cuyo analisis fue
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el aire, luego se colocd la muestra en el FTIR para el analisis,
centrandose en la variacion del pico de la amina primaria (4931
cm) y epoxico (4525 cm™) cuya variacion de absorbancia es

minima.

Con el reloj del ordenador se tomo el tiempo de asentamiento cuyo
registro fue de cero,0.5, 1.5, 3 y cada 24 horas de monitoreo hasta
completar un tiempo total de 168 horas, obteniendo como resultado
20 graficos del analisis de curado, culminado la caracterizacion se

trasladé el portamuestra al laboratorio de sintesis.

Caracterizacion del Curado GE60 a 75%/ RAD-948 a 25%/ T-403

con RM210 a 1%
Preparacion de la Mezcla.

Se empez6 a pesar las resinas GE60 a 75% y RAD-948 a 25%, con
la ayuda de una cuchara y una jeringuilla se colocaron en el interior
del envase, luego se las pesé en la balanza digital, después con
una espatula se tomo el inhibidor RM210 a 1% de la resina total y
se procedié a pesar, de la misma forma se tomé la amina T-403 y
se la pesd, como proteccion personal se usd mandil, mascarilla y

guantes, la masa de GE60 fue de 1.5g y RAD-948 fue de 0.5g, cuya
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masa del inhibidor RM210 fue de 0.02g y la amina T-403 fue de

0.45¢.

Preparacién de Mezclado

Una vez realizado el pesaje de la mezcla en la balanza digital, se
procede a insertar el envase en el holder, luego se lo coloca dentro
del speedmixer previamente encendido y configurado a una

revolucion de 2500rpm a un tiempo de dos minutos.

Una vez terminado el proceso de mezclado se procede a extraer el
holder con el envase, y este a su vez se lo traslada rapidamente al
laboratorio de reologia donde se encuentran los portamuestras, que
con una jeringuilla se procede a remover la mezcla y verterla en el
portamuestra, después se lo puso dentro del espectrofotdmetro del
FTIR, se coloco y se alined con la lente del equipo para su

determinado analisis.

Procedimiento para Espectrofotometria

Para este ensayo se uso el espectrofotdmetro de infrarrojo FTIR,
junto con el accesorio que se utiliza para anadlisis de muestras
sdlidas, se ejecuta el programa ESPECTRUM cuyo rango de
longitud de onda fue configurado de 7500-4000 cm-1, se coloco el

portamuestra vacia para generar un background y luego se aplicé
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el analisis para la mezcla, obteniendo una variacién del pico de la

amina primaria (4934 cm™) y epéxico (4530 cm™).

Se tomo el tiempo de asentamiento de la mezcla, cuyo tiempo de
monitoreo se dio cada media hora las primeras horas, cada horay
media las segundas seis horas y luego cada 24 horas restantes,
hasta completar las 168 horas, en este proceso se obtuvo 19
graficos del analisis de curado, culminado la caracterizacion se
traslado el portamuestra al laboratorio de sintesis para su debido

almacenamiento.

Caracterizacion del Curado GE60 a 75%/ RAD-948 a 25%/ T-403

con C93A/RM210
Preparacion de la Mezcla

En el laboratorio de sintesis se prepard las masas de las resinas
GE60 a un 75% y RAD-948 a un 25%, agregando organoarcilla
C93A a 5% y combinandolo con inhibidor de corrosién RM210 a 1%
de la masa respectivamente, cuya mezcla de 1.5g de GE60, 0.5g

de RAD-948, 0.88g de T403, 0.1g de C93A y 0.02g de RM210.

Siguiendo el mismo procedimiento de pesaje y usos de las
herramientas para la manipulacion de los componentes, como

proteccion personal se usé mandil, mascarilla y guantes.
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Preparacion de Mezclado.

Se toma el orden seguido de mezclado de las preparaciones
anteriores, con la unica diferencia de que se mezcla la organoarcilla
y el inhibidor en otro envase con la espatula y speedmixer con los
mismos parametros de velocidad siguiendo una linea de
homogenizacion de los componentes, luego se mezcla ambos

componentes en un solo envase.

Al finalizar el proceso de mezclado se extrae el envase del holder, y
se lo traslada rapidamente al laboratorio de reologia donde se
encuentran los portamuestras, luego se vierte la mezcla al

portamuestra con una espatula debido a su alta viscosidad.
Procedimiento para Espectrofotometria

Se utiliz6 el espectrofotdmetro infrarrojo FTIR con su debido
accesorio para analizar muestras sélidas, se ejecutd el programa
SPECTRUM configurado con los mismos parametros anteriores, se
enfocd un andlisis en la disminucion del pico de la amina primaria
(4934 cm™) y epoxico (4527 cm™), teniendo una variacién minima
en su absorbancia y asi obtener los espesores en cada tiempo,
previamente a este analisis se us6 un background para encerar el

equipo y se empleo el reloj del ordenador cuyo intervalo de tiempo
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son: 0, 0.5, 1, 1.5, 3, 4.5, 6, 7.5, 9, 10, 21, 24, 27, 30, 48, 72, 96,
120, 144, 168 horas, dio como resultado 20 graficos del analisis de
curado, una vez culminado el proceso de caracterizacion se

traslado la portamuestra al laboratorio de sintesis.

FIGURA 3.61. COLOCACION DE MEZCLA EN PORTAMUESTRA

Y MONITOREO
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FIGURA 3.62. PORTAMUESTRA EN EL FTIR CON SUS

MEZCLAS

3.6. Ensayo de reologia

Preparacion de mezcla.

En el laboratorio de sintesis se peso las muestras GE60, RAD-948 y
T-403 con la balanza digital, con la ayuda de una cuchara y una
jeringuilla se colocaron en el interior del envase, como medidas de
seguridad personal se us6 mandil, mascarilla y guantes, la masa de
la resina GE60 fue de 1.5g, RAD fue de 0.5g y la amina T-403 fue

de 0.94q.

Luego se realizé otro pesaje con la resina GE60, RAD-948, T-403 y
C93A con el mismo equipo, instrumentos y protecciéon personal,
cuya masa de GEG60 fue de 1.5g, RAD-948 fue de 0.5g, T-403 fue

de 0.89g y la organoarcilla fue de 0.1g.
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Procedimiento de Mezclado.

Después de realizar el pesaje de las dos mezclas, se colocaron
cada uno dentro del holder para su debido mezclado en el
speedmixer, previamente encendido y configurado a una revolucion

de 2500rpm por dos minutos.

Una vez terminado el mezclado se extrajo el holder con el envase, y
este a su vez se lo traslad6 al laboratorio de reologia, donde se

encuentra el reémetro y sus accesorios.

Procedimiento para ensayo reolégico

Para este ensayo se usoé el redmetro de marca KINEXUS, para el
funcionamiento del equipo se procedié primero a encender el
compresor a una presion de Sbar para el motor y 3bar para los
cojinetes, luego se encendid el equipo y se verificd el boton que se
encuentra en la parte superior tenga luz verde para continuar con el
ensayo, una vez preparado el equipo se ejecutd el software llamado
RSPACE que se encuentra instalado en el ordenador, en el
programa se realizo la operacion de "Zero gap” para colocar el plato
y la geometria deseada, se colocé y se asegurd los platos de
medicion en el redbmetro, una vez terminado el proceso se cerré la

cubierta.
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Luego para colocar la muestra se ejecutd la operacion “Load
Sample”, en la cual este reconocera la geometria que se inserto,
entonces el software indicara que se debe abrir la cubierta, se
procede a verter la minima cantidad de mezcla sobre el plato
inferior con la ayuda de la cuchara de plastico, se limpid el exceso
de muestra ya que podria existir error en la medicién, finalmente se
cerro la cubierta y se configuré todo los parametros de operacion
como la temperatura que fue de 25°C y el rango tiempo de curado
que fue de 100 hasta 10E4 segundos, con estos parametros se

obtuvo los datos y graficas de la viscosidad vs esfuerzo de corte.

3.7. Propiedades mecanicas de tension (ASTM 882)

Preparacion de Mezcla.

En el laboratorio de sintesis se realizaron cuatro mezclas para este

tipo de ensayos con la misma distribucién anterior que son:

e Primera mezcla GE60/ RAD-948/ T-403
e Segunda mezcla GE60/ RAD-948/ T-403 con C93A a 5%
e Tercera mezcla GE60/ RAD-948/ T-403 con RM210 a 1%

e Cuarta mezcla GE60/ RAD-948/ T-403 con C93A/RM210

En todas las mezclas se realizaron el debido pesaje con la balanza

digital de capacidad de 210g, se utilizaron herramientas, como
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cuchara para la resina, espatula para la organoarcilla/inhibidor,
jeringuilla para la resina/amina, y se usaron moldes para elaborar
las probetas, como medida de seguridad personal se usé mandil,

mascarilla y guantes.

Primera mezcla.- Se utiliz6 una masa total de resina de 9g, GE60 a
75% con masa de 6.75g, RAD-948 a 25% con masa de 2.25g, T-

403 con masa de 4.23g.

Segunda mezcla.- Se utilizé una masa total de resina de 9g, GE60
a 75% con masa de 6.75g, RAD-948 a 25% con masa de 2.25g, T-

403 con masa de 4.03g y C93A con masa de 0.45g.

Tercera mezcla.- Se utilizé una masa total de resina de 9g, GE60 a
75% con masa de 6.75g, RAD-948 a 25% con masa de 2.25g, T-

403 con masa de 4.19g y RM210 con masa de 0.09g.

Cuarta mezcla.- Se utilizé una masa total de resina de 9g, GEGO a
75% con masa de 6.75g, RAD-948 a 25% con masa de 2.25g, T-
403 con masa de 3.99g, C93A con masa de 0.45g y RM210 con

masa de 0.09g.

Procedimiento de Mezclado y Curado

Una vez realizado el mezclado se procedio a colocarlos uno por uno
en el holder para introducirlo al speedmixer, previamente encendido

y configurado a una revolucién de 2500rpm por dos minutos, con el
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propdsito de combinar sus componentes a través de las fuerzas
centrifugas de la maquina y asi lograr una homogenizacién ideal de

la mezcla.

Luego del mezclado se los llevé a la camara de vacio con presion
manomeétrica de 80KPa con el propdsito de extraer cualquier indicio
de aire o burbuja que se haya depositado en la mezcla durante un

minuto y asi tener un mejor enlace de sus componentes.

Se procedid a colocar la mezcla en los moldes de silicon, con la
ayuda de la espatula se removié y virti6 de una manera uniforme,
después se las coloco en los desecantes para su debido curado en
un lapso de 168 horas a una temperatura de 21°C y 44% de
humedad relativa, al culminar el curado se las retiraron para ser

marcados y numerados previo al ensayo.

Procedimiento para la prueba de Tension

Se utilizdé la maquina de ensayos universal de marca SHIMADZU
modelo AG-IS de 10kN de capacidad, aplicando la norma ASTM
D882-12 descrita en el capitulo2, se tomd un espesor promedio de
1.45mm entre 22 probetas, de las cuales cinco corresponden a la
primera mezcla, seis a la segunda mezcla, cinco a la tercera mezcla
y seis a la cuarta mezcla descritas anteriormente, con una regla se

midié y se marcé en las probetas la distancia de separacién entre
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las mordazas de la maquina medidos desde donde inicia la
superficie dentada, cuya longitud de cada probeta fue de 50mm y
se marco a una distancia de 5mm de cada lado, teniendo el centro
una longitud de 40mm, se procedid al montaje de todas las
probetas a la maquina previamente encendida y configurada a una
velocidad de tension de 2mm/min bajo condicion de fallo en el

rango de 35 hasta 200 segundos.

Primero para la toma de dato de cada probeta se uso6 un calibrador
o pie de rey, ademas de una regla para marcar la distancia de
separacion de cada mordaza respecto a la probeta, con el propésito
para calcular el area de la seccién en la cual se ingresé estos

valores al programa que se detalla mas adelante.

Segundo se alined la probeta entre las mordazas, para que no haya
error al momento de ejecutar el programa, ademas se ajusto las
mordazas de una manera correcta para que no haya deslizamiento,
después se procedié a encerar la maquina para que las mordazas
se recojan hasta una distancia de tension inicial con las probetas,
es decir hasta que marque cero en la pantalla de la maquina, una
vez realizado estos pasos se procede a ejecutar el programa

TRAPEZIUM2 del ordenador que esta conectada a la maquina,
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luego se colocd los parametros de longitud, ancho, espesor ,
velocidad, numero de ensayos Y la fuerza aplicada fue de 2kN, para
dar comienzo a la prueba de fuerza-desplazamiento y con un
cronometro se tomé el tiempo de ruptura de la probeta, al terminar
la prueba se desmonté las probetas de las mordazas y se las

almacenaron en el laboratorio de sintesis.

Finalmente con la ayuda del programa que se encargd de registrar
y calcular, se obtuvieron los valores maximos para el esfuerzo,
deformacion y modulo elastico o de Young, con las respectivas

graficas de esfuerzo vs deformacion.

FIGURA 3.63. PESAJE DE RESINAS-AMINA-ARCILLA E

INHIBIDOR
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FIGURA 3.64. MEZCLADO EN EL SPEED MIXER Y VERTIDO DE

MUESTRAS EN LOS MOLDES

FIGURA 3.65. MEZCLA EN LOS MOLDES Y DESCANTES PARA

CURADO

FIGURA 3.66. COLOCACION DE PROBETA EN LAMEU Y

PROBETAS AL FINAL DEL ENSAYO
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3.8. Propiedades mecanicas de dureza (ASTM 2240, SHORE D)

Preparacion de Mezcla.

En el laboratorio de sintesis se utilizd la misma distribucion anterior,
solo que varié su masa y en todas las mezclas se utilizé la balanza
para su debido pesaje, herramientas para la manipulacion de las
muestras como cuchara para la resina, espatula para Ia
organoarcilla/inhibidor, jeringuilla para la resina/amina, y se usaron
moldes para elaborar las probetas, como medida de seguridad

personal se us6 mandil, mascarilla y guantes.

Para todas las mezclas se us6 una masa total de 5g de resina, con
GEG60 a 75% y RAD-948 a 25%, en algunas mezclas se utilizd

organoarcilla/Inhibidor, con C93A a 5% y RM210 a 1%

Primera mezcla.- Se tiene 3.75g de GE60, 1.25 de RAD-948, 2.35¢g

de T-403

Segunda mezcla.- Se tiene 3.75g de GE60, 1.25 de RAD-948,

2.24g de T-403 y 0.25g de C93A

Tercera mezcla.- Se tiene 3.75g de GE60, 1.25 de RAD-948, 2.33¢g

de T-403 y 0.05g de RM210

Cuarta mezcla.- Se tiene 3.75g de GE6G0, 1.25 de RAD-948, 2.22¢g

de T403, 0.25g de C93A y 0.05g de RM210.
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Procedimiento de mezclado y curado.

Con la ayuda de la balanza digital se obtuvo la masa de las cuatro
mezclas, luego se la coloc6 en el interior del speedmixer,
previamente encendido y configurado a una revolucién de 2500rpm

durante un minuto.

Una vez terminado el tiempo de mezclado se extrajo el holder con el
envase de la mezcla, y luego se lo trasladé a la camara de vacio
con una presion manométrica de 80kPa, extrayendo todo el aire

que se encuentre en la mezcla.

Rapidamente se colocod la mezcla en los moldes de silicon, se
removid y virtid con una espatula de manera uniforme, después se
las trasladd a los desecantes de tal forma que permanezcan
correctamente tapados para evitar cualquier tipo de humedad, se
los dejo curar en un lapso de 7 dias a una temperatura de 21°C y
45% de humedad relativa, al culminar el curado se lo trasladé al

laboratorio de reologia, donde se encuentra el durémetro.

Procedimiento para la prueba de Dureza

En esta prueba se utilizé el durometro con una placa cuadrada de
color negro llamado Shore D de marca QUALITEST, que se usa
para la evaluacién de plasticos segun la Norma ASTM D2240 que

requiere un espesor mayor a 9mm de la probeta.



106

Se tiene las probetas marcadas y numeradas para conocer el tipo
de probeta a ensayar, pero antes fue necesario poner a prueba el
equipo con materiales de referencia cuyo rango de medicién es de
50 a 100 shore D, para comprobar si el equipo se encuentra

calibrado.

Para tomar el calculo de la dureza da cada probeta, se debe
primero colocar la probeta en el durbmetro y luego hacer la
identacion de una manera rapida, esperar hasta que el valor de la
maquina se estabilice por motivos de vibracion al impacto y
después anotar su dureza, por cada probeta se tomé tres medidas

de dos caras del cubo.

FIGURA 3.67. PROBETAS Y ENSAYO DE DUREZA
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3.9. Microscopia de barrido electréonico del curado de resinas
epoxicas — amina - arcilla — inhibidor de corrosion
Para este ensayo se procedidé primero a elaborar las probetas en
forma de palillos con cuatro mezclas diferentes para su respectivo
analisis en el microscopio electronico de barrido o también llamado

SEM por sus siglas en inglés, estas probetas fueron:

e GEG60/ RAD-948/ T-403
e GE60/ RAD-948/ T-403 con C93A a 5%
e GEG60/ RAD-948/ T-403 con RM210 a 1%

o GE60/ RAD-948/ T-403 con C93A/RM210

Con una masa de 2g de resina total, junto con el calculo de la
amina-organoarcilla e inhibidor, previamente pesada y mezclada
con los equipos, herramientas y proteccion mencionados
anteriormente, se procedio a colocar la mezcla a los moldes y este
en los desecantes para asi obtener su curado en un tiempo de 7

dias, a una temperatura de 20° C a 50% de humedad relativa.

Luego se los extrajo de los moldes con una pinza y con una tijera se
corto los palillos a una altura aproximada de 3mm, se colocé en un
disco negro adhesivo a la superficie del portamuestra de aluminio

compatible con el microscopio.
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Después de realizar este proceso se prepard el microscopio con
mucha precaucion debido a que sus componentes son muy
sensibles a las perturbaciones, se abrié la compuerta deslizable y
con una pinza se coloco el portamuestra en su interior, luego se
cerro la compuerta y se ejecutdé el software SCANDIUM y XT
MICROSCOPE CONTROL vy se lo programé para bajo vacio del
cual no requiere de ningun recubridor metalico, estos programas
tienen sincronizacion del ordenador al SEM, dentro del equipo se
visualizé y se posicion6 2mm antes del nivel de referencia que se
muestra en la pantalla con la ayuda de una camara de video interna
, se fue dando la orden al sistema para realizar el respectivo vacio
con una presion manometrica de 0.002Pa, una vez realizado esto
se procedio hacer el barrido electronico y asi obtener imagenes de
la microestructura de la muestra. Se hicieron diferente toma de

imagen para todas las probetas, dando los siguientes:

e GE60/ RAD-948/ T-403 se hizo de 1000,2000,5000,10000X

e GEG60/ RAD-948/ T-403 con C93A a 5% se hizo de
1000,2000,5000,10000X

e GE60/ RAD-948/ T-403 con RM210 a 1% se hizo de
500,1000,2000,5000,10000X

e GE60/ RAD-948/ T-403 con C93A/RM210 se hizo de

500,1000,2000,3000,5000,10000X
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Cada enfoque dio una magnitud como la que se muestra a

continuacion:

500X gener6 una magnitud de 200um

1000X generd una magnitud de 100um
e 2000X gener6 una magnitud de 50um
e 3000X generd una magnitud de 30um
e 5000X generd una magnitud de 20um

e 10000X generd una magnitud de 10um

Una vez realizado el ensayo de microscopia, se presurizé la camara
con el proposito de llenar la camara de aire ambiente y asi abrir la
compuerta, con la pinza se recogio la muestra y se la almacen6 en

el laboratorio de sintesis.

FIGURA 3.68. COLOCACION DE PROBETA EN

PORTAMUESTRA 'Y ENCENDIDO DEL SEM
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FIGURA 3.69. CONFIGURACION Y VISUALIZACION DE

MUESTRA EN EL SEM

3.10. Propiedades mecanicas en placas pintadas
Uno de los primeros pasos que se debe seguir es la preparacion de
placas de acero normalizadas, con su debido tratamiento superficial
para que la mezcla realizada logre una buena adherencia y sirva

como recubrimiento.
Preparacién de las placas

Antes de lijar se procedié mezclar el agua des-ionizada con VpCI-
440 para el tratamiento durante el lijado, primero con la lija de 320
se uso para desbastar la superficie, después se uso lija de 400 para
obtener un desbaste menor, luego se uso la lija de 600 para obtener

un acabado un poco liso y finalmente se usé la lija de 1000 para
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conseguir un acabado totalmente liso para la aplicacién del
recubrimiento, se us6 algodon con acetona para limpiar y Neo-Clear
para proteger la placa contra la corrosion, por consiguiente se
obtuvo un total de 32 placas listas para la aplicacion de los

nanocompuestos.

Preparacién de la Mezcla y procedimiento de Mezclado.

En el laboratorio de sintesis se procedié a pesar las muestras en la
balanza digital, se utilizaron herramientas como cuchara para la
resina, jeringuilla para la resina/amina y espatula para la
organoarcilla/inhibidor, luego se las colocé en el speedmixer para
su debido mezclado a una velocidad de 1000rpm por dos minutos,
en la ultima mezcla que contiene la organoarcilla/inhibidor se tuvo
que poner estas dos sustancias al horno a una temperatura de
70°C durante 10 minutos con el proposito de dar una buena
adherencia. Se obtuvo un total de 8 mezclas que estan

categorizados por grupos.

Para el primer grupo de mezclas se determind su proporcién con

GEG0 a 75% y RAD-948 a 25%

e Primera mezcla GE60/ RAD-948/ T-403 para 4 placas
e Segunda mezcla GE60/ RAD-948/ T-403 con C93A a 5% para 4

placas
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e Tercera mezcla GE60/ RAD-948/ T-403 con RM210 a 1% para 4
placas
e Cuarta mezcla GE60/ RAD-948/ T-403 con C93A/RM210 para 4

placas

Para el segundo grupo de mezclas se determind su proporcidn solo

con GEGO

¢ Quinta mezcla GE60/ T-403 para 4 placas
e Sexta mezcla GE60/ T-403 con C93A a 5% para 4 placas
o Séptima mezcla GE60/ T-403 con RM210 a 1% para 4 placas

e Octava mezcla GE60/ T-403 con C93A/RM210 para 4 placas

La cantidad de masa de la resina total fue de 10g para cada
mezcla, con las ecuaciones anteriores se obtiene la masa de la
amina, de la organoarcilla y del inhibidor de corrosion. Esta cantidad
sirvié para aplicar los film para los ensayos de adherencia y dureza

al rayado.

Aplicacion de recubrimiento para prueba de adherencia y

rayado al lapiz.

Una vez obtenido las mezclas se procedid aplicar los
nanocompuestos sobre las placas de acero previamente lijadas y
limpias superficialmente, se us6é un aplicador GARCO y se

selecciond un espesor de 1 mil para la elaboracion del film,
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deslizando uniformemente hacia abajo y con una velocidad
moderadamente alta, luego se colocaron las placas en los
desecantes para su debido curado durante 7 dias, separando con

las laminas de silicona.

Esta es la distribucion de las placas para las pruebas de adherencia

y rayado al lapiz como se observa en la tabla 2

TABLA 2

CANTIDAD DE PLACAS UTILIZADAS EN LAS PRUEBAS

Prueba No de Placas Mezcla

GEG0/RAD-948/T-403

GEG60/ RAD-948/T-403/ C93A
GE60/RAD-948/T-403/ RM210
GE60/ RAD-948/T-403/ C93A/ RM210

ADHERENCIA

WoW W W

GE60/T-403

GE60/T-403/ C93A

GEG60/ T-403/ RM210
GE60/T-403/ C93A/ RM210

ADHERENCIA

WoWw W W

GEG60/RAD-948/T-403

GE60/ RAD-948/T-403/ C93A

GE60/ RAD-948/ T-403/ RM210
GEG0/ RAD-948/T-403/ C93A/RM210

RAYADO AL
LAPIZ

- = = =

GEG0/T-403

GE60/T-403/ C93A
GEG60/T-403/ RM210
GEGO0/ T-403/ C93A/RM210

RAYADO AL
LAPIZ

- = = -
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FIGURA 3.71. APLICACION DE RECUBRIMIENTO SOBRE LAS

PLACAS Y CURADO DE PLACAS PINTADAS EN LOS

DESECANTES

Prueba de Adherencia

En esta prueba se usoé el kit de adherencia para pinturas, aplicando
segun la norma ASTM D3359 descrita en el capitulo 2, se seleccion
un area libre de imperfecciones que se encuentren en la placa con

el recubrimiento, ademas se verificd que la placa este limpia y seca
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(libre de humedad y temperatura ya que podria afectar Ila
adherencia de la cinta), se colocé la placa con el sustrato en una
base plana y firme para aplicar el corte cruzado con un angulo de
90° con la cuchilla de dientes multiples, hasta recubrimientos que
tengan menores de 50 micrometros de pelicula seca, se us6 una
cuchilla de 11 dientes , se hizo el corte con un movimiento firme y
con una presion suficiente hasta alcanzar el metal, se procedi6 a
limpiar con un cepillo cualquier resto del sustrato, se corté un
pedazo de cinta de adherencia de aproximadamente 70 mm de
largo y se coloco al centro de la rejilla formada por el corte, se lo
presiono con el dedo hasta que esté totalmente pegado, se espero
un minuto y finalmente se procedioé a remover la cinta con un angulo
de 180° a una velocidad moderadamente alta, se inspeccioné y se

calificé de acuerdo a la norma. Ver APENDICE G

FIGURA 3.72. RAYADO Y COLOCACION DE CINTA ADHESIVA

NORMALIZADA
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Prueba de Rayado al Lapiz

Para determinar la dureza de los film se usé6 el equipo de rayado,
que tiene el portaminas de plastico y el juego de lapices con dureza
de HB hasta 6H, aplicando segun la norma ASTM 1474 descrita en
el capitulo 2, se afild los lapices con el estilete hasta 6mm de punta,
se coloco en el porta lapices, se sostuvo con un angulo de 45° y se
lo empuja sobre la pelicula en direccién contraria, se repitio el
proceso con los siete lapices restantes comenzando desde el mas
suave y terminando al mas duro, hasta cuando uno de los lapices

rompa la pelicula del recubrimiento.

FIGURA 3.73. RAYADO CON DIFERENTES CLASES DE

LAPICES



CAPITULO 4

4. RESULTADOS Y ANALISIS.

4.1. Pruebas de hinchamiento al agua
En esta parte del experimento se determind la compatibilidad de los
nanocompuestos sumergidos en un solvente con un monitoreo de
ganancia de pesos, en este caso fue de agua des-ionizada que a
medida que pasaba el tiempo las probetas ganaban una cierta
cantidad de masa, se tomé un tiempo de 1800 horas para
determinar el porcentaje de absorcion de agua de las probetas con
diferentes mezclas. Se empledé programas como MICROSOFT
EXCELL Y MICROCAL ORIGIN para tabular y analizar la

cuantificaciéon de los resultados.
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FIGURA 4.1. PORCENTAJE DE ABSORCION DE AGUA (%) VS

TIEMPO (HR)

La combinacién de la resina GE60 a un 75% con RAD948 a un
25% alcanzd la mayor cantidad de absorcion de agua, esto indica
que el GE60 presenta propiedades hidrofilicas, mientras que la
combinacion de GE60 a un 25% con RAD948 a un 75% obtuvo la
menor cantidad de agua, esto quiere decir que el RAD948 presenta
propiedades hidrofébicas, ademas que la amina T403 contiene

moléculas de CH3 por lo que también repele el agua.
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FIGURA 4.2. COMPARACION DE MT (%) VS T (HR) ENTRE GE60

Y GE60/RAD948 CON T403

Se observa en la Figura 4.2 que el mayor porcentaje de absorcion
de agua la tiene GE60/T403 debido a la polaridad de la resina con
la amina y tiene una relacién de uno, en cambio la GE60/RAD948
curado con T403 absorben menos por lo que tiene una relacién 1.5
de amina a 1 de resina, como se menciond anteriormente la

RAD948 y T403 tienen propiedades que rechazan agua.
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Prueba de asentamiento de organoarcilla Cloisite 93 A en
resina epoxica alifatica Rad 948

Para la cuantificacion del asentamiento de la organoarcilla en un
medio liquido, se utilizaron dos ensayos con analisis cuantitativos,
por lo que se usoé los programas como el OMINIC y MICROCAL

ORIGIN para ingresar los datos obtenidos y analizarlos.

Asentamiento Visual.- Este analisis se enfocd en la interaccién de
la organoarcilla C93A y la resina Rad948 que posee una baja
viscosidad, se observé que la organoarcilla descendia por el medio
liquido debido a las fuerzas gravitacionales en un volumen de
asentamiento de 10ml hasta los 8 ml. Se registr6 el tiempo de
asentamiento y el volumen de arcilla desplazada, cuyos resultados

se muestran a continuacion:
TABLA 3

TIEMPO DE ASENTAMIENTO DE C93A EN RAD948

RAD948-C93A 5%

v 10.0 | 10.0 1| 99199 199|98 198 |97 |97 | 8.0
(ml)

T 0 1 3 5 8 |10 | 15| 20 | 26 | 300

(min)
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FIGURA 4.3. DISTANCIA VS TIEMPO DE ASENTAMIENTO DE

ORGANOARCILLA C93A

Se puede apreciar en la figura 4.3 que a medida que pasa el

tiempo de asentamiento o una baja viscosidad en el liquido que la

contiene mas rapido es la caida de la organoarcilla en ese medio,

se puede corroborar estos datos con el espectrofotometro FTIR

para realizar conjuntamente con el ensayo visual, donde se

graficara la compatibilidad del C93A con la resina RAD948.

TABLA 4

VELOCIDAD DE ASENTAMIENTO DE ORGANOARCILLAEN

RAD948
C93A 5%
V (ml) 10.0 9.9 9.8 9.7 8
Va (mt/s) 0 8.3E-6 | 10E-6 | 6.2E-6 | 1.11E-6
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FIGURA 4.4. VELOCIDAD DE ASENTAMIENTO VS TIEMPO DE

ORGANOARCILLA C93A

Como se muestra en la figura 4.4 se ve como la organoarcilla C93A
comienza con una velocidad moderadamente alta, a medida que
pasa el tiempo va disminuyendo la velocidad debido a que las
particulas se van acumulando para luego descender por el medio
viscoso de la resina RAD948, cabe recalcar que la organoarcilla

absorbe agua y que en ese instante las particulas se estabilizan.
TABLA 5

DIAMETRO HIDRODINAMICO DE LA ORGANOARCILLA EN

RAD948
C93A 5%
V (ml) 10.0 9.9 9.8 9.7
Dh (mt) 0 59.9631E-6 60.2090E-6 47.4772E-6
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FIGURA 4.5. DIAMETRO HIDRODINAMICO VS VOLUMEN DE

ASENTAMIENTO

El RAD948 tiene un mayor diametro hidrodinamico debido a la
velocidad y el tiempo de asentamiento, en el inicio el diametro
hidrodinamico iba aumentando hasta que en un momento se
estabiliza a un valor de 59.6 micras y comienza a disminuir por

motivo de la organoarcilla es poco compatible con la resina.

Ensayo de Espectrometria FTIR.- una vez realizado el
experimento del asentamiento visual, se realizé al mismo tiempo la
espectrometria para verificar el resultado obtenido anteriormente y
para ello se pudo apreciar el cambio de concentracion de bandas
caracteristicas de la amina, el barrido para ese analisis estuvo en el

rango de 4000 a 400 cm-1 de longitud de onda, y para este analisis
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se escogid el rango de 3650 a 3200 cm-1, que corresponde al
grupo de las aminas primarias, gracias al programa OMINIC se
pudo calcular el area pico de cada tiempo que durd el ensayo, en
seguida se muestra el grafico de absorbancia obtenidas en el FTIR
con respecto al asentamiento de la organoarcilla, seguida de las

tabla 4 donde se muestran las areas pico de cada tiempo.

|RAD348CI3A5% (0min)
0.7 - RAD348CY3A5% (5min)

| RADY4BCY3AGY (15min)
06 4RAD348C3345% (20min)

|RaDasCazAGY: (8ml-Ehr)

Absorbancia

' i e T T T
3800 3700 3600 3500 3400 3300 3200 3100 3000 2900 2600 2100

Nimero de Ondas (cm-1)

FIGURA 4.6. PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN RAD948



TABLA 6

AREA DE PICOS DE AMINA PRIMARIA DE RAD948 CON

CLOISITE 93A
RAD948 - (93A
Tiempo Area pico
0 26.437
1 29.908
3 28.170
5 29.021
10 29.233
15 28.801
20 26.762
26 28.675
300 31.862

1.20

1.15 4

A\
A\

1.10 - e
108
106
104

1.02

Area de Picos (3650-3200)cm™

1.00 —

0.98

—4— RAD948-C93A |

-
-

/L
IR LN YU R

20 25 60 120 180 240 300

Tiempo (min)
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FIGURA 4.7. PICOS NORMALIZADOS DE C93A EN RAD948 VS

TIEMPO
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Como se puede observar en la figura que la resina RAD948 tiene
una breve interaccion molecular con la arcilla C93A en la curva
correspondiente de la amina primaria, pero existe una caida de 10 a
26 minutos, dentro de este rango la arcilla se estabilizé y luego
comenzé a aumentar la absorbancia a medida que pasaba el
tiempo, lo cual quiere decir que la viscosidad influye en el tiempo,
velocidad de asentamiento y diametros hidrodinamico, la
representacion de la absorbancia fue posible debido a la

normalizacion de estas areas por la unidad.

En seguida se muestra la figura superpuesta del area de picos de

absorbancia con la de asentamiento de esta mezcla.

~—&-— Area de Pico (3650-3200)cm’”
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N
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FIGURA 4.8. RELACION DE ASENTAMIENTO Y ABSORBANCIA

DE RAD948 CON C93A
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En esta figura superpuesta se puede visualizar y analizar que existe
una cierta relacion con respecto a la linea de crecimiento entre la
absorbancia y el asentamiento, por lo que los cambios de
concentraciones producidas por la interaccion molecular obtenida
en el FTIR esta asociada con el asentamiento visual y que las
fuerzas viscosas influyen en el tiempo, velocidad de asentamiento y

diametro hidrodinamico.

Ensayo del curado de resinas epoxicas GE-60 y Rad 948 -
organoarcillas — aminas - inhibidores de corrosion mediante
FTIR

Se realizd el respectivo monitoreo y analisis de los picos
caracteristicos que corresponden al grupo de amina primaria y
grupo epoxico, estos a su vez se combinaron con la amina que es
un agente curador que provoca una reaccion quimica haciendo que
su estructura se solidifique, esto se observdé en los graficos
producidos por el espectrofotometro FTIR que los picos de
absorbancia disminuian, los rangos que se utilizd6 fue de 7500 a
4000 cm-1 orientandose al analisis en la disminucion del pico de la
amina primaria (4940 cm-1) y epoxico (4525 cm-1), ademas del
porcentaje de conversidon de amina primaria y epoxico, se

emplearon dos resinas juntas GE60 y RAD948 con T-403, luego se
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realizaron tres mezclas mas con esta misma combinacion, las
resinas y la amina sélo con inhibidor RM210 a 1%, las resinas y
amina solo con organoarcilla C93A a 5% vy finalmente con
RM210/C93A con los mismos porcentajes, los datos adquiridos por
el espectrometro se tabularon y analizaron con los programas
OMINIC, MICROCAL ORIGIN y MICROSOFT EXCELL, cuya
figuras del NIR-FTIR seguidas de las tablas del porcentaje de

conversion que se muestran a continuacion.

| GEGORAD348TA03 Ohr
| GEBORADS4GTA03 0.50r
0.6.| GEBIRAD348T403 1hs

| GESCRADBASTAL3 hr
(5| GEBORADY8TA03 4 5hr
| GEBORADSAETA03 Bir
| CEBORADYGTAC3 7 Shr
(.4 | GEBORADYSTA03 Shr
| GEBORADSUSTAD 24hr
| GEGORADSAGTA03 2
0.3 GEGIRADY48TA03 4o
GEEIRADYAETA03 7200
| GESORADSMBTA03 Sehr
0.2 GEGORADI48T203 1200
GESORADJETAL3 by
| GEGORADY48TA403 T6ehr
011 RADSS PLRE

Absorbancia

6000 5800 5600 5400 5200 5000 4800 4600 4400

Ndmero de Ondas (cm-1)

FIGURA 4.9. PICOS CARACTERISTICOS DE GE60-RAD948-T403

En la figura 4.9 muestra la variacién de picos de absorbancia que
corresponden principalmente a las bandas del grupo epdxico y
amina segun el método Near-IR, al transcurrir un periodo de tiempo
asignado se produce un cambio de amina primaria y epoxico,

decreciendo de manera continua las areas en el transcurso del



129

tiempo, cuyos valores se emplearon para calcular los porcentajes
de reduccion de la amina primaria y epdxico, a continuacién se
muestra la tabla y el grafico correspondiente al porcentaje de
conversion

TABLA7
PORCENTAJE DE CONVERSION DE GE60/ RAD948/ T403

5070-4858 45764489
4933 4525

Tiempo Al a [A1] E a [E]
0 8.545 0 9.364 0
0.5 8.159 0.045 9.266( 0.010
1 7.759 0.092 9.054[ 0.033
1.5 6.984 0.183 8.563| 0.086
3 6.274 0.266 8174 0127
4.5 5411 0.367 7.646( 0183
B 4.753 0.444 7226 0228
7.5 3.943 0.539 6.651( 0.290
9 3.261 0.618 B.124( 0346
10 2.938 0.656 5.862( 0374
21 0.969 0.887 4.13] 0.559
24 0.949 0.889 3.643[ 0.611
27 0.406 0.952 3.239( 0654
30 0.241 0.972 2.876) 0.693
48 0.053 0.994 2.166) 0.769
72 0.007 0.999 1.7 0.818
96 0.001 1.000 1.361| 0.855
120 0.001 1.000 1.097| 0.883
144 0 1.000 1.033] 0.890
168 0 1.000 0.967( 0.897
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FIGURA 4.10. CONVERSION DE EPOXICOS Y AMINA PRIMARIA

VS TIEMPO DE GE60/RAD948/T403

En la figura 4.10 se observa que la amina primaria T403 en 72
horas adquiere el 99% de curado, en cambio que para el sistema

epoxico GE60 y RAD948 en 168 horas adquiere el 90%.

1 GEGORADIAGTA03CI3A Ohr
| GESORAD348T403C33A 0.5hr

Absorbancla

Nimero de Ondas (cm-1)

FIGURA 4.11. PICOS CARACTERISTICOS DE GE60-RAD948-

T403-C93A
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En la figura 4.11 muestra la variacion de picos de absorbancia que
corresponden principalmente a las bandas del grupo epédxico y
amina segun el método Near-IR, pero a esta mezcla se agrego
organoarcilla C93A y se observa como afecta al sistema
configurando enlaces entrecruzados de la muestra, y estas forman
areas que decrecen en un determinado tiempo, cuyos valores se
emplearon para calcular los porcentajes de reduccion de la amina
primaria y epoxico, a continuacion se muestra la tabla y el grafico
correspondiente al porcentaje de conversion.

TABLA 8
PORCENTAJE DE CONVERSION DE GE60/ RAD948/ T403/ C93A

5050-4850 4587-4576
4933 4528

time A a [A1] E a [E]
0 7.309 0 9.01 0
0.5 6.886] 0.058 8.819] 0.021
1 6.426] 0.121 8.57| 0.049
15 6.054] 0172 8.402] 0.067
3 5.12] 0.299 7.796] 0.135
45 432 0409 7.303] 0.189
B 3.61] 0.506 6.79| 0.246
7.5 2.980] 0.592 6.265| 0.305
9 2502| 0.658 5.944| 0.340
10 2.225| 0.696 5.711] 0.366
21 0.615] 0.916 4.010] 0.555
24 0.411] 0.944 3.665 0.593
27 0.287| 0.961 3.391] 0.624
30 0.196] 0.973 3.158] 0.650
48 0.036] 0.995 2.379] 0.736
72 0| 1.000 1.904] 0.789
96 0| 1.000 1.616] 0.821
120 0| 1.000 1.318] 0.854
144 0| 1.000 1.231] 0.863
168 0] 1.000 1.189] 0.868
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FIGURA 4.12. CONVERSION DE EPOXICOS Y AMINA PRIMARIA

VS TIEMPO DE GE60/RAD948/T403/C93A

En la figura 4.12 se observa que la amina primaria T403 en 48
horas adquiere el 99% de curado, en cambio que para el sistema

epoxico GE60 y RAD948 en 168 horas adquiere el 87%.

1 GEGORAD948T403CA Ohr
| GEGORADI4ETANICA 0 5hr
(.61 GEGORAD34ET403CA 1hr
| GEGORADI4ETANICA. 3t
(.5 - GEGORAD34ET40ICA 4.5hr
| GEGORAD348T403CA Bhr
GEGORAD48T403CA 7.5hr
(.4 - GEGORAD348T403CA Shr

24hr

0.3~ GEGORAD348TA0ICA 30hr

1 GEGORADS48T40ICA 46hr

| GE6ORADI8TA03CA T2hr

0.2 GEGORAD48TA03CA 96hr
1 GEGORADS48T40ICA 120hr
| GEGORADS48T40ICA 14dhr
GEGORADSASTA03CA 168hs

Absorbancia

0.1 GEGOF
|RADMS PURE

e e A R S, R . B
6200 6000 5800 4600 5400 5200 5000 4800 4600 4400

Nimero de Ondas (cm-1)

FIGURA 4.13. PICOS CARACTERISTICOS DE GE60-RAD948-

T403-RM210
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La figura 4.13 muestra la variacion de picos de absorbancia que
corresponden principalmente a las bandas del grupo epédxico y
amina segun el método Near-IR, donde se agreg6 inhibidor RM210
o Carboxilato de Amina a 1% de la masa total, se puede apreciar
que el area de la amina primaria decrece hasta desaparecer
mientras que el sistema epoxico mantiene un pequeno porcentaje
durante el curado, los valores de las areas se usaron para calcular
los porcentajes de reduccidn de la amina primaria y epoxico, a
continuacion se muestra la tabla y el grafico correspondiente al
porcentaje de conversion.

TABLAY9
PORCENTAJE DE CONVERSION DE GE60/ RAD948/ T403/ RM210

5050-4850 45874576
4933 4528
time A1 a [A1] E a [E]
0 8.252 0 9.197 0
0.5 7.018] 0.150 8.561| 0.069
1 6.549] 0.206 8.242| 0.104
1.5 5.543] 0.328 7.641| 0.169
3 4.575] 0.446 7.053] 0.233
45 3.667| 0.556 6.430] 0.301
6 3.011] 0635 5.9 0.358
7.5 2.475] 0.700 5.432| 0.409
g 2128 0742 5.114| 0444
21 0.607| 0.926 3.472| 0622
24 0.437| 0.947 3.142| 0.658
27 0.304] 0.963 283 0.692
30 0.209] 0.975 2.564| 0.721
48 0.049] 0.9%4 1.897] 0.794
72 0.008] 0.999 1.456] 0.842
96 0.001] 1.000 1.205] 0.869
120 0| 1.000 0.937| 0.898
144 0] 1.000 0.879] 0.904
168 0] 1.000 0.835] 0.909
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FIGURA 4.14. CONVERSION DE EPOXICOS Y AMINA PRIMARIA

VS TIEMPO DE GE60/RAD948/T403/RM210

En la figura 4.14 se observa que la amina primaria T403 en 72

horas adquiere el 99% de curado, en cambio que para el sistema

epoxico GE60 y RAD948 en 168 horas adquiere el 81%.

bsorbancla

T TGEEIRADHRTATICIACA 0hr
16 A Shr
1810 Al

| GEBORADI4BTA03CIZACA 3hr
" | GERORADYMETA03CI3ACA 4 5hr
| GEBORADI4BTA0ICIZACA 6hr
161 GEGORADMETANICIZAC
| GEAIRADMETAIICHIACA Shr

AT 5hr

= | GEBORADSBT4UICIIACA 30t
| GEBORADO4BTIICH3ACA 480
14 GEBORADIGTA03CH3ACA T2hr
| GEBORADBTIICI3ACA %60
13| GEBORADY 3ACA 12001

e e e e e e e e e e e - e S E——
6000 5800 5600 5400 5200 5000 4800 4600 4400

Nimero de Ondas (cm-1)

FIGURA 4.15. PICOS CARACTERISTICOS DE GE60-RAD948-

T403-C93A-RM210
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La figura 4.15 muestra la variacion de picos de absorbancia que
corresponden principalmente a las bandas del grupo epédxico y
amina segun el método Near-IR, donde se combinan Ia
organoarcilla C93A y el inhibidor de corrosion RM210, se ve que
las areas de amina primaria y epéxico decrecen hasta una pequefia
region de amina junto con el sistema epodxico debido a que las
nanoparticulas afectan en el desarrollo del curado, que podrian
causar cambios en las propiedades mecanicas, para obtener el
porcentaje de reduccidn se tabuld y se graficd como se presenta a
continuacion.

TABLA 10
PORCENTAJE DE CONVERSION DE GE60/RAD948/T403/C93A/RM210

5010-4870 4605-4483
4935 4531

time A1 a [A1] E a [E]
0 4.363 0 7.727 0
0.5 4.347] 0.004 7.432| 0.038
1 3.804] 0.128 7.328] 0.052
1.5 3.459| 0.207 7.293| 0.036
3 2.61] 0.402 6.667| 0.137
45 2.053] 0529 6.320] 0.182
6 1.646] 0.623 5.966 0.228
7.5 1.253] 0.713 5.434| 0.297
9 0.956] 0.781 5.159] 0.332
10 0.796] 0.818 4.865] 0.370
21 0.260] 0.940 3.592| 0.535
24 0.213] 0.951 3.462| 0.552
27 0.173] 0.960 3.284| 0.575
30 0.138] 0.968 3.166] 0.590
48 0.105] 0.976 2.68| 0.653
72 0.085] 0.981 2.473( 0.680
96 0.077| 0.982 2.338] 0.697
120 0.056| 0.987 2.098| 0.728
144 0.053] 0.988 2.035] 0.737
168 0.051] 0.988 2.033] 0.737
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FIGURA 4.16. CONVERSION DE EPOXICOS Y AMINA PRIMARIA VS

TIEMPO DE GE60/RAD948/T403/C93A/RM210

En la figura 4.16 se observa que la amina primaria T403 en 120
horas adquiere el 99% de curado, en cambio que para el sistema

epoxico GE60 y RAD948 en 144 horas adquiere el 74%.

Analisis de la Reologia de los nanocompuestos

Para realizar este analisis se prepararon las muestras justo antes
de cargar al redmetro mezclando las resinas con el agente curador
y se hizo otra mezcla con el mismo sistema epdxico pero agregando
arcilla a 5% de la masa total de las resinas cuyo procedimiento se

describe en el capitulo anterior.



137

Se ingreso los datos reoldgicos dinamicos isotérmicos al programa
usando la geometria de platos paralelos en el redmetro de marca
KINEXUS, luego se colocé la muestra en los platos cuya separacion
entre platos es de 5mm y se comenzo a iniciar el barrido de tiempo
a una temperatura ambiente, permitiendo determinar el tiempo de
curado del sistema epoxico con distintos resultados para cada
mezcla, con la ayuda de programas como RSPACE, MICROSOFT
EXCELL y MICROCAL ORIGIN se pudo tabular y analizar las

muestras (Ver APENDICE H).

4500 — I

GE60-RAD948—T403[

4000 —
3500 — ‘
3000 — ‘
2500 — {
2000 —

1500 — ‘

Viscosidad (Pa-s)

1000 — |

500 —

0.0 5.0x10° 1.0x10% 1.5x10% 2.0x10* 2.5x10%

Tiempo (s)

FIGURA 4.17. VISCOSIDAD VS TIEMPO DE GE60/RAD948/T403

En la figura 4.17 se muestra que la viscosidad de la mezcla de
GE60-RAD948-T403 comienza crecer lentamente a medida que

pasa el tiempo, hasta luego empinarse a una viscosidad de
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496.3Pa.s a un tiempo de 5.9 horas, lo cual quiere decir que ese es

el periodo las resinas junto con la amina comienza a solidificarse.

3000 — | GE60-RAD948-T403-C93A|

2500 - |
2000 - ‘
1500 — I

1000 — i

Viscosidad (Pa-s)

500 —

0.0 5.0x10° 1.0x10* 1.5x10* 2.0x10 2.5x10*

Tiempo (s)

FIGURA 4.18. VISCOSIDAD VS TIEMPO DE

GEG60/RAD948/T403/C93A

Se puede observar en la figura que la mezcla GE60-RAD948-T403
con C93A se eleva con una viscosidad de 540.5 Pa.s cuyo tiempo
de curado fue de 5.82 horas, lo que se determiné que la
organoarcilla cubre los intersticios de la red polimérica

proporcionando un curado mas rapido.
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FIGURA 4.19. COMPARACION DE VISCOSIDAD VS TIEMPO DE

SISTEMA EPOXICO CON Y SIN C93A

En este analisis se verifico que los estados iniciales de ambos
sistemas permanecen constantes y no existe algun cambio, hasta
un tiempo determinado que ocurre un crecimiento subito de
viscosidad debido al mecanismo de reaccidon que se produce
internamente por la alta eficacia de co-monomeros de producir una
polimerizacion, hacer que se forme y se distribuya la masa
molecular hasta llegar a un punto critico de gelacién, en esta figura
se interpreta como aumenté en un 38% con respecto al otro
sistema sin arcilla y que ésta transformacion va desde un liquido
viscoso a un gel elastico dando las propiedades mecanicas a cada

muestra.
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Viscosity vs Shear stress

10%

n(Pas)

!
10? 10% 10* 10%
t(s)

[=2—_ GEBO+RADS4B+T403 —&— GERD+RADS48+T403+CH34 |

FIGURA 4.20. VISCOSIDAD VS ESFUERZO DE CORTE DE

SISTEMAS EPOXICOS

En la figura 4.20 se establece la viscosidad con respecto al
esfuerzo de corte en un tiempo determinado, donde el esfuerzo que
se ejerce en los platos junto con la resina epodxica sufre una
deformacion, cuyas uniones moleculares tratan de estar en contacto
con los platos, por lo que se relaciona con la densidad de energia,
flexibilidad de las cadenas poliméricas y flexibilidad de su estructura
al contacto, y se observa el aumento de viscosidad con C93A cuya
matriz sufre un proceso de cohesidon entre sus moléculas,

proporcionando un mejor comportamiento mecanico.
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4.5. Ensayo de tension (ASTM 882)
En este proyecto se utilizé la maquina universal de ensayos la cual
se obtuvo valores y se analizé las propiedades mecanicas como el
moédulo de Young, esfuerzo de tensidn maximo, deformacién
maxima, esfuerzo ultimo de rotura, se tensionaron de cinco a seis
probetas por sistema hasta romperse, antes se curaron por siete
dias en los moldes normalizados con una temperatura y humedad
relativa baja, en la siguiente tabla se muestra los componentes

utilizados para realizar las probetas.

TABLA 11
PROBETAS UTILIZADAS EN EL ENSAYO DE TENSION
TIPO DE PROBETA CANTIDAD

GEG60-RAD948-T403 5
GE60-RAD948-T403-C93A 6
GE60-RAD948-T403-RM210 5
GE60-RAD948-T403-C93A-RM210 6

TOTAL 22

Los datos obtenidos se tabularon y analizaron con los programas
TRAPEZIUM, MICROSOFT EXCELL y MICROCAL ORIGIN, con
estos datos se realizd la respectiva comparacidon de sus
propiedades mecanicas, cabe recalcar que solo se escogio las
probetas que fallaron dentro de su rango permitido, ya que algunas
probetas no cumplieron con la norma previamente descrita, a
continuacion se detalla los valores de las probetas sometidas a

tension.
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ENSAYO DE TENSION DE PROBETAS CURADAS DE GE60-

RAD948-T403 SIN Y CON C93A

Max. Esf Energia | Mod.
Mu;:tra Esf. Ma()f,/' ;3 of Rotura rotu?a Elastico

' (MPa) ° (Mpa) () (MPa)

GE60/RAD948/T403
1-1 14.23 5.14 12.41 2.50| 1060.06
1-2 12.71 21.78 12.88 2.03| 965.14
1-3 12.54 24.63 13.87 1.63| 919.11
1-3-1 15.55 20.07 13.29 3.45| 1171.46
1-4 14.09 13.04 11.23 3.83| 955.11
1-5 14.99 13.48 10.23 4,58 | 1344.21
Media 14.02 16.36 12.32 3.00| 1069.18
Desv.

Estan. 1.20 717 1.36 1.14| 162.81
COVx100% 9% 44% 11% 38% 15%
GEG60/RAD948/T403/C93A
4-2 12.63 27.32 11.88 4.35| 427.31
4-3 12.77 33.97 12.02 4.62| 302.70
4-5 12.20 19.14 10.59 2.58| 591.93
Media 12.53 26.81 11.50 3.85| 440.65

Desv.
Estan. 0.30 7.43 0.79 1.11| 145.07
COVx100% 2% 28% 7% 29% 33%
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FIGURA 4.22. ESFUERZO VS DEFORMACION DE
GE60/RAD948/T403/C93A
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Se puede observar en las Figuras 4.21 y 4.22 el esfuerzo maximo
de tensidén y la deformacion cuando se esta con y sin C93A en las
probetas, ya que en la Tabla 12 se presenta los datos tabulados de
cada una de las probetas, realizandose comparaciones y se obtuvo

lo siguiente:

El esfuerzo maximo de tensién disminuyd en un 11%

La maxima deformacion por tension aumenté en un 39%

El esfuerzo de rotura disminuy6 en un 7%

La energia de rotura aumento en un 22%

El modulo elastico disminuyd en un 60%

De acuerdo al grafico y a las tablas obtenidas se puede ver que la
organoarcilla C93a tiene influencia en el sistema epdxico que
produce rigidez al disminuir el médulo de elastico, esfuerzo maximo
por tensidon y esfuerzo de rotura, subiendo su ductilidad al aumentar

la maxima deformacion y la energia de rotura.
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TABLA 13

ENSAYO DE TENSION DE PROBETAS CURADAS DE

GE60/RAD948/T403 CON RM210 Y RM210/C93A

Probeta I\éax' Max. Esfuerzo En:;gla I\{Ioc_i.
No. sf Def (%) Rotura rotura Elastico
(MPa) (Mpa) W) (MPa)
GE60/RAD948/T403/RM210
3-3 13.46| 22.70 10.37 3.07| 503.24
3-4 13.22| 13.58 12.21 2.89| 689.19
3-5 21.22| 22.21 17.37 3.51] 955.07
Media 15.97| 19.49 13.31 3.15| 715.84
Desv.

Estan. 4.55 5.13 3.63 0.32] 227.09
COVx100% 28% 26% 27% 10% 32%
GE60/RAD948/T403/C93A/RM210
2-4 9.91 9.47 2.64 0.78| 452.18
2-5 10.18| 13.33 4.13 1.17| 403.77
2-6 9.23| 10.31 4.96 0.73| 371.30
Media 9.77] 11.04 3.91 0.89| 409.09

Desv.
Estan. 0.49 2.03 1.18 0.24 40.70
COVx100% 5% 18% 30% 27% 10%
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Se puede observar en las Figuras 4.23 y 4.24 el esfuerzo maximo
de tension y la deformacién cuando se estd con RM210 vy
RM210/C93A en las probetas, ya que en la Tabla 13 se presenta
los datos tabulados de cada una de las probetas, realizandose

comparaciones y se obtuvo lo siguiente:

e El esfuerzo maximo por tension disminuyo en un 39%

e La maxima deformacion por tension disminuyo en un 43%
e El esfuerzo de rotura disminuyé en un 70%

e La energia de rotura disminuy6 en un 71%

e El modulo elastico disminuy6 en un 42%

Esto quiere decir que al agregar RM210 o Carboxilato de amina
(CA) en el sistema epdxico produce una incompatibilidad entre
particulas al combinar la organoarcilla con el inhibidor, produciendo

una baja en la resistencia mecanica de este ultimo sistema.
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COMPARATIVO DE PROPIEDADES MECANICAS DE LAS

PROBETAS DE TENSION

CURADO | Max. Esf. | Max. Def, E;‘g’tﬁ:;“ d'i“f;tgu'rﬂa Mod. Elastico
(MPa) (%) (Mpa) ) (MPa)

14.0241.20 | 16.3647 17| 12.3241.36| 3.00+1.14 | 1069.18+162_81

GIRIT n=h n=6 n=h n=h n=h
12.534£0.30 | 26.81+£7.43 | 11.50+0.79| 3.85&1.11 | 440.65£145.07

GIRITIC n=3 n=3 n=3 n=3 n=3
15,9744 55 | 194945 13| 13.31+3.63 | 3.15+0.32 | 7T15.84+227.09

GIRITICA n=3 n=3 n=3 n=3 n=3
9.77+0.49 [11.04+42.03| 3.91+118 | 0.8940.24 | 409.09+40.70

GIRITICICA n=3 n=3 n=3 n=3 n=3

G: GE60; R: RAD948; T: T-403; C: C93A; CA: RM210

1200

Propiedades Mecanicas
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Tension Deformacion Rotura
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[ GE60-RAD948-T403-C93A
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(%)
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Energia R.
()

FIGURA 4.25. DIAGRAMA DE BARRAS PARA PROPIEDADES

MECANICAS
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En la figura 4.25 al comparar las propiedades mecanicas de todos
los sistemas se pudo contrastar una breve mejora al aplicar la
organoarcilla C93A, pero también se observa que el inhibidor tiene
una gran influencia como nanoparticula, con la tabla comparativa se

encontraron las siguientes observaciones:

El sistema curado solo con amina T-403 posee mayor modulo de
tension con respecto a las demas combinaciones.

En el sistema con RM210 posee un aumento en el esfuerzo maximo
por tensién de un 13% con respecto al que tiene sélo T-403.

En el sistema con C93A posee un aumento en la deformacion por
tension de un 27% con respecto al que tiene RM210.

El esfuerzo de rotura con RM210 fue mayor en un 7% comparado
con el sistema que sélo tiene T-403.

La energia de rotura del sistema con C93A supera en un 18% al
que tiene RM210 y todas las demas

El sistema epoxico con C93A/RM210 posee las menores

resistencias mecanicas de todas las probetas realizadas.

De esta tabla comparativa y con la ayuda del diagrama de barras se
pudo determinar que al combinar distintos componentes
proporciona diferentes propiedades mecanicas, esto se debe a la

inclusion de la RAD948 que interactua de manera distinta con las
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nanoparticulas previamente descritas. Las figuras se obtuvieron con
el programa TRAPEZIUM2, que permite representar los valores y
graficos correspondientes para el analisis de tension. Al realizar la
comparacion entre las 4 combinaciones se tiene que el mayor
moddulo de Young tiene la GE60/RAD948/T403, el mayor esfuerzo
maximo por tension y esfuerzo de rotura tiene Ia
GE60/RAD948/T403/RM210 y la mayor deformacién por tensiéon y

energia de rotura tiene la GE60/RAD948/T403/C93A.

Ensayo de dureza (ASTM 2240, SHORE D)

Para este ensayo se usd el durometro en escala Shore D que
permitid calcular la dureza de los nanocompuestos, las probetas
fueron de forma cubica y se tomd cinco medidas para cada cubo
para calcular su dureza total, esta prueba se realizd con el propdsito
de encontrar las propiedades mecanicas con respecto a la
combinacion de resinas epodxicas junto con la insercidon de
nanoparticulas, en la siguiente tabla se muestra los componentes

utilizados para realizar las probetas.



TABLA 15

PROBETAS UTILIZADAS EN EL ENSAYO DE DUREZA

TIPO DE PROBETA CANTIDAD DE
CUBOS
GE60-RAD948-T403 4
GEG60-RAD948-T403-C93A 2
GE60-RAD948-T403-RM210 2
GE60-RAD948-T403-C93A-RM210 3
TOTAL 11
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Los datos obtenidos se tabularon y se graficaron con los programas

MICROSOFT EXCELL Y MICROCAL ORIGIN, con estos valores se

realizé la debida comparacion de sus durezas, a continuacion se

detalla los valores de las probetas sometidas a compresion.

TABLA 16

DUREZA DE GE60/RAD948/T403

Cubo 1 2 3 4
755 75.9 732 745
753 76 735 749
Shore D 76.8 76.7 73.1 748
6.5 76.2 739 741
7 76.8 738 75

MEDIA Desv. Estand Coef. Varian.

75.18 1.29 2%




TABLA 17

DUREZA DE GE60/RAD948/T403/C93A

Cubo 1 2
74 72.4
743 726
Shore D 74 72.4
742 727
741 731

MEDIA Desv. Estand Coef. Varian.
73.38 0.81 1%

TABLA18

DUREZA DE GE60/RAD948/T403/RM210

Cubo 1 2
70.2 731
1.1 698
Shore D 71.6 741
70.8 742
70.9 4.7
Desv. Coef.

MEDIA Estand Varian.

72.05 1.81 3%
TABLA 19

DUREZA DE GE60/RAD948/T403/C93A/RM210

Cubo 1 2 3
69.9 726 725
70.5 732 721
Shore D 70.9 74 72
71 736 731
71.2 736 733
Desv. Coef.
MEDIA Estand Varian.
72.05 1.51 2%
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En las tablas se tabularon los valores obtenidos por la compresion
de la identacién Shore D, la cual se realiz6 comparaciones y se

obtuvo los siguientes resultados.

La inclusién de la organoarcilla C93A en el sistema epoxico GE60 y
RAD948 disminuyo su dureza en 2%
Al agregar Inhibidor de corrosion en sistema epdxico GE60 y
RAD948 disminuy6 su dureza en 4%
Finalmente al mezclar C93A y RM210 junto con el sistema epdxico

GE60 y RAD948 disminuye su dureza en un 4%.

Con estos resultados se puede realizar un breve cuadro
comparativo para determinar cual es el mejor nanocompuesto con

respecto a su dureza.
TABLA 20

COMPARATIVO DE PROPIEDADES MECANICAS DE LAS

PROBETAS DE COMPRESION

CURADO SHORE D
GE60-RAD948-T403 75.18+1.29
GE60-RAD948-T403-C93A 73.38+0.81
GE60-RAD948-T403-RM210 72.05+1.81
GE60-RAD948-T403-C93A-RM210 72.05+1.51
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FIGURA 4.26. DIAGRAMA DE BARRAS PARA DUREZA

Con la ayuda de la tabla comparativa y el diagrama de barras se
pudo determinar que el sistema de resinas epodxicas GE60 vy
RAD948 sin organoarcilla e inhibidor de corrosion tiene mas dureza,
con esto quiere decir que la inclusion de las nanoparticulas a la red
polimérica no es de mayor aportaciéon sobre este tipo de curado,

pero puede mejorar a otras propiedades mecanicas.

4.7. Ensayo de microscopia de barrido electréonico del curado de
resinas epoxicas — amina - arcilla — inhibidor de corrosién
Para esta parte se analizd las secciones de falla de los palillos

previamente curados y partidos por una fuerza aplicada en los
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laterales, se seleccionaron cuatro probetas para el ensayo con la
misma combinacion y proporcion anterior, se realizé la visualizacidon
de la probeta sin recubrimiento metalico por lo que se trabajo en el
modo de bajo vacio en el microscopio electronico de barrido y se
configuré en el modo BSED que permite ver diferente totalidad
segun su peso atdomico o su densidad, asi se visualizo las lineas de
falla del sistema epodxico y la dispersion de la organoarcilla e
inhibidor en la red polimérica, se generd imagenes desde 500 a
10000X de aumento que permiti6 analizar la forma de su
microestructura molecular, pero se tomé de 1000 y 5000X por
considerarse de mejor resolucion, a continuacion se presentan las

figuras captadas para cada probeta.

HV mag WD det |spot 100 ym
7.60 kV |1 000 x|10.9 mm| BSED | 4.0 GEB0RAD948T403

FIGURA 4.27. SECCION DE FALLA A 1000X DE

GE60/RAD948/T403
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WD det |spot
8 mm|BSED | 4.0

FIGURA 4.28. SECCION DE FALLA A 5000X DE

GEG60/RAD948/T403

Se puede observar en la figura 4.28 que presentan lineas continuas
casi paralelas en la seccion de la microfalla, en la figura se puede
visualizar a mayor detalle como se inician y se abren en forma de Y
estas lineas uniformes, no presentan mayores punto de

imperfecciones con esta probeta.

Si al mismo sistema de resinas epodxicas se le afiade organoarcilla
C93A en un 5% de la masa total se puede corroborar los resultados

de las propiedades mecanicas con las figuras obtenidas del SEM.



HV mag WD det |spot 100 p
0 kV |1 000x[10.2 mm|BSED | 4.0 GEB0RAD948

FIGURA 4.29. SECCION DE FALLA A 1000X DE

GE60/RAD948/T403/C93A

mag WD det |spot

5000 x/10.2 mm| BSED | 40 GEG0RAD

FIGURA 4.30. SECCION DE FALLA A 5000X DE

GE60/RAD948/T403/C93A
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Se puede ver la figura 4.29 y se observa la presencia de algun tipo
de nanoparticula que en este caso en la organoarcilla C93A, que
modifica la red polimérica aumentando ciertas propiedades
mecanicas, al tener una aproximaciéon en la figura 4.29 se puede
mostrar como la organoarcilla varia la forma paralela en ramificada,
provocando una alteracion en la matriz con microfallas y esto hace
que la probeta tenga una buena deformacion al ser tensionada,
cabe recalcar que los diametros hidrodinamicos tiene una cierta

similitud con la figura 4.30.

mag WD det |spot 100 pm
7.60 kV |1 000 x[10.4 mm|BSED | 4.0 GEB0RAD948T403CACSO3

FIGURA 4.31. SECCION DE FALLA A 1000X DE

GEG60/RAD948/T403/RM210
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WD det |spot
0.4 mm| BSE 4.0

FIGURA 4.32. SECCION DE FALLA A 5000X DE

GEG60/RAD948/T403/RM210

Se puede observar en la figura 4.31 una vista panoramica de la
dispersion del inhibidor en la matriz polimérica modificada,
formando pequefios cumulos cuya densidad de la misma comienza
aparecer, esto indica que existen cambios en la forma y distribucion
en los sectores poliméricos que pueden afectar la resistencia
mecanica como el caso del esfuerzo por tension. Se hace un
acercamiento en la figura 4.32 y se puede visualizar el tamafio del
inhibidor a 20 micras que es pequefia en comparacion a la

organoarcilla observada anteriormente.



1/14/2015 HV mag wD det |spot
1:52:43 AM | 7.50 kV |1 000 x|11.4 mm| BSED | 3.5

FIGURA 4.33. SECCION DE FALLA A 1000X DE

GEG60/RAD948/T403/C93A/RM210

1/14/2015 HV mag WD det spot 20 pm
2:23:14 AM | 7.50 kV |5 000 x|11.4 mm| BSED | 4.0 GE60RAD948T

FIGURA 4.34. SECCION DE FALLA A 5000X DE

GE60/RAD948/T403/C93A/RM210
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En la figura 4.33 se observa una distribucion distorsionada de la
organoarcilla y el inhibidor en la red polimérica formando grandes
cumulos, esta morfologia hace que el sistema tenga una
composicién critica con respecto a sus propiedades mecanicas, al
hacer una aproximacion se observa mas claramente como la
organoarcilla y el inhibidor influye en la red polimérica formando
valles que emergen radialmente y se distribuyen de una manera

discontinua.

Prueba de adherencia y rallado al lapiz sobre placas de acero
pintadas

Prueba de Adherencia

Una vez analizadas sus propiedades mecanicas con pruebas y
ensayos previamente realizados, se procedid al recubrimiento de
placas metalicas y proteccién del mismo con pintura anticorrosiva,
para luego proceder a la prueba de adherencia aplicando segun la
norma ASTM D 3359, lo cual da una pauta al momento de aplicar
estas mezclas. Se usaron dos clases de mezclas con sus debidas
combinaciones, una con GE60/T403 y otra la GE60/RAD948/T403

previamente descrito en el capitulo anterior.
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La prueba de adherencia revelo el porcentaje de area removida del
recubrimiento, el cual se utilizaron 24 placas para la prueba y
aplicando la tabla comparativa de adherencia se procedié a verificar

lo siguiente.

TABLA 21

RESULTADOS DE ENSAYO DE ADHERENCIA

Muestra Clasificacion % de AREA

Removida
GE60/ T-403 0B >65%
GE60/ T-403/ C93A 0B >65%
GE60/ T-403/ RM210 0B >65%
GE60/ T-403/ C93A/ RM210 2B 20%
GE60/ RAD-948/ T-403 0B >65%
GE60/ RAD-948/ T-403/ C93A 0B >65%
GE60/ RAD-948/ T-403/ RM210 0B >65%
GE60/ RAD-948/ T-403/ C93A/ 1B 50%
RM210

GE60/T403 GE60/T403/C93A

FIGURA 4.35. ADHERENCIA DE RESINA (GE60) -AMINA-

ARCILLA
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GE60/T403/RM210

| GE60/T403/C93A/RM210
FIGURA 4.36. ADHERENCIA DE RESINA (GE60) -AMINA-

ARCILLA-INHIBIDOR

FIGURA 4.37. ADHERENCIA DE RESINAS (GE60, RAD948) -

AMINA-ARCILLA
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| GE60/RAD948/T403/RM210

GE60/RAD948/T403/C93A/RM210 |

FIGURA 4.38. ADHERENCIA DE RESINAS (GE60, RAD948) -

AMINA-ARCILLA-INHIBIDOR

La adherencia en la superficie metalica debe ser buena para la
proteccidon contra la corrosion, es por eso que se hizo esta prueba
para determinar el mejor recubrimiento anticorrosivo, en primer
lugar estan los sistemas epoxicos y amina que en ambos tienen una
clasificacion de OB y un area removida de 65% lo cual se desprende
totalmente , luego se mezclé arcilla C93A con ambos sistemas
epoxicos lo que dio una clasificacion de OB no aptos para su
utilizacion en pinturas anticorrosivas, después se aplico la cinta
adhesiva normalizada en los sistemas epoxicos con RM210 y dio
una clasificaciéon de 0B lo que quiere decir que no tiene buena
adherencia entre la placa y la mezcla, finalmente se realizé la
prueba de adherencia en los sistemas epoxicos con C93A/RM210 y

este presenta una cierta compatibilidad dentro de la red polimérica
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produciendo una adherencia aceptable con clasificacion de 1B a 2B

con un area removida de un 20 y 50%.

Prueba de rayado al lapiz sobre placas de acero pintadas

Esta prueba sirve para determinar la dureza de recubrimientos
sobre la superficie en placas metalicas, se realizd el proceso de
limpieza y de aplicacion de mezcla para su debido curado
previamente descrito en el capitulo anterior. Se utilizaron ocho
placas para la prueba y se aplicd segun la Norma ASTM D1474,

cuyos resultados fueron los siguientes:

TABLA 22

PRUEBA DE RAYADO AL LAPIZ

MUESTRA DUREZA
GE60/ T-403 6H
GE60/ T-403/ C93A >6H
GE60/ T-403/ RM210 5H
GE60/ T-403/ C93A/ RM210 >6H
GE60/ RAD-948/ T-403 5H
GE60/ RAD-948/ T-403/ C93A 6H
GE60/ RAD-948/ T-403/ RM210 5H
GE60/ RAD-948/ T-403/ C93A/ RM210 5H

En la prueba de dureza por rayado al lapiz dio como resultado que
los sistemas epodxicos tienen una dureza aceptable pero el mayor

valor lo tiene la GE60/T403 con 6H, luego estan los sistemas



166

epoxicos con arcilla C93A en un 5% de la masa total, cuya resina
GEG60/T403/C93A sobrepasa la escala de 6H con respecto al que
tiene la resina RAD948, en ambos sistemas epdxicos con RM210 a
1% tienen una dureza de 5H, finalmente el sistema GEG60/ T-403/
C93A/ RM210 posee la mayor escala de 6H sobrepasando por
completo a la resina GE60/ RAD-948/ T-403/ C93A/ RM210 que
tiene una escala de 5H lo cual quiere decir que la resina RAD948

no ha mejorado en las propiedades de dureza al rayado.



CAPITULO 5

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

1.

Se encontrd que existe una cierta relacion entre las resinas por
ser del grupo epoxico y que ambas forman una cadena de
epoxicos que combinados con los hidrogenos de la amina se
obtiene moléculas como CH3, CH2 cuyo vinculo hace que las

propiedades de hinchamiento sea mayor.

Los resultados obtenidos indican que al combinar RAD948 con
GEG60 junto con la amina T403 hace que sus que su compuesto
sea mas hidrofébico debido a la relacion molecular de esta
resina es compatible con la amina y el porcentaje de agua

disminuye con respecto al GE60 con T403.

Se realizé una serie de combinaciones de la cual se determind
que la GE60 a un 75% y RAD948 a un 25% con su respectiva

amina T403 presenta la mejor propiedad de barrera.
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. Se aplico la ley de Stokes para particulas en suspension que
permiti6 obtener didmetros hidrodinamicos en el ensayo de

asentamiento visual.

. El tiempo de asentamiento entre el RAD948 y C93A fue mayor,
por lo que existe una breve compatibilidad por lo que mejora

ciertas propiedades en el curado.

. Existe cierta relacion entre las areas picos de absorbancia
infrarroja en el FTIR y la prueba de asentamiento visual lo cual
presentan una forma de linea paralela creciente, ambas por un

determinado tiempo.

. La adicion de organoarcillas modificas de tipo montmorillonitico
en la matriz epoxica de RAD948 resulta un sistema con poca

afinidad.

. La espectrometria de infrarrojo es una técnica para realizar
estudios de curados de resinas epoxicas y entre otras a

diferentes condiciones de curado, por lo que se encuentran
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restringidos por la posicion de las bandas de vibracion y

desplazamientos.

Al afadir la organoarcilla C93A se observé efectos decrecientes
en las areas picos de las aminas primarias y los sistemas
epoxicos en el momento de curado, produciendo una
disminucién del porcentaje de conversién del epdxico a un 87%

y con tiempo de conversién de la amina a un 99%.

10.El efecto del inhibidor es de aumentar el porcentaje de

conversion del sistema epdxico a un 91%, mientras que al
agregar el RM210 y C93A provoca una disminucion de
porcentaje en un 73%, por lo que la combinacién de
GE60+RAD948+T403 con RM210 es el de mayor porcentaje de

reduccioén en el sistema epdxico.

11.Al realizar el estudio reolégico de GE60+RAD948+T403 con

C93A se determin6 que posee mayor viscosidad que la mezcla
sin organoarcilla en un mismo tiempo de curado, debido por lo
que tuvo una mayor exfoliacion cubriendo espacios dentro de

toda su matriz polimérica.
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12.El sistema GEG60+RAD948+T403 posee la mayor resistencia
del esfuerzo por unidad de deformacién o también llamado

modulo de Young con respecto a las demas probetas.

13. Al agregar C93A en las probetas aumenta la deformacién del
material pero su tension disminuye, en cambio el RM210
aumenta la tensién pero disminuye su deformacién, por lo que
al agregar nanoparticulas a este compuesto de

GE60+RAD948+T403 varian sus propiedades mecanicas.

14.La combinacién de GE60+RAD948+T403 con C93A+RM210
presentan los menores propiedades mecanicas del ensayo de

tension.

15.La dureza disminuyd al agregar organoarcilla e inhibidor de
corrosion a GE60+RAD948, quiere decir que las nanoparticulas
no proporcionaron ninguna mejora con la RAD948 vy las

propiedades mecanicas disminuyeron.

16.Las probetas del sistema GE60+RAD948+T403 con una
magnificacion de 1000x permitié observar las fallas cuya lineas

se distribuian de forma paralela, mientras con la magnificacion
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de 5000x se observd que las lineas se abrian cuya

caracteristica se corrobord en su médulo de elasticidad.

17.Las probetas del sistema GE60+RAD948+T403 agregando
C93A con magnificacion de 1000x permitié ver la distorsion de
lineas provocado por la arcilla, mientras con la magnificacion
de 5000x se observé a la arcilla en la superficie de la resina

cuyo resultado modifica la estructura del sistema epdxico.

18.La morfologia observada en las probetas GE60+RAD948+T403
con RM210 con magnificacion de 1000x se observé una
pequeina alteraciéon en las lineas de falla debido a su tamario,
con la magnificacion de 5000x se vio forma de raices en la

region interfacial.

19.En las probetas GE60+RAD948+T403 con C93A+RM210 con
magnificacion de 1000x se observd la distribucion de
nanoparticulas y polimeros que era de forma distorsionada con
lineas irregulares que podria provocar trasformacion en la
estructura de la matriz produciendo efectos en sus propiedades

mecanicas, con la magnificacion de 5000x la organoarcilla
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junto con el inhibidor provocan cambios notables en la

superficie generando lineas radiales al sistema.

20.El propésito de un recubrimiento es proteger y adherirse por la

vida util esperada.

21.Los nanocompuestos GE60+RAD948+T403 y GE60+T403
agregandole a ambas con C93A+RM210 a espesores de 1
mils se obtuvieron aceptables adherencias comparados con
los demas sistemas que no tuvieron compatibilidad con el

sustrato.

22.El efecto de la organoarcilla C93A vy el inhibidor de corrosion
RM210 en las probetas que contienen RAD948 producen una
disminucidon en la dureza al rayado del recubrimiento con

valores de 5H.
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Recomendaciones.

Es importante utilizar los equipos de seguridad personal antes de
realizar un trabajo que tenga que ver con sustancias nocivas o
peligrosas para la salud humana, cumpliendo con las normas

establecidas en el laboratorio.

Una vez realizado el experimento, se recomienda almacenar los
envases 0 muestras en lugares cerrados sin presencia de

humedad para obtener un buen curado.

Mantener los moldes siempre limpios, libres de impurezas para

evitar cambios en la estructura molecular de las probetas.

En el ensayo de tensién se debe colocar las probetas de manera

lineal con las mordazas para obtener resultados favorables.

La placa debe tener una superficie lisa para aplicar el

recubrimiento sin imperfecciones.

La aplicacion del recubrimiento debe de ser a una velocidad

moderada, para que logre la adherencia del material en la placa.
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APENDICE A

CALCULO PARA EL DIAMETRO HIDRODINAMICO DEL ASENTAMIENTO

En este ejemplo muestras los calculos representativos del diametro
hidrodinamico de la organoarcilla Cloisite 93A mezclada con la resina

RAD948

1 Fp= 1ag iLey de Newton
&

Fuerza de arrastre} s

8e
m ,
T (—JpaE Fuerza de flotacion
F =\Ps Principio de Arquimides

B
&

Cuyo diagrama muestra las fuerzas actuantes sobre el cuerpo o particula de

organoarcilla, donde se obtiene la velocidad de asentamiento:

Segun la Ley de Stokes se obtiene:

_ 9D (pp — Pm)
@ 18u




Al despejar los términos se tiene el diametro hidrodinamico:

Dp=2% |[—/——mm—
\/g(pp - pm)Ta

t = 5min = 300seg; u = 0.15 Pa * seg; h = 2.5mm;

=98——; p;=1.88-%; p, = 1.12-L-;
4 'seg'ps OO LT

9.8 x (1.88 — 1.12) = 1000 * 300

D =9 0.0016875
= * |—
h 2234400

Dp =2 % \/7.5524x10‘1° =2x27.4816x107°

4.5 % 0.15 % 0.0025
Dh = 2%

Dy, = 54.9631 um

Con esto se obtiene el diametro hidrodinamico y se aplicara para cada

tiempo de asentamiento.



APENDICE B

CALCULOS PARA MEZCLAR RESINAS Y AMINA CON ORGANOARCILLA

E INHIBIDOR DE CORROSION
Mezcla resinas con amina: GEG0 + RAD948 + T403
Se escoge con GEG0 a 75% y RAD948 a 25% de la masa total.

Mgeeo = 1.59; Mgapoas = 0.59; AHEWr,43 = 81 g/eq
EEWGE60 =177.5 g/eq, EEWRAD948 =157.5 g/eq

_ Mggeo + Mpapoag 15+ 05
EWWwW = MeE60 + Mprap9ag - 1.5 4 0.5 =172 g/eq
EEWgreo  EEWgapoas 177.5 T 157.5
AHEWr403 * 100 81 %100
PHRT4,03 = = = 4‘709

EWW 172

" _ (mgEeo + Mpapoas) * PHR7403 (1.5 +0.5) x 47.09
408 = 100 a 100

= 0942 g

Mezcla de resinas con amina y 5% de arcilla: GE60 + RAD948 + T403 +

C93A

Megeeo = 1.59; Mpapoag = 0.5g;  Mcg3q = 0.1g

EEWGE60 =177.5 g/eq, EEWRAD94—8 = 157.5 g/eq, AHEWT403 = 81 g/eq

EEWR@S—AT‘C = (EEWGEGO + EEWRAD948) * 105 = (1775 + 1575) * 105



EEWges—_are = 351.75 g/eq

AHEWr,405 100 81 * 100

PHR = = = 23.02
T403/C93 EEWges—are 351.75

(MgEeo + Mrapoas) * PHRT403/c034 (1.5 4 0.5) * 23.02
M7403/c934 = 100 = 100 = 0.46g9

Mezcla de resinas con amina y 1% de inhibidor: GE60 + RAD948 + T403 +

RM210

Mggeo = 1.5g; Mpapoag = 0.59;  Mgy210 = 0.02g

EEWGE60 = 1775 g/eq, EEWRAD94—8 - 1575 g/eq, AHEWT403 = 81 g/eq

EEWR@S—ATC = (EEWGE()O + EEWRAD948) *1.01 = (1775 + 1575) *1.01
EEWges—_are = 338.35 g/eq

- _ AHEWr403 * 100 81 %100
T403/RM210 = pEW,. . 1y 338.35

= 23.94

(Mgeeo + Mrapoas) * PHR7403/rRM210 (1.5 + 0.5) * 23.94
MT403/c934 = 100 = 100

Mr403/c034 = 0.4788g

Mezcla resinas, amina, 5% de arcilla y 1% de inhibidor: GE60 + RAD948 +

T403 + C93A + RM210



Mgreo = 1.59; Mpapoag = 0.5g; Mpy210 = 0.02g; Meo3s = 0.1g

EEWGE60 =177.5 g/eq, EEWRAD948 = 157.5 g/eq, AHEWT403 = 81 g/eq

EEWRes—Arc—Inb = (EEWGEGO + EEWRAD94-8) * 106 = (1775 + 1575) * 106
EEWgRes—arc—mp = 355.1 g/eq

AHEWy43 * 100 81 * 100

PHR7403/c934-RM210 = EEWroearemid = 3551 =22.81

_ (MgEeo + Mrapoas) * PHR1403/c934-RM210
MT403/C934A-RM210 = 100

(1.5+0.5) *22.81
MT403/C934-RM210 = 100 = 0456 g




APENDICE C

CALCULO PARA PORCENTAJE DE CONVERSION DE AMINA PRIMARIA

Y EPOXICO

Para hallar el porcentaje de reduccion de las Areas picos de la amina primaria

y el epdxico en un mismo intervalo se tiene:

AP, s 7.018

AP =1-2295 1 _ "% 1 _ 857 =0.159
a[AP] AP, 8.252 0857 =015

[EP] = 1 EPos _ 1 9-266 _ 1—0.989 = 0.01
e = T g, T T T 9364 wer =L

Asi se realizan los calculos para todas las muestras en el FTIR para cada

intervalo hasta finalizar.



APENDICE D

HOJA TECNICA DE RESINA EPOXICA GE-60

GHLVIL Dicrmeset

TECHNICAL BULLETIN

An Emerald Performance Materials Company

ERISYS GE-60
Sorbitol Glycidyl Ether -

Aliphatic Polyfunctional Epoxy Resin

CAS NO. 63412011

DESCRIPTION

ERISYS GE-80, epoxddized sorbifol, is an siiphaiic
higher reactivity and crosslink density to epoy resin
formulations.

Addiionally. BRISYS GE-60 can be used to crosslink
acid funcionsl polyurethane and scrylic resins for
improved chemical resistance in ght siehle cosfings.

APPLICATIONS

A CrossEnker for Achyic and Polyurethane Resins
A Accelersior for Epaxy Resins

IYPICAL PROPERTIES

Cheer, Clean
2.000 — 18.000

Viscosity & 25°C. cps

Epardde Equivalent Weight. gleq 180 - 185
Gardner Color, msx 2
Hydméyzahie Chioride, max % 050
Wieight per Gallon, @ 25°C lbs. 107 +0.1
Flash Point, °C (°F) =160 [=320)

HEALTH & SAFETY PRECAUTIONS

ERISYS GE-80 is not a primary skin irmitant or

The symptoms of this imitsfion may appesr 2= & mild
reddening or 8 more pronounced rash. |t is. therefore.
important fo avoid skin contact where possible. Buby
rubber gloves, full eye proteciion and protecie
chothing ane recommended.

Refer to CWC Thermoset Specialties Materisl Safety
Diata Shest on ERISY'S GE-80 for addiionsl safety and
hesith information. The MSDS s revised as new data
becomes swailleble.

PACKAGING & AVAILABILITY

ERISYS GE-80 is avsilable in 55 gal. non-retumahie
stesl drums (net weight 480 bs.) and 5 gal plasfic
pails (45 s net)  Bulk shipmenis are available with
soequats lesd-time. Drum imventony s svelsble st
mst OV regionsl warehouses. Check with your local
YOAL

CWC Thermoset Specialties

1172408

Supplying Specialty Thermosets YWorldwide

PABE 1



APENDICE E

HOJA TECNICA DE AMINA T403

Erviching ives through inmovation
Technical Bulletin

JEFFAMINE® T-403 Polyetheramine

JEFFAMINE T-403 polyetheramine is is characterized by repeating axypropylene units in the backbone.
As shown by the structure. JEFFAMINE T-403 5 3 trifunctonal primary amina havding an aversge molacular
weight of spprocdmataly 440, Its amine groups are located on secondary carbon stoms st the ends of
. : =

polyather chaing.
CH
NH2
{etyez) =58
CH3 CH3
Ao oAy
H2N x = NH2
HaC
APPLICATIONS - Epaxy curing sgent
= AnSsag spent for polyurethanes
BENEFITS » Low color and vapor pressure
= Compiataly miscbie with 8 wide variety of scivents, including water
« Improves Sexdbiity and strength
SALES SPECIFICATIONS
Property h 5 TﬁFm'
Appesrance Myﬁmmmm 1
Coler, Pt-Co 50 macc. ST-30.12
Primary amine. % of total amine 80 min. ST-534
Total scetylatables meg'p B85min - 7.1 max ST-31.39
Total amine. meg'Q 8.1 min —8.0 max ST-538
Water, wt% 0.25 max §7-3153. 6
Wetos of Test e Som Coporason ueor Raues
ADDITIONAL INFORMATION
Resoulatory lnformaticon Iypical Physical Progertias
DOTTDG Classficaton  Comrosive quics, toxic, AMEW (amine hydrogen equivalent wt ). g'eq 81
NOS. (polyoxypropylenetriamine) Viscosty, ¢St 25°C (77°F) 72
HAS Code 310 Density, g'mi (Rxgal). 25°C 0678 (8.12)
CAS Number 30423513 Fash point. PMCC. *C (*F) 108 (385)
US, TSCA Listed pH, 5% aqueous sciution 18
Canadian VWHMIS Classificasion D1B.E Refractive indax. ne™ 148
Canada. DSL Listad Vapor Pressure, mmiHg“C 17181
European Union, EINECSELINCS  Polymer Exempt 5207
Australia, AICS Listag
Japan, ENCS Contact Huntsman Reguiatory
Korea. ECL



HUNTSMAN
Enrching Ives through inrovation

TOXICITY AND SAFETY
For sddiional mformation on the oty and safe handling of this product. consult the Material Safety Data
Sheet (Safety Data Sheet in Eurcpe) prior fo use of this product.

HANDLING AND STORAGE

Materials of Construction

At temperatures of 75-100°F (34-38°C)

Tanks Carbon steal

Uines, vaives Cardon steel

Pumps Carbon steel

Hesat exchange Surfaces Stainless steel

Hoses Stainless steel, polyethylena. polypropylene. and TEFLON®

Gaskats, paciing mﬁmamm‘(mm-sm&luﬂm
should be avoided)

Asmosphere Nitrogen or dry air

At temperatures above 100°F (38°C)

Tanks Stainless steed or sluminum

Lines, Valves Stainless steal

Pumps Stainless steel or Carpenter 20 equivalent

Atmosphere Ntrogen

JEFFAMINE® T-403 polyetharamine may be stored under sir st smbient temperstures for extended periods.
A nitrogan blanket is suggested for all storage, however, 1o reduce the effect of accidental exposure to high
temperstures and o reduce the absompton of atmosphenic moisture and cardon dicodde. It should be noted
that proncunced discoloration is Bkely to cocur at temperstures sbove 140°F (80°C). whatever the gasecus

Cleanout of Iines and equipment containing JEFFAMINE T-403 polyetheramine can be sccomplished using
warm water and steam_ In the event of spillage of this product, the area may be flushed with water. The
proper method for desposal of waste matenial is by incineraSon with strict cbsenvance of all federal, state, and
local regulstions.

AVAILABILITY

JEFFAMINE T-430 polystheramine is gvailable in tank cars, tank wagons, 55-gallon (208L) cdrums of 440
pounds (200kg) net weight, and S-gallon (16L) cans. Sampies are svailable in North America and Asia by
contacting our sample department at 1-800-882-0024. Sampies in other locations, induding Eurcpe, are
svadable by contacting any Huntsman Corporasion sales office.
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APENDICE F

HOJA TECNICA DE ARCILLA CLOISITE 93A

BYK Cloisite® 93A Nanoclay
Categorien. Qthet Ecgnesnng Matend. Addtnet fer b Pofymar. Pofymet

Material Notex:  Ooute® 30A 15 an 20dtve for plasticn 10 mmgrove vamows plastc phywcal pr wch a8 rendo HOT, CLTE and bamer

i L by Scuttern Ciay Procucts

Southens Clay Products o now 3 pant of DYK AdStwes

Ky Woeds: Termary 22t modded natural H polymar addtey

Vendors: Mo vendors aee Lated i vy matenal Plasse Chh have £ you 2w & supphar and would Mie wdormation on how 18 852 your kstng 10 ths matens!

Phyical Properties Matric Cnglnh Commants

Speckc Gty 188 glcc 18 gk

Bk Densty © 192 g'cc 0006111 B Loose
02989 gee 003043 et Packed

Loss On igntion an% @“n

Pancie Sae < 20um o 20um N
< 50um GO pm “ws
<= 1) gm e 1) ym N

Mechanical Properties Metric English Comments

Hasdoess, Shene D n n A% Cloate® renforced Nyion 6

Tenade Stengh, Uimate 10109, 0 pw % Conte® coniorced Nylon 6

Elcngation o Dreak LA 80N % Contel renforced Nylon 6

Moy of Elastety 4657 GPy 6755 9% Coste® reniirced Hylon 6

Floxural Modhus INGP M8k % Closte® renforced Nylon 6

£od bmpact, Notched 0270 Jem 50N % Closte® senforced liylon §

Thermal Properties Metric Engleh Commmwnts

Defection Temperature & 0 45 123 (846 pu) %oc 206°F £% Coate® renforced Nylon 6

Processing Properies Metric Unglsh Comwmmnty

Morsture Content <=20% =20%

Descriptve Preperties

Modter Concentraton, mey’ 100g tlay 0

Organc Madder rathyl &y cro tadow

XRy Difiaction d-Spacing [001) 235 Angsvems

Toma o B crh s GAsinnt B Ty S D GO ] B T DG R WD ST e 10 B AR e SRt o B e bt ey g g e races 008 b soeels o
SAGTEONG I IASDON TB DKD 37 TN DTOUY B T 16 T8 D'OFH Bl B et 5 e TNEDON 1D 3BT W A MIGE Tt 0y U7y L8 T TRGE! VIS OF 578 I 53 1Be TNEBON 17 yOur
O W N St o e R e e B i, s e Mt el s s e smgeeing B bt D8 Ses W e ol B gy sniums A Bon daiabent o Py wee irapialy seteed
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APENDICE G

CLASIFICACION DE PRUEBA DE ADHERENCIA

CLASSIFICATION OF ADHESION TEST RESULTS

SURFACE OF CROSS-CUT AREA FROM WHICH
CLASSIFICATION AREA FLAKING 1AS OCCURRED FOR SIX PARALLEL CUTS
REMOVED AND ADIHESION RANGE BY PERCENT
0%
58 None
a3 Less than
5% =
= N -
|
38 5 - 15% % 5
i = -
: - e
I [T
1 ‘
i
25 15 - 35% £ . o6 '
xxm) ) ... e
| |l
'
! g b
18 35 - 65% - — =
o - .
03 Greater than e -
65% —




APENDICE H

TABLAH

TIEMPO DE CURADO DE GE60-RAD948-T403 CON Y SIN C93A

GE60+RAD948+T403 GE60+RAD948+T403+C93A

VISCOCIDAD (Pa-s) | Tiempo (s) | VISCOCIDAD (Pa-s) Tiempo (s)

1.496 167.7 2.185 167.7
1.949 1.85E+03 3.113 1.85E+03
2.52 3.35E+03 4,171 3.35E+03
3.105 4.53E+03 5.261 4.53E+03
5.84 7.71E+03 10.59 7.71E+03
8.069 9.56E+03 15.27 9.56E+03
10.38 1.07E+04 20.05 1.07E+04
15.75 1.26E+04 31.29 1.26E+04
19.72 1.38E+04 40.61 1.38E+04
24.83 1.46E+04 51.19 1.46E+04
30.17 1.56E+04 64.42 1.56E+04
38.31 1.66E+04 77.77 1.63E+04
40.64 1.69E+04 84.09 1.66E+04
46.13 1.74E+04 91.54 1.69E+04
54.22 1.79E+04 105.7 1.74E+04
65.32 1.85E+04 124.7 1.79E+04
79.65 1.91E+04 148.5 1.85E+04
94.79 1.96E+04 186.5 1.91E+04
128.8 2.03E+04 2294 1.96E+04
195.5 2.08E+04 316.5 2.03E+04
242.2 2.10E+04 451.2 2.08E+04
334 2.11E+04 540.5 2.10E+04
496.3 2.13E+04 696.7 2.11E+04
867.3 2.15E+04 948.2 2.13E+04
1.85E+03 2.16E+04 1.45E+03 2.15E+04
3.91E+03 2.18E+04 2.69E+03 2.16E+04
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