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RESUMEN

En este trabajo se ha sintetizado y caracterizado compuestos termoestables
de resina epdxica con compuestos de arcillas naturales y tratadas, ademas
de otros agentes como inhibidor de corrosion y aditivo, que en conjunto
desarrollan un recubrimiento para el acero con propiedades mas optimas
que el compuesto convencional, el cual estd hecho de resina epodxica

(Epoxy Epon 828) curado con amina (Jeffamine D-230).

Para la fabricacion de los recubrimientos o nanocompuestos como lo
llamaremos en esta investigacién, ya que contiene compuestos tratados a
nivel nano, se ha modificado el caracter inorganico de las arcillas agregando
carboxilato de amina o también llamado inhibidor volatil de corrosién a
diferentes concentraciones, 0.1 CEC, 05 CEC y 1 CEC CA, este
procedimiento provoca que entre las arcillas y la matriz epoxica exista

compatibilidad.

Cabe recalcar que la arcilla Cloisite Na es totalmente inorganica y la arcilla
Cloisite 20A esta previamente tratada con sales de alkylamonium, la funcion
del carboxilato de amina ademas de modificar ligeramente la compatibilidad

tiene como funcidn principal proteger el acero contra la corrosion.



Se fabricaron en total trece tipos de recubrimientos, el convencional llamado
EA por sus compuestos bases Epdxica y Amina (con una concentraciéon de
32 phr), el compuesto EA BYK306 que ademas de Epdxica y Amina
contiene aditivo BYK306 con una concentracion fija de 0.1% en peso, por
ello no se menciona su concentracion en la nomenclatura. Se desarroll6 tres
tipos de recubrimientos, 0.1 CEC, 0.5 CEC y 1 CEC CA dentro de EA
BYK306, cuatro con arcilla Cloisite Na (3% en peso), los cuales son: EA Na
BYK306, EA Na 0.1 CEC CA BYK306, EA Na 0.5 CEC CABYK306 YEA Na
1 CEC CA BYK306 y asi de manera similar con la arcilla Cloisite 20A; EA
20A BYK306, EA 20A 0.1 CEC CA BYK306, EA 20A 0.5 CEC CA BYK306 Y

EA 20A 1 CEC CA BYK306.

Todos los nanocompuestos fueron analizados en diferentes equipos, el
Difractometro de Rayos X (XRD) indicé que la presencia del BYK306
provoca una exfoliacién ya que no existen espacios basales leidos en las

graficas del difractometro.

La Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) indicd que
el ambiente corrosivo no modificod la composicidon quimica del recubrimiento,
pero si se obtuvo un incremento de grupos oxidrilos, indicadores de

humedad.

Con el anadlisis Termogravimétrico (TGA) se observd que la presencia de

todos estos nanocompuestos no modifica la temperatura de degradacion, el



comportamiento térmico de cualquier nanocompuesto desarrollado en esta

investigacion es el que se da con el compuesto convencional.

Se analizd la variacion del médulo de Young de cada uno de los materiales
con el fin de conocer el efecto que tienen las nanoarcillas y aditivo dentro de
la matriz polimérica. Se observé que con sélo agregar el aditivo BYK306 el
moédulo de Young crecié en un 13.23% con respecto al compuesto
convencional, la buena afinidad o compatibilidad esta reflejada en los
compuestos que incrementan su resistencia a la fractura ya que esto indica
que existe una red mas resistente, dando una idea de que existe una
excelente relacion intermolecular. De igual manera se obtuvo un aumento
ligeramente mayor al agregar las nanoarcillas, aclarando que la matriz que
en su interior tenia Cloisite 20A con inhibidor presentdé mejores resultados
del médulo de Young, demostrando la elevada compatibilidad de esta

nanoarcilla organica con la matriz.

El estudio del efecto de barrera de cada uno de los nanocompuestos se lo
realizd mediante pruebas de transmision de vapor de agua y absorcidon de
agua. Se observd en ambas pruebas que la presencia de BYK306 en la
matriz reduce Ila transmision de vapor y absorcibn de agua
aproximadamente a la sexta parte del valor normal, mientras que matrices
con nanoarcillas Cloisite Na y Cloisite 20A la que presenta mejores

resultados es la organoarcilla Cloisite 20A debido a su estructura con sales
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de alkylamonium las cuales crean un efecto de barrera mayor que los otros

nanocompuestos.

El ensayo de dureza demostré el aumento de la resistencia que adquiere la
pelicula al presentar nanocompuestos ya que el compuesto convencional
EA y EA BYK306 mantienen una dureza de 3H , un valor caracteristico de
estos compuestos, mientras que compuestos con inhibidor y con Cloisite Na
en las concentraciones estudiadas aumentaron su dureza a 4H y aquellos
compuestos con Cloisite 20A a 5H, resultados que corroboran
indirectamente con los observados en el médulo de Young ya que ambas

pruebas estan relacionadas con la resistencia del material.

Se realizd un ensayo de corrosion en una camara salina durante 336 horas,
se colocaron dos probetas por tipo de nanocompuesto, una placa sin rayar y
la otra con dos cruces. Se observd que el ambiente salino 5% de NaCl
puede llegar a corroer la placa luego de 72 horas de exposicion, la placa
que resultd afectada luego de las horas mencionadas fue la que tenia como
recubrimiento el convencional EA seguido del EA BKY306 a 96 horas. La
resistencia a la corrosion aumentd con la presencia de carboxilato de amina
pero su incremento en la concentracién no fue significativo a diferencia de
las que contenian arcillas. Con Cloisite Na y carboxilato de amina a las
diferentes concentraciones se observa que se induce a la corrosion, pero el

nanocompuesto EA Na 0.5 CEC CA BYK306 tiene un comportamiento
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diferente ya que alcanza una resistencia de hasta 312 horas. La mayor
resistencia fue de 336 horas que correspondieron a EA 20A BYK306 y EA

20A 1 CEC CA BYK306.

Una caracteristica importante de las arcillas es la capacidad ignifuga, por lo
que se considerd realizar un ensayo de flamabilidad de los compuestos
dando resultados de retardancia en aquellos compuestos con nanoarcillas
como era de esperarse. El nanocompuesto EA Na 0.5 CEC CA BYK306

presentd los mejores resultados corroborando su caracter inorganico.

A diferencia de las otras pruebas donde el mejoramiento de las propiedades
son notorias se analizd la adherencia de las peliculas sobre la placa de
acero y se observd que el area removida incrementa hasta un 15%,
considerando que las resinas epoxicas tienen una excelente adherencia ya
que la EA y EA BYK306 no presentaron area removida se concluyd que esta
propiedad se ve afectada por la presencia de nanoarcillas e inhibidor, cabe
recalcar que incluso se obtuvieron areas removidas hasta un 35% pero este

dato fue descartado debido a las fallas que presentaba la probeta.
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INTRODUCCION

Los recubrimientos a base de resina epdxica son utilizados en nuestro medio
en diferentes areas como las pinturas anticorrosivas, sin embargo debido a la
necesidad de mejorar propiedades para obtener un compuesto mas eficiente
sin afectar los costes de los productos se han realizado varios estudios con

este propdsito.

Las arcillas se han convertido en el principal tema de estudio ya que gracias
a su morfologia de laminas de filosilicatos si se logra la separacion entre ellas
pueden convertirse en laminas individuales y dispersas dentro de la matriz
polimérica creando un efecto barrera a los gases o vapores que causan la

corrosion.

En tesis anteriores se han investigado las propiedades mecanicas y térmicas
de nanocompuestos formados por resina epoxica con nanoarcillas, pero la
necesidad de evaluar la corrosion directamente en placas metalicas
utilizando el film de nanocompuesto se ha convertido en objeto de nuestra
investigacion, ya que la aplicacion de estos nanocompuestos tal como se ha
desarrollado en las tesis mencionadas no han sido evaluados directamente
sobre el metal frente a ambientes corrosivos debido a los problemas de

aplicacién que presenta.
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Se ha incorporado una nueva sustancia a los nanocompuestos desarrollados
llamada comercialmente aditivo BYK306, sustancia que debido a su caracter
organico ha modificado las propiedades estudiadas anteriormente, lo que
conlleva a un nuevo tema de investigacion donde se evaluan las propiedades
que se analizan generalmente como Difraccion de Rayos X, Analisis
Termogravimétrico, Espectroscopia Infrarroja, Tension Mecanica; ademas se
ha incorporado nuevos analisis de barrera como Absorcion de Agua vy
Transmisiéon de Vapor de Agua, otras caracteristicas mecanicas como
Adherencia y Dureza. Se analiza también el efecto de ignicion de los
nanocompuestos con un ensayo de flamabilidad y finalmente un ensayo de

corrosion en camara de niebla salina NacCl.
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INFORMACION GENERAL

Este proyecto de investigacion brinda informacion acerca de las
propiedades que se mejoran mediante el tratamiento molecular de
arcillas para su aplicacion en pinturas anticorrosivas. Actualmente las
arcillas son objeto de investigacién gracias a su aporte en mejoramiento
de propiedades en otros compuestos, 0 su aplicacion directa en procesos

de depuracion.

La arcilla es un mineral terroso, el cual generalmente esta constituido por
hidrosilicatos de alumina en gran porcentaje, su obtencion es mediante
un proceso natural de largo tiempo. Es un proceso geoldgico donde
existe un envejecimiento continuo del planeta. En tiempos remotos la
corteza terrestre se formd al enfriarse la materia fundida que existia
debido a sus altas temperaturas, es ahi donde se formaron los diferentes
minerales que son resultado de las diferentes temperaturas y velocidades

de enfriamiento, todos estos son de composicion quimica definida.

La corteza terrestre esta formada por rocas que en su gran mayoria son
formadas de feldespato un mineral muy comun en la Tierra. Las arcillas
provienen de la descomposicion de rocas feldespaticas, esta
descomposicion se debe a la accion del agua como disolvente y a su
capacidad abrasiva provocando cambios en las rocas como la

caolinizacion, la formacién de depdsitos de caolin con agua en



movimiento termina en un producto con impurezas debido a la capacidad
que tiene el agua en transportar otras sustancias, existe otro proceso
mas puro, éste es mediante el desgaste de las rocas por accion del vapor

caliente que emana la Tierra [1].

Debido a todos estos procesos de obtencion de arcillas y a la gran
cantidad de materia prima que existe en la Tierra, la arcilla se convierte
en un material abundante en la corteza terrestre y las investigaciones
gue se han desarrollado sobre arcillas dan una base fuerte para realizar
aplicaciones con estas sustancias tratadas, el desarrollo de materiales a
nivel molecular crece actualmente. La aplicacion de los conceptos de
ingenieria molecular permite obtener nuevos materiales con un amplio

rango de propiedades predeterminadas [2].

El objetivo 0 alcance de esta investigacion es brindar un estudio para
mejorar la calidad y duracién de los compuestos utilizados en proteccion
de superficies metalicas o no, mediante la aplicacion de nanoarcillas.
Para esto se desarrollan los compuestos y se realiza los diferentes

analisis tanto de caracterizacion como de evaluacidén de propiedades.

1.1 Antecedentes y Justificacion

Debido a los problemas socioecondmicos que se dan por procesos
corrosivos u otra clase de deterioro en materiales, este proyecto de

tesis esta orientado a evaluar propiedades que presentan los



nanocompuestos desarrollados, con la finalidad de brindar un estudio
comparativo de caracteristicas de los nanocompuestos contra las

resinas comunes para que éstos sean usados en el sector industrial.

El sector industrial es el area mas afectada en temas de corrosién,
generando grandes pérdidas econdmicas, esto ha llevado a
desarrollar nuevos productos, pero las sustancias que actualmente

utilizan para combatir este proceso presentan propiedades toxicas.

La pinturas actuales tienen una durabilidad limitada y esto ocasiona
repintados y mantenimientos continuos lo que origina gastos
innecesarios y dafios al ambiente debido a la emision frecuente de
solventes.  Generalmente las pinturas industriales existentes se
encuentran elaboradas a base de pigmentos de plomo u Oxidos

metalicos y estos conllevan a otro problema.

El plomo puede entrar en el agua y suelos a través de la corrosién de
las tuberias de plomo, en los sistemas de transportes y a través de la
corrosion de pinturas que contienen plomo. Este se acumula en los
cuerpos de los organismos acuaticos y organismos del suelo, éstos

experimentaran efectos en su salud por envenenamiento por plomo.

Los efectos sobre la salud de los crustaceos pueden tener lugar

incluso cuando solo hay pequefias concentraciones de plomo



presente. El uso de estas sustancias o pigmentos son contaminantes

que afectan al hombre y al ambiente.

Los problemas que se mencionan conllevan al estudio de nuevos
productos que no generen grandes alteraciones en el entorno.
Ademas los productos a desarrollarse utilizan sustancias como las
arcillas, las cuales tienen un escaso uso en Ecuador, dando un valor

agregado a este tipo de material.

Las formulaciones desarrolladas en este proyecto son mejorados a
nivel nanotecnologico, basandose en meétodos y concentraciones
epodxica amina que han sido temas de estudio anteriormente, evaluar
las propiedades de éstos nanocompuestos, que a su vez se varian
sus componentes, permite caracterizarlos para realizar un estudio
comparativo que concluye cual es el film oOptimo para que sea

desarrollado por las industrias involucradas.

Las arcillas han sido utilizadas tradicionalmente en la industria como
materia prima para la elaboracién de ceramicas, éstas constituyen un
gran porcentaje en la corteza terrestre, por lo que su uso debido a la
cantidad presente y propiedades es amplio, figurando como el
mineral mas importante, tanto por la cantidad explotada como por su

produccion.



Un 90% de la produccion se dedica, preferentemente a la fabricacion
de materiales de construccion y agregados. Sélo un 10% se dedica a
otras industrias (fabricacién de papel, caucho, pinturas, absorbentes,
decolorantes, arenas de moldeo, productos quimicos y

farmacéuticos, agricultura, etc.)

Segun el producto a obtener existen dos clases de arcillas; arcillas
para la construccion o arcillas comunes que son compuestas por dos
0 mas minerales que son utilizadas para construccion y agregados, la
segunda clase de arcillas son constituidas por un solo tipo de mineral
cuyas propiedades depende de éste material, estas a pesar de ser
mucho menos importantes en volumen, suponen mas del 70% del
valor de las arcillas comerciales, y son objeto de comercio

internacional [3].

Los datos numéricos mencionados indican el uso tradicional de las
arcillas para elaborar ceramicas, pero también se conoce que su uso
se ha ampliado para la elaboracién de papel, hule, refractarios,
plasticos, insecticidas, adhesivos, petrdleos, etc. Por este motivo su
investigacion crece para ampliar aun mas sus aplicaciones,
obteniendo beneficios para el sector industrial, un ejemplo de
aplicacion de arcillas tratadas o nanoarcillas es para purificar aguas

residuales contaminadas, entre otras que existen y se estudian.



El estudio de nanoarcillas se ha desarrollado en la ultima década, de
hecho existen varias empresas internacionales que se han dedicado
a investigar, producir y comercializar, tal como lo hace Nanocor , una
empresa mundial proveedora de nanoarcillas disefiadas
especificamente para nanocompuestos plasticos; y, Southern Clay

Products, ambas empresas americanas.

En nuestro pais no hay empresas donde se produzcan esta clase de
arcillas modificadas, a pesar de que Ecuador se encuentra con
extensos yacimiento de arcillas, uno de estos se encuentra en la

provincia de Santa Elena, en la region costera de nuestro pais.

Las arcillas que se han desarrollado mediante un tratamiento nano
consiste en modificarlas mediante moléculas organicas las cuales se
ubican en los espacios de intercapas de las arcillas de tipo
montmorillonita, esto le da la propiedad de moléculas organicas y
ademas no llega a disolverse en agua, permitiendo su aplicacién en

tratamiento de aguas residuales o contaminadas con hidrocarburos.

Debido a este tratamiento y al producto obtenido se las conoce como
organoarcillas, es decir arcillas organicas, también se las conoce

como nanoarcillas debido a la escala en que se las modifica.

Existen muchos usos para los que las nanoarcillas pueden

presentarse como una solucion alternativa tanto en precio como con



resultados bastante competitivos con respecto a la tecnologia

tradicional.

En investigaciones anteriores se realizaron métodos optimos para la
obtencion de nanoarcillas utilizando arcillas locales [4] y extranjeras
[5], con el objeto que en el futuro se pueda implementar su
produccién a nivel industrial, también se utilizaron las nanoarcillas
locales para la elaboracion de nanocompuestos a base de resinas
epoxicas donde se determind los efectos de diferentes proporciones
de nanoarcilas en el sistema epoxico-poliamida-nanoarcillas

concluyendo la composicion 6ptima de nanoarcilla en el compuesto

[6].

En otro trabajo de investigacion local se investigd el uso de
nanoarcillas extranjeras para mejorar la resistencia a la corrosion,
transmision de vapor de agua y absorcion de agua de sistemas
epoxicos-poliamidas y epoxicos-aminas, donde la resina epoxica fue
fabricada por Pinturas Unidas [7], sin embargo se obtuvieron ciertos
problemas en su aplicacion, es por esto que en esta investigacion se
agrega una nueva sustancia, denominada comercialmente como
aditvo BYK306 con el objeto de facilitar la aplicacion,
transformandose en un nuevo tema de investigacion y en un nuevo

andlisis de las propiedades fisicas, mecanicas, quimicas vy



especialmente el efecto que tiene en el tiempo antes que inicie la

corrosion.

Se han desarrollado otras investigaciones donde se analiza las
concentraciones Optimas de modificadores organicos para las
nanoarcillas [8], a su vez se ha continuado con la investigacion
partiendo como base la mezcla 6ptima encontrada por los estudios
anteriores, donde se han analizado las propiedades que esta
concentracién brinda, variando los componentes epdxico-amina-

arcilla-inhibidor [9].

Las propiedades que estos compuestos desarrollan al modificarlos a
nivel nano mejoran, pero varian segun la concentracion vy los
componentes a utilizarse, por ello su continuo estudio en estas
composiciones brinda una informacion mas amplia del
comportamiento de estas sustancias y las variaciones de sus
propiedades, para que en el futuro se pueda reproducir el compuesto

con seguridad en calidad y en precio.

En esta investigacion se desarrolla compuestos partiendo de las
composiciones Optimas estudiadas en otras investigaciones, donde
se varia sus componentes epoéxico-amina-arcilla-inhibidor, y se
elabora un analisis mediante la caracterizacion y evaluacion de

propiedades adicionales para un conocimiento mas amplio de las
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mismas, también se aplica un compuesto mas, un aditivo BYK306 el
cual es una especie de dispersante y a la vez un modificador
organico, el cual fue facilitado por Pinturas Unidas, el objeto de
utilizar este nuevo componente es mejorar las propiedades ayudando
al modificador organico carboxilato de amina ya estudiado en tesis

anteriores.

Planteamiento del Problema

La baja eficiencia de barrera que presentan las pinturas utilizadas en
la actualidad como sistemas de proteccion para superficies
industriales permiten que se presenten casos de corrosion, los cuales

generan grandes pérdidas econdmicas a los sectores involucrados.

Se puede definir como corrosion a la destruccion o deterioro de un
material causado por su reaccién con el ambiente. Generalmente el
término corrosion es utilizado como el ataque destructivo que sufre
un metal producido por mecanismo electroquimico y por lo comun se
inicia sobre la superficie. Esta degradacion esta sujeta a condiciones

ambientales y del tipo de material al cual ataca.

El desarrollo de la industria y el uso de combustibles han cambiado la
composicion de la atmésfera tornandola mas corrosiva, debido a esto
la corrosion es un problema comun en el sector industrial, teniendo

una gran repercusion en el campo econdémico y de seguridad de los
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trabajadores, ya que existen casos de accidentes de gran magnitud
que han ocasionado pérdidas humanas, como es el caso de

BHOPAL (1984).

A pesar de que el proceso de corrosion es inevitable al ser un
proceso natural, se busca controlar la velocidad de corrosion, de esta
manera se incrementa el tiempo de uso y la optimizacién en el uso
de recursos. Entre los materiales mas afectados por este fendmeno
esta el acero, para el cual el 25% de su produccion mundial anual es

destruida [10].

En los paises industrializados, las pérdidas econdmicas causadas
por la corrosion son elevadas, recientemente se estimd el costo
directo en 276 mil millones de ddlares por afio, lo que representa el

3,1 por ciento del producto interno de 1998.

En Gran Bretana en 1971, las pérdidas anuales causadas por la
corrosion estan comprendidas entre el 2 y el 4% del P.1L.B. En Peru

las pérdidas ascienden a 1200 millones de délares (8% del PIB) [11].

Debido al gran impacto que la corrosion tiene tanto en la parte
econdmica, como social, se ha desarrollado compuestos que
permitan retrasar su efecto en el material; como son las pinturas con

propiedades anticorrosivas.
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Sin embargo estas pinturas basan su funcion en el uso de pigmentos;
generalmente Oxidos metalicos, los cuales a mas de no presentar
una alta eficiencia en su proteccién anticorrosiva, son un potencial de
contaminacion del ambiente y dafios en la salud de las personas si

no son manejados apropiadamente.

1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo General
e Mejorar la calidad y duracion de los compuestos utilizados
como sistemas de proteccidon de superficies metalicas en la
industria mediante el uso de nanoarcilas en su
composicion.
1.3.2Objetivos Especificos
e Desarrollo de los nanocompuestos variando los
componentes.
e Analizar propiedades de intercalamiento de la nanoarcilla
tratada con un inhibidor organico volatil utilizando FTIR,
XRD, TGA.
e Comparar las propiedades de los nanocompuestos
elaborados y eleccion del compuesto que presenta las

mejores propiedades.
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1.4 Metodologia Utilizada

FASE 1. PREPARACION

Esta fase comprende la observaciéon del problema, recopilacion y
evaluacion de informacion que sea necesaria y esté de acuerdo
con el tema que se esta desarrollando, se ha tomado en cuenta
informacién de tesis desarrolladas en nanocompuestos y
nanoarcillas las cuales han llegado a conclusiones que se deben
tomar en cuenta por ejemplo la concentracién del inhibidor
carboxilato de amina de 0.5CEC CA, sin embargo el hecho de
agregar un compuesto nos obliga a analizar a otras

concentraciones como 0.1, 0.5y 1 CEC CA.

Anteriormente se ha concluido que la relacion de la amina con
respecto a la resina epoxica es de 32phr en 100gr de solucion ya
que a esta relacidén no existe exceso de amina en la superficie de
las probetas desarrolladas, por lo cual se continuara esta

investigacion utilizando esta relacion estequiométrica.

Por otro lado se utiliza una molienda con calentamiento para un
mezclado de la nanoarcilla — inhibidor carboxilato de amina
homogéneo y evitar de esta manera que la mezcla contenga

burbujas, granulos sin moler, lo cual afecta posteriormente en la
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elaboracién de las probetas para los ensayos, método

desarrollado en tesis anteriores [12].

Finalmente esta fase comprende la disposicion de equipos y
sustancias, difractor de rayos X, analizador termogravimétrico,
maquina universal de ensayos para la prueba de tensidn
mecanica, estos son equipos que se encuentran en el Centro
Ecuatoriano de Investigacion y Desarrollo en Nanotecnologia
(CIDNA), donde se realizara los ensayos en los equipos

mencionados.

FASE 2. DESARROLLO Y VERIFICACION

Se desarrollan las probetas para su posterior analisis, a
continuacion se da un breve procedimiento de la elaboracion de

estas muestras.

Se empieza con el lavado de la Cloisite 20A ya que esta posee
cloruros en su estructura y se necesita eliminarlos para que no
altere los resultados, la Cloisite Na no contiene cloruros por ello
no se lava. Una vez secas se mezcla al caliente con el inhibidor
si estas estan destinadas a la elaboracion del nanocompuesto
(Epdxica — amina —Organoarcilla Cloisite 20A o Arcilla Cloisite Na

inhibidor —aditivo.).
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Posteriormente se elaboraran 2 mezclas bases, EA y EA BYK306
0.1% y 11 tipos de nanocompuestos todos con 0.1% de aditivo
BYK306, estos nanocompuestos son: tres a distintas
concentraciones de carboxilato de amina EA 0.1 CEC CA
BYK306 0.1%, EA 0.5 CEC CA BYK306 0.1%, EA 1 CEC CA
BYK306 0.1%, uno con arcilla Cloisite Na y adicionalmente a las
concentraciones de carboxilato de amina, EA Na BYK306, EA Na
0.1 CEC CA BYK306 0.1%, EA Na 0.5 CEC CA BYK306 0.1%,
EA Na 1 CEC CA BYK306 0.1%, de igual manera con la Cloisite
20A EA 20A BYK306, EA 20A 0.1 CEC CA BYK306 0.1%, EA
20A 0.5 CEC CA BYK306 0.1%, EA 20A 1 CEC CA BYK306

0.1%.

Luego de 7 dias de curado se verifica si estas probetas cumplen
con las especificaciones que sean necesarias para los ensayos,
si estas no cumplen se procede a realizar nuevamente el
nanocompuesto analizando cual podria haber sido el error que se

cometio.

FASE 3. RESULTADOS Y REDACCION DE TESIS

Consiste en la realizacién de los ensayos para la evaluacion de

las propiedades, analisis de los resultados y las conclusiones en
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cuanto a la comparaciéon de las propiedades. Finalmente la

redaccion del proyecto de tesis.

Fase 1

Fase 2

Figura 1.1: Metodologia utilizada
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Fase 3
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2 FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1 Corrosion

La corrosibnes un término que se puede definir como la
degradacion de un material a causa de la accion a la que se
encuentre inmerso, ya sea por la interaccion de una reaccion
quimica o electroquimica del material con el medio ambiente, y no al
simple deterioro por causas fisicas ya que la corrosién comprende
un cambio quimico, que puede estar acompanado de un deterioro

fisico.

La oxidacion de los metales y sus aleaciones por la reaccion quimica
directa del oxigeno en el aire se debe a la formacion de o6xidos

estables.

En algunos metales, el recubrimiento del oOxido es tenaz y
proporciona proteccion ante un ataque adicional del ambiente. En

otros, el recubrimiento tiende a agrietarse y no los protege.

2.1.1Corrosion del acero

El acero es una aleacion de hierro y carbono, algunas veces se
afiaden otros elementos para diferentes propdsitos. EI acero

contiene una concentracion de carbono que oscila entre 0.05%
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y 2%, y el resto de hierro. Debido a que el hierro reacciona
facilmente con el oxigeno como resultado el 6xido de hierro,
este es un fendmeno que se da en el ambiente constantemente

por lo que no se encuentra en la naturaleza el hierro puro [13].

Las reacciones que tienen lugar en el proceso de corrosion

son:

Anodo (reaccion de oxidacion)
Fe — Fe?' + 2e Ecuacion 2.1
Fe? o Fe¥' + e Ecuacion 2.2

Catodo (reaccion de reduccioén)
O, + H,O +4e” — 40H Ecuacion 2.3

Resultando como reaccion global
2Fe +3 H,O — Fey03 +3 Hy Ecuacion 2.4 [13]

2.2 Descripcion de Resinas Epodxicas
Epoxido es un grupo de éteres ciclicos u oOxidos de alqueno
(alquileno) que poseen un atomo de oxigeno unido a dos atomos de
carbono adyacentes (estructura oxirano), (C-O-C) formando un anillo
de tres miembros, son sustancias muy reactivas con un principio de
reaccidon de sustitucion nucleofilica con los grupos amina, oxhidrilo y
carboxilo (endurecedor), asi como con los acidos inorganicos, para

dar compuestos relativamente estables [14].
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F

Figura 2.1: Estructura de la

unidad formadora de epéxido
Fuente: Lidering S.A.[14]

Resina epodxica, llamada también poliepdxido, es un polimero
termoestable que se endurece cuando se mezcla con un agente de
curado o “endurecedor”, esta constituida por dos componentes con
una polimerizacion rapida, la proporcion de mezcla entre la resina
base y el agente de curado en esta tesis es una relacion 100:32 g,

valor que se estudié en una investigacion anterior [8].

La tensién del enlace del anillo oxirano es muy elevada, por ello
tiene una alta reactividad tanto quimica como bioquimica, lo que

hace facilmente atacable por la mayoria de compuestos de adicion.

Segun el origen de estos grupos oxiranos, las resinas epodxicas se

dividen en cinco grupos fundamentales:

o Eteres glicéricos

e Esteres glicéricos
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e Aminas glicéricos
o Alifaticas lineales

e Cicloalifaticas

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

una molécula de diglicidil éter de bisfenol A [15].

CHs
Cl—CHz—CH-CHz  + HO—@¢QGH + HyC—CH-CH,—Cl
i CHz o0

Ericlorhidrina Bisfenol & Epiclorhidrina

CHs
CHzC— (%H—GHQ—G*@*I#A@* 0—GHz-GH-CHC
OH CH; aH

J MNalH
Ha
CHz CH- GHQ—O—@H}@ O—CHz-CH-CH:
(] CHs ]

Figura 2.2: Reaccion entre el Bisfenol Ay la

Epiclorhidrina para formar una resina epéxica
Fuente: Hormisol [16].

Su uso es debido a la alta reactividad de la epiclorhidrina que

permite su combinacion con cualquier molécula portadora de
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hidrégenos activos. El bisfenol A es un compuesto polar, razén por la
cual la resina también es polar, lo que asegura su adhesion a
superficies metdlicas o polares, aparte es comparativamente barato
ya que los productos de partida para su sintesis son: acetona y
fenol. Variando las reacciones estequiométricas entre la

epiclorhidrina y el bisfenol A [16].

Las resinas comerciales de tipo DGEBA son mezclas de diferentes
pesos, si son de alto peso molecular son sdlidas y si son de bajo
peso molecular estas son liquidas o semisodlidas, de manera que
suele conocerse el peso molecular promedio pero no la distribucion
de los oligdbmeros en la muestra. En nuestra investigacion usaremos

de bajo peso molecular conocida comercialmente como EPON 828.

2.2.1Propiedades Fisicas y Quimicas de las Resinas Epdxicas

Las caracteristicas finales que puede poseer un recubrimiento
epoxico no solamente dependeran del tipo de resina a utilizar,
sino también del tipo de agente de curado o endurecedor, de
los modificadores, sean estos cargas, pigmentos, solventes,
etc. afiadidos a la mezcla y de la temperatura a la cual se
realiza el proceso de curado, los cuales proveen diferentes

propiedades a la resina, propiedades fisicas que se pueden
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describir principalmente para las resinas epoxicas curadas

mediante poliaminas.

Entre las propiedades fisicas tenemos las siguientes:

e Alta resistencia a la humedad, y a la intemperie.

e Buena resistencia a la abrasion y al ataque de fluidos
COITOSIVOS.

e Tienen un cierto grado de permeabilidad al agua.

e Buena adherencia a la mayoria de sustratos.

e Gran tenacidad.

e Elevada dureza superficial y en profundidad.

e Buena resistencia a elevadas temperaturas.

e Alto grado de impermeabilidad permaneciendo inalterable
ante la exposicion o inmersion en agua dulce, salada y
vapor de agua.

e Tienen un acabado opaco o de bajo brillo.

e Resistencia al calor hasta los 120°C en seco y hasta los
80°C en inmersion aproximadamente.

e Bastante durabilidad.

e Bajo porcentaje de encogimiento o contraccion durante y

después del curado.
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e Alto rango de viscosidad, dependiendo del tipo de resina

epoxica y del agente de curado.

En nuestro caso, las principales propiedades a ser analizadas
son la resistencia a la absorcion de agua, la transmision de
vapor, adherencia y rayado, en cuyo caso la resistencia de los

recubrimientos basados en resinas epoxicas es sobresaliente.

Las propiedades quimicas de las resinas epoxicas y de los
sistemas que forman de acuerdo al tipo de agente endurecedor
con que son curadas son muy variadas. Sus principales
propiedades quimicas se encuentran descritas en forma

general a continuacion:

o Elevada resistencia a quimicos, tanto acidos como
alcalinos, y a la inmersion en gran cantidad de productos

quimicos.

e Buena resistencia a la mayoria de los acidos inorganicos
no oxidados; sin embargo, la concentracion y la
temperatura son factores limitantes para su resistencia.
Generalmente, si el recubrimiento va a estar sujeto a
exposicion continua se recomienda espesores de
recubrimiento de 6mils de espesor, a fin de que sea

efectivo en su proteccién contra la corrosion [17].
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Acidos organicos, en forma general los recubrimientos de
resinas epoxicas son resistentes al contacto con acidos

grasos excepto a altas temperaturas.

Resinas epodxicas curadas mediante poliaminas presentan
generalmente una buena resistencia a los alcalis y a las
sales alcalinas, inclusive en periodos largos de inmersion
continua en soluciones de soda caustica concentrada a
altas temperaturas (aproximadamente 93°C). Los sistemas
epoxicos curados mediante poliamidas no son
recomendados ya que no presentan gran resistencia a los

alcalis.

Soluciones salinas, los recubrimientos de resinas epoxicas
presentan buena resistencia a la mayoria de las soluciones
salinas y pueden ser usados a temperaturas hasta los 82°C
aproximadamente [17], siendo la resistencia a la solucidn

salina la de mayor importancia.

Solventes, los sistemas curados al ambiente mediante
poliaminas tienen una buena resistencia a los alcoholes,
solventes alifaticos, aromaticos y cetonas, pero no se
recomienda una prolongada exposicion a solventes mas

activos, este sistema sélo puede soportar salpicaduras o
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derramamiento de solventes activos. La resistencia de los
sistemas epoxicos curados mediante poliamidas depende

del tipo de acido graso con que la resina es modificada.

e Aceites, los recubrimientos de resinas epodxicas, en
general, son resistentes a todos los aceites comunes ya
sean minerales, animales o vegetales y no sufren

alteraciones al contacto con gasolina, diesel, lubricantes y

otros hidrocarburos alifaticos.

e En lo que respecta a la toxicidad, esta depende de la
formulacion del fabricante, pero curados adecuadamente,
los films de resinas epoxicas no son téxicos y son

apropiados para usar con productos alimenticios.

Propiedades tipicas, después de siete dias de curado, estan:

¢ Resistencia a la flexion maxima (KPa) 87.56.
e Resistencia a la rotura ala compresion (KPa) 8550.
e Resistencia a la traccién (KPa) 38.610.

e Alargamiento de rotura (%) 2.0 [18].

Al igual que todos los materiales, las resinas epoxicas poseen
algunas propiedades indeseables las cuales dan limitaciones:

e Precisan buena preparacion de superficie.
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Temperatura minima de polimerizacion: 10°C para la
mayoria, hasta 0°C para formulaciones especiales.

Tienen intervalo maximo de repintado, aunque existen
formulaciones especiales "no-max".

Tendencia a amarillear y a perder el brillo (calear) a la
intemperie.

Dos componentes, con una vida de mezcla limitada [13].

2.2.2 Aplicaciones de las Resinas Epoéxicas

Las resinas epodxicas tienen una gran variedad de aplicaciones,

dependiendo del tipo de resina, del agente de curado y del tipo

de modificadores a utilizar, entre las cuales podemos citar las

siguientes:

Al tener propiedades dieléctricas se las utiliza como

revestimiento e impregnacion aislante.

Por su estructura quimica con gran cantidad de grupos
polares hidroxilos y éteres, las resinas epoxicas son

excelentes adhesivos.

Gracias a su resistencia a ambientes humedos, al agua, a
elementos quimicos como acidos y alcalinos, a sus

propiedades mecanicas como alta flexibilidad, resistencia a
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la abrasion y estabilidad térmica, las resinas epdxicas son
muy utilizadas en recubrimientos industriales, aplicacion

que es ampliamente estudiada en este trabajo.

Nos centraremos en el uso de resinas epoéxicas DGEBA como
recubrimiento para la proteccion de acero contra la corrosion,
especificamente en las propiedades de barrera que brindan
estos recubrimientos. Como agente de curado usaremos una
poliamida tipo poliéter de baja viscosidad y curado rapido a
temperatura ambiente. Ambas seran detalladas en el siguiente

capitulo.

Siendo la corrosion atmosférica de sustratos de hierro en
general es el resultado de su reaccidon con oxigeno y agua o
vapor de agua, si uno de esos elementos puede ser eliminado
completamente la corrosiéon no ocurrira. Por tal motivo se
analizara la transmisién de vapor de agua y las placas se
someteran a ambientes humedos en presencia de cloruro de

sodio para acelerar la corrosion.

En sus inicios las resinas epoxicas eran utilizadas como
recubrimientos con la insercion de modificadores como
pigmentos y solventes, pero desde los afos 60 ha sido muy

utiizado como matriz en compuestos llamados composites,
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tanto con refuerzos de fibras como de particulas. Desde 1971
hasta 1984, su uso en Estados Unidos se incrementé de 21 a
86.8 millones para esta finalidad [19]. En la actualidad su uso
se ha incrementado debido a su facil compatibilidad con
rellenos o nanomateriales inorganicos para incrementar sus

propiedades considerablemente.

2.3 Descripciéon de Agentes de Curado

Anteriormente se mencioné que las resinas epoxicas son capaces
de reaccionar activamente con otros compuestos quimicos
portadores de hidrogenos activos, que son los llamados agentes de

curado o endurecedores.

En la actualidad existe una gran variedad de agentes de curado, y su
seleccion depende de las caracteristicas y propiedades que se
quiere proporcionar al recubrimiento, lo que permite obtener

productos de propiedades especificas determinadas.

Existen en el mercado agentes de curado como aminas, anhidridos,
resinas fendlicas, resinas de urea-formaldehido y de melamina,
isocianatos y acidos de Lewis. De este conjunto el agente curador
mas utilizado son las aminas, por ende nos vamos a centrar en este
tipo de agente de curado, por permitir el desarrollo de reticulado o

curado a temperatura ambiente.
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2.3.1Descripcion de Aminas

Compuestos quimicos organicos que se consideran como
derivados delamoniacoy resultan de la sustitucion de
los hidrogenos de la molécula por los radicales alquilo. Segun
se sustituyan uno, dos o tres hidroégenos, las aminas seran

primarias, secundarias o terciarias, respectivamente.

Las aminas terciarias y algunas secundarias catalizan la
autopolimerizacion de las resinas epoxidicas a temperatura
ambiente en presencia de los grupos hidroxilos ya presentes en

la resina epoxica o formados a partir de la reaccion.

Las aminas deben ser polifuncionales para reaccionar con
varias moléculas epdxicas y producir la reticulacion por union
de unas moléculas con otras [20]. Las aminas pueden ser
divididas en aminas aromaticas, aminas convertidas
(poliamidas y amidoaminas) y poliaminas (alifaticas,

cicloalifaticas, aminas terciarias e imidazoles).

2.3.1.1 Poliaminas

Aminas alifaticas: Son las mas utilizadas. Poseen la
habilidad de curar a temperatura ambiente. Tienen vida

limitada de mezcla o tiempo de vida de


http://es.wikipedia.org/wiki/Amon%C3%ADaco
http://es.wikipedia.org/wiki/Hidr%C3%B3geno
http://es.wikipedia.org/wiki/Alquilo
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aproximadamente 30 minutos, y necesitan de 4 a 7
dias para curar completamente a 25°C, dependiendo

de la resina epoxica a utilizar.

Pueden ser calentadas a 150°C para disminuir el

tiempo de curado hasta 1-2 horas.

2.3.1.1.1 Polieteramina

Polieteramina es una diamina simétrica sin
restricciones y de alta reactividad; al igual que
otras poliaminas, impartela flexibilidad vy

la resistencia a los polimeros termoestables

[71.

NH o
HQN/\//D\/\\O//\\/

Figura 2.3: Estructura de la polieteramina
Fuente: Aguilar E. [7]

2.3.2Reacciones de Curado de Epdéxico-Aminas

El proceso de curado de resinas epoxicas puede realizarse a
temperatura ambiente o aplicando calor, formando una
estructura tridimensional rigida, a partir de la transformacién de
un liquido de bajo peso molecular en un polimero. El agente de

curado rompe el anillo epoxidico introduciéndose en la cadena,
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haciéndola mas larga, con el consiguiente aumento de peso
molecular. Se utilizaron poliamidas como agente de curado,
nos centraremos en las reacciones epoxi — aminas, ya que las

primeras son derivados de las segundas.

La primera reaccidn ocurre entre una amina primaria y un
anillo epoxi para producir una amina secundaria y un grupo
hidroxilo. Esta amina secundaria formada puede reaccionar con
un nuevo grupo epoxi para dar lugar a una amina terciaria, y un
nuevo grupo hidroxilo. Los grupos hidroxilos que sirven como
catalizadores, son generados en estas dos reacciones iniciales

de condensacion.

La tercera reaccion que se produce entre un anillo epoxi y un
grupo hidroxilo, se denomina eterificacion, ya que es una
reaccion de adicion en la que se forma un enlace éter y no hay
cambio neto en el numero de grupos hidroxilos, ya que un
grupo OH- se consume en la formacién de un nuevo grupo
hidroxilo. Incluso puede darse una cuarta reaccidon, aun sin
existir aminas reactivas presentes, ya que las resinas epoxicas
son capaces de reaccionar consigo mismas si la temperatura

de curado es elevada. Esta reaccion se llama
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homopolimerizacién. En el siguiente grafico se pueden apreciar

todas las etapas de la reaccion epoxi — amina [21].

R’ R R 1‘{
l NH; + CH;\—}I — NH— CH; —CH—0QH
Ami < Amina
Amina / o
primaria Epoxi secundaria Hidroxilo
R’ R R R’ R R

e Ger e T o T

2 OH=— CH —CH;—NH + CII;—}l_’OH— CH —CH,=— N— CH; —CH—0H

Amina 0 Amina terciaria Hidroxilo
cundaria
Epox1

3 NH— CH; —CH=—0H+ CH;—9H —» NH— CH, —CH=—0—CH, — CH=—0H
’

Hidroxilo Eter Hidroxilo

Epoxi

4 n C Ij—/CH > CH,;—CH—0
0

Eter

Epoxi

Figura 2.4: Reacciones de curado epoxi — amina
Fuente: Tecnologia de Plasticos [21].

2.3.21 Diagrama de Curado Isotérmico Tiempo-
Temperatura-Transformacion (TTT) de Resinas

Epoéxicas

El diagrama Tiempo — Temperatura — Transformacion

(TTT) es la herramienta mas utilizada para analizar y
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disefar el proceso de curado de resinas epoxicas
[22]. A continuacion se muestra un Diagrama TTT

caracteristico de Polimeros Termoestables.

~—= =
p— s

p1 =
N e—— = ==

e, T ‘;,f% Resina carbonizads =
i, e N fae— :

Temperatllra [Tclzndn]

Z Sol vitrico
= e

log [tiempo]
Figura 2.5: Diagrama de curado isotérmico
tiempo-temperatura-transformaciéon (TTT) de

un termoestable
Fuente: Gillham J. [22]

Cuando comienza la reaccion entre la resina epdxica
y el agente de curado, el grado de entrecruzamiento
aumenta. Al principio la mezcla es fluida, luego se va
haciendo mas viscosa hasta formar un sélido elastico.
A este punto se lo denomina Gelificacion, cuando la
reaccion se encuentra al 60% de completada y luego
se produce una vez alcanzada la temperatura de

transicion vitrea Tg.



35

Este punto supone la transformacion repentina e
irreversible de un liquido viscoso a un gel elastico,
perdiendo el polimero su fluidez [22]. Antes del punto
de Gelificacion el material es soluble. Luego de este
punto coexisten una fracciéon soluble (sol) y una
insoluble (gel). A medida que avanza la reaccion, la
fraccion gel aumenta y continia hasta que la fraccion

sol es practicamente cero.

La Gelificacion no inhibe el proceso de curado ni
cambia la velocidad de reaccion, pero depende de la
funcionalidad, reactividad y estequiometria de los
componentes utilizados. A medida que aumenta la
reaccion se incrementa el peso molecular y el Tg,
desde un valor inicial Tgo, que es la temperatura de
transicion vitrea cuando la resina y el curador no han
reaccionado, hasta Tg«, que es la temperatura a la

cual se lograria el curado total.

Durante el curado tiene lugar un punto llamado
Vitrificacién, que se produce cuando Tg alcanza el
valor de la temperatura de curado isotermo, logrando

la solidificacion del material, es decir el paso de
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liquido viscoso o gel elastico a un sdlido vitreo.
Ademas se produce un incremento del peso molecular

y de la densidad de entrecruzamiento.

Generalmente es posterior a la Gelificacion. En la
Vitrificaciéon la velocidad de curado se hace
extremadamente lenta, por lo cual si se necesita una
reaccion completa de todos los grupos epoxi se
aconseja realizar un post-curado a alta temperatura
[22]. La Vitrificacion es un fendmeno reversible y el
curado puede ser completado por calentamiento,

desvitrificandose el termoestable parcialmente curado.

En nuestra caso, debido a que se curaba a
temperatura ambiente, se obtiene solidificacion muy
temprano, por ese motivo el reticulado sera
incompleto y se ha demostrado q se alcanza maximo
hasta un 70% para epodxicas y polieteramina de bajo

peso molecular.

2.4 Montmorillonita

Montmorillonita (MMT) es el nombre dadoa la arcilla encontrada
cercade la localidad francesa de Montmorillon (departamento de

Vienne), donde el MMT fue identificado por W. C. Knight en 1896.
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La montmorillonita es un filosilicato de estructura 2:1 perteneciente al
grupo de las esmectitas, ya que posee una lamina octahedral (Al3.0-
4.0 Mg0-1.4 Fe3+0-1.0) central de alumina fusionada entre dos hojas
tetrahédricas siliceas externas (Al0-0.8 Si7.2-8.0) y un catién

intercambiable en la capa acuosa (Na0.67-0.8) [23].

Aguay e
Cationes Intercambiables

gl

Figura 2.6: Estructura de una arcilla

esmectita tipo montmorillonita
Fuente: Jang K., Chugang H., Ricky S.C., Man S.

La cual tiene la misma estructura cristalina y capas tal como el talco
y la mica. Los mencionados minerales tienen carga diferente en las

capas.

La distancia entre capas es de 9,5 A aproximadamente con una
lamina octaedral central de alumina fusionada entre dos hojas
tetraédricas siliceas externas. El apilamiento de las capas conlleva a

una regular separacion debido a las fuerzas de Van der Walls,



38

llamadas interlaminar o galerias como se puede apreciar en la

Figura 2.7.

8i0, (Tetrahedral) !
Na*
Al Fe, Mg (Octahedral) Lamina de Silicato
~1nm
8i0, (Tetrahedral) l Espacio Basal
Galeria

&
Figura 2.7: Fuerzas de Van Der Waals en la galeria de la

montmorillonita
Fuente: Abeiga P., Pérez J., Tapia A

La sustitucion isomorfica dentro de las capas (por ejemplo Al+3
remplazado por Mg*?o Fe'?) genera cargas negativas que son
equilibradas por cationes alcalinos dentro de las galerias. La
montmorillonita tiene la propiedad de absorber cationes debido a la
excesiva carga negativa que tiene la superficie interlaminar, la
misma que sera balanceada o compensada por esos cationes
absorbidos donde los mas prominentes respectivamente son (Na,
Ca*?, Mg*, K*). Una de las caracteristicas mas importantes de la
montmorillonita es su caracter hidrofilico, es decir su afinidad por el

agua, ya que puede absorber hasta 7 veces su peso en agua [24].
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En este estado las capas de silicato son solo miscibles con
polimeros hidrofiicos como el 6xido de polietileno (PEO) o el alcohol

polivinilico (PVA).

Si queremos mezclar arcillas en matrices poliméricas organicas,
como son las resinas epdxicas (DGBA), polietileno (PE), poliestireno
(PS), etc, debemos convertir la superficie hidrofilica de los silicatos
en organofilica, es decir que sea miscible con compuestos
organicos. Esto es posible gracias a que los cationes inorganicos
pueden ser sustituidos por cationes organicos como aminas y

alcoholes.

Los principales modificadores organicos en el proceso de
intercambio catidonico en la montmorillonita son los iones de
alkylamonium. Estos cationes disminuyen la energia superficial de
los silicatos inorganicos incrementando el espacio entre capas de

9.5 A a 20 A aproximadamente.

Basicamente las sales de alkylamonium se utilizan con la
montmorillonita sddica, con el fin de sustituir sus iones de sodio por
iones organicos de amonio, haciéndola compatible con materiales
poliméricos, tanto termoestables como termoplasticos, de tal forma

que sea posible la dispersion de las plaquetas en una matriz
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polimérica. Es asi que la arcilla sdédica se convierte en nanoarcilla u

organoarcilla [25].

5 NH MMy
i g

_ Silicatz Drgancfilico en capas

Silicato Inorganico en capas Silicato @rgancfilice en capas (Grganaarcilla a Nanoarrills)
Figura 2.8: Proceso de transformacion de arcilla sédica a

nanoarcilla mediante el uso de sales de alkylamonium
Fuente: Departamento de Edafologia y Quimica Agricola. Universidad de
Granada [25].

NH;" NH,'

2.5 Modificadores Organicos

Los surfactantes también llamados agentes activos de superficie o
inhibidores, son moléculas que contienen al menos un grupo

hidrofilico de cabeza y un grupo de cola hidrofébico.

Los surfactantes catidnicos son moléculas con carga positiva en los
grupos de cabeza. Estos surfactantes usualmente estan formados
de largas cadenas de grupos amina y largas cadenas de sales de
amonio. Los surfactantes anddicos son moléculas con carga
negativa en los grupos de cabeza. Como ejemplos tenemos las

sales acidas de carboxilato y las sales acidas sulfénicas.
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Los surfactantes mixtos (Zwitterionicos) son moléculas que
contienen grupos de cabeza con ambas cargas; grupo positivo
(Amonio) y grupo negativo (Carboxilato o Sulfénico). Estos
materiales son los tipicos surfactantes o inhibidores de corrosiéon
usados en aceites de lubricacion y son mas dificiles de remover por
acciones quimica o mecanoquimicas que por las peliculas de una

sola capa formadas por los inhibidores anddicos y catddicos.

Los surfactantes neutros son moléculas con carga neutra en los
grupos de cabeza como los 6xidos de polietileno y amina alcohol.
Los modificadores organicos son un componente importante de las
nanoarcillas en donde los iones de alkylamonium son los cationes
organicos generalmente utilizados para el proceso de intercambio
con la montmorillonita. Estas moléculas tienen uno o mas cadenas

alquil de 3 a 18 miembros de carbdn [26].

Las sales de alkylamonium son ampliamente empleadas en la
industria como agente de control reolégico de pinturas y grasas,
absorbentes para ftratar los residuos de vapor contaminado y
modelos para el estudio de congregacion de cadenas en

biomembranas [27].

La orientacion y arreglo de las cadenas de alquil determinan la

estructura, dependiendo también de la densidad en



42

empaquetamiento, temperatura y el largo de las cadenas, las cuales
tienden a colocarse en posicion horizontal o paralela a la superficie
de la montmorillonita, formando mono-capa o bi-capa lateral de
alquil, y en posicién radial a la superficie formando extensas mono-

capas o bi-capas tipo parafina como se detalla en la Figura 2.9 [28].

Monolayer

Bilayer
a) Mono-capa lateral b) Bi-capa lateral
P = T
des” 47
Pseudo-trilayer Paraffin structure
c) Tri-capa lateral d) Mono-capa tipo parafina

. 4
E

Paraffin structure

e) Bi-capa tipo parafina
Figura 2.9: Orientacién del alkylamonium en las

galerias de los silicatos con diferentes orientaciones y

posiciones en las capas
Fuente: Peter C. Michigan State University [28].

El surfactante o inhibidor usado en esta investigacion fue Carboxilato

de Amina.
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2.5.1 Carboxilato de Amina

Es una molécula mixta, posee cabezales de carga positiva y
negativa. Los carboxilatos acidos pueden ser
neutralizados con algunos cationes exdéticos (como por ejemplo
Bi), pero comunmente reaccionan con NaOH para formar sales
de carboxilato de sodio [29]. Como resultado, las aminas
proveen proteccién catédica creando una barrera e inhibiendo
la formacién de H, en ambientes acidos. Surfactante que ha
sido utilizado como inhibidor organico de corrosion en pinturas,
desengrasantes, fundas plasticas, limpiadores para metales
[30]. Quimica del Benzoato disopropilamonio del tipo

inhibidores de carboxilato de amina:

CH;—CH-CHj;

|
NH! ~0,CC¢H;

|
CH,-CH-CH;

Figura 2.10: Estructura molecular

del carboxilato de amina
Fuente: James G. [31]

Los inhibidores de corrosiéon son sustancias organicas de
presién de vapor alta, capaces de evaporarse Yy condensarse
en la superficie, para aumentar dicha presion se insertan iones

como NO2 , NHy'. Lo cual permite la proteccién en tres fases



que son: contacto, vapor e interface, es decir realiza la

proteccion tal como se indica en la Figura 2.11.

Figura 2.11: Accién iénica del

inhibidor volatil de corrosién
Fuente: Bastidas J., Mora E., Feliu S. [32]

En la Figura 2.11 se representa una placa metalica dentro de
un recipiente cerrado. En la parte superior, se encuentra el VCI
(inhibidor volatil de corrosion) que se evapora, acondiciona la
atmosfera encerrada con un vapor protector, este migra hacia
las areas mas reconditas y cavidades de la placa metalica. Los
puntos amarillos representan al inhibidor en fase de vapor, éste
se condensa sobre toda superficie metalica, estos iones son
disueltos en la capa de humedad (color azul), haciendo el agua
de electrolito.

Los iones protectores son atraidos hacia las superficies

metadlicas, formando una pelicula delgada monomolecular
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sobre las superficies metalicas. Esta pelicula protectora se
reconstituye a si misma con nuevas condensaciones de vapor
[32]. A diferencia de los pigmentos utilizados para proteccion
anti-corrosiva, cuyo tamafio de particulas no llega a ocupar las
micro-cavidades existentes en las superficies metalicas, como

se puede mostrar en la Figura 2.12.

Los inhibidores de corrosion basados en Carboxilato de Amina,
son moléculas que viajan por difusién a través del aire, agua,
concreto y otros materiales hasta lograr un recubrimiento
uniforme y total de la superficie metalica incluyendo las micro-
cavidades y forman una capa mono-molecular, desplazando el
agua, iones cloruros y otros agentes corrosivos brindando una
proteccion eficiente a la superficie, tal como se muestra en la

Figura 2.13 presentada a continuacion [33].

PIGMENTOS

MICRO
MICRO
CAVIDADES CORROSION

Figura 2.12: Recubrimiento tradicional con

pigmentos metalicos
Fuente: Cortec. Inhibidores de Corrosion [33].
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Figura 2.13: Recubrimiento con inhibidores de

corrosion basado en carboxilato de amina
Fuente: Cortec. Inhibidores de Corrosion [33].

Gracias a su facilidad de difusion, puede ser utilizado en
ambientes cerrados o de dificil acceso, llegando a ubicarse
inclusive en piezas internas consideradas inaccesibles, por lo
cual su uso es muy practico en la industria electrénica. Y
equipos expuestos a ambientes corrosivos como: lineas de
condensadores de calderos, enfriadores e intercambiadores y

cascos de barcos.

El tiempo de vida util del recubrimiento utilizando carboxilato de
amina es superior al del recubrimiento tradicional, ya que el
este ultimo se va degradando al pasar el tiempo, lo cual
demanda a aplicar capas consecutivas para mantener la
proteccion, lo cual a su vez genera una disminucién en la
transferencia de calor de los equipos y por lo tanto una

reduccion en la eficacia del proceso.
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2.6 Aditivo Superficial de Silicona

Este es una disolucion de un copolimero de polidimetilsiloxano
modificado con poliéter, reducen de forma importante la tension
superficial, muy eficaz para la humectacion de sustratos citricos,
aumentando el desplazamiento superficial. Ayuda a evitar los efectos
causados por el polvo y la niebla de pulverizacién de otra pistola
mejorando su aceptacién en la pintura. Reduce la sensibilidad a las
corrientes de aire y mejora la orientacion de los agentes mateantes
[34]. Para esta investigacion se utilizd un aditivo superficial de
silicona llamado BYK306. Se usa de 0.1 a 0.5% sobre la formulacién

total segun sus especificaciones técnicas.

2.7 Descripcion de Nanoarcillas

Es importante aclarar los términos arcilla, nanoarcilla y organoarcilla.
Las arcillas son agregados de silicatos de aluminio hidratados,
procedentes de la descomposicion de minerales de aluminio. Las
arcillas han sido reconocidas como rellenos potencialmente utiles en

matrices poliméricas para formar compuestos.

Pureza, capacidad de intercambio de cationes y la relacion de
aspecto son las caracteristicas mas importantes de las arcillas.
Nanoarcilla es el término que se refiere a la nueva generacion de

arcillas procesadas, en forma de discos con espesor nanométrico,


http://es.wikipedia.org/wiki/Silicato
http://es.wikipedia.org/wiki/Aluminio
http://es.wikipedia.org/wiki/Mineral
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que pueden ser quimicamente modificadas para hacerlas
compatibles con los monémeros organicos y con los polimeros. Se

suelen denominar “organoclays” [35].

El' nombre reconocido cientificamente es organoarcilla. La
nanoarcilla es un material hibrido (organico e inorganico), donde los
cationes inorganicos entre las capas de arcillas como Na, Ca+2, K*,
etc., son reemplazados por cationes organicos, lo que conlleva a un
incremento entre las capas tetraédricas de silicio promovido por la

penetracion de modificadores organicos entre las capas [36].

MH — — —

14,HM"/NH'
b‘ﬂ“’v"v . Ml Cal Ma M 17 A
NH

lenes organicos
de Alkilaminio

Mantmarillenita inorganica

Ma

MNonoarcilla (Montrmaorilionita hibrida)

Figura 2.14: Proceso de intercambio de cationes

inorganicos por cationes organicos
Fuente: Rockboot Additive [36].

2.7.1Propiedades Fisicas y Quimicas de las Nanoarcillas

El término nanoarcilla se usa habitualmente con diversos

significados; desde el punto de vista mineralégico, engloba a



49

un grupo de minerales, filosilicatos en su mayoria, cuyas
propiedades fisicas dependen de su estructura y de su tamafo

de grano, muy fino (inferior a 100nm).

Las nanoarcillas proporcionan propiedades especiales tales

como:

Mayor resistencia a la corrosién y ralentizacion a la flama.

Incremento de las propiedades de barrera a humedad,

solventes organicos, vapores quimicos, gases, gasolina vy
sabores.
e Baja densidad y mejor claridad y brillo.

e Mayor resistencia mecanica.

El caracter hibrido de las nanoarcillas las hace compatibles
con materiales organicos, logrando absorber del 40% al 70%
de su peso en aceites, y repulsivas al agua, disminuyendo su
absorcion de 700% a un 7% de su peso [37]. El caracter
organofilico se logra mediante el intercambio de los cationes
inorganicos de la arcilla por iones tipo onium de las sales de
alkylamonium en la superficie de la galeria, con el fin de
emparejar la polaridad de superficie de la arcilla con la
polaridad del polimero, ademas de expandir la galeria entre

placas de silicato.
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La capacidad de intercambio cationico (CEC) es una
propiedad fundamental de las organoarcillas tipo esmectitas, y
se lo puede definir como la suma de todos los cationes de
cambio que la nanoarcilla puede absorber a un determinado
pH, y es equivalente a la medida del total de cargas
negativas. Se expresa en miliequivalentes por 100 gramos de
mineral seco (meq/100g). El valor CEC para las nanoarcillas

se encuentra alrededor de 80 meq/100g.

La hidratacién e hinchamiento y la deshidratacion del espacio
interlaminar son propiedades caracteristicas de las
nanoarcillas, la absorcién de agua en el espacio interlaminar
produce la separacion de las laminas dando lugar al
hinchamiento. Esto depende del balance entre la atraccion
electrostatica cation-lamina y la energia de hidratacién del
cation. A medida que se intercalan capas de agua y la
separaciéon entre las laminas aumenta, las fuerzas que
predominan son de repulsion electrostatica entre laminas, lo
que contribuye a que el hinchamiento pueda llegar a disociar

completamente unas laminas de otras.

Las arcillas son eminentemente plasticas. Esta propiedad se

debe a que el agua forma una “envoltura” sobre la morfologia



51

laminar de la particula de tamano extremadamente pequerio,
con elevada area superficial y alta capacidad de
hinchamiento, de esta forma produce un efecto lubricante que
facilita el deslizamiento de unas particulas sobre otras cuando

se ejerce un esfuerzo sobre ellas.

2.7.2 Aplicaciones de Nanoarcillas

La principal aplicacion de las organoarcillas es la de actuar
como refuerzos en nanocompuestos de matriz polimérica,
interactuando tanto con termoestables (resinas epdxicas) como
con termoplasticos (PE, PS, PP) con el fin de mejorar sus
propiedades fisicas. Ademas de actuar como refuerzo en
plasticos, las nanoarcillas pueden ser utiizadas como
absorbentes de aceites, sustancias organicas, metales y
petrdleo en caso de derrames, gracias a su caracter
organofilico, es por ello que han sido aplicadas para la
prevencion de contaminantes y remediacion medioambiental

[38].

Los compuestos de nanoarcilla, que figuran en una amplia
gama de nanocompuestos y termoplasticos a la venta en el

mercado, se han utilizado también en la industria del automovil
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[39]. Utilizadas para la obtencion de nanopigmentos en tonos

mas estables ante variaciones ambientales.

En relacion al sector agroalimentario, para el desarrollo de
nanosensores que mejoren tanto la seguridad de los procesos
mediante el control de parametros de humedad, temperatura,
modificaciones en la composiciéon de los productos, como la
calidad de los propios productos a lo largo de la cadena de
fabricacién y distribucion. En agronomia, desarrollando
nanosensores que puedan ser incorporados en las propias
areas de cultivo y que proporcionen informacion a nivel de la
propia planta: condiciones microclimaticas, humedad, contenido
en nutrientes, presencia de plagas, crecimiento de dichas

plantas.

En la industria alimenticia, las nanoarcillas son aplicadas como
aditivos en los envases alimenticios mejorando propiedades
mecanicas, térmica, barrera a los gases, entre otras; de los

materiales de envasado.

En el caso de mejora de la barrera a los gases, las nanoarcillas
crean un recorrido tortuoso para la difusion de las moléculas

gaseosas, lo cual permite conseguir una barrera similar con
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espesores inferiores, reduciendo asi los costes asociados a los

materiales [40].

Las nanoarcillas también son aplicadas para el desarrollo y
caracterizacion de nuevos nanocompuestos basados en
polimeros y mezclas poliméricas para aplicaciones industriales,
funcionalizacion de envases de PET (Tereftalato de polietileno)
con nanoarcillas, una metodologia de disefio de envases para
sistematizar la incorporacion de aspectos diferenciales clave
para el éxito del producto: nanocompuestos para la mejora de
las propiedades barrera de materiales de envase y una
sistematica de disefio de envases considerando las exigencias
del consumidor, desarrollando y evaluando materiales

funcionalizados con nanoarcillas [41].

En el mercado, comercialmente existen algunas arcillas
tratadas con diferentes sales de alkylamonium como la Cloisite

Na de la Southern Clay products, que se detallan como sigue:

2.7.3Cloisite 20A

La nanoarcilla u organoarcilla Cloisite 20A, es una arcilla
natural tipo montmorillonita modificada con una sal de amonio
cuaternario  (2M2HT, dimethyl, dihydrogenated tallow,

quaternary ammonium); donde la cadena larga es una molécula
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denominada Hydrogenated Tallow(se compone principalmente
de los triglicéridos (grasa), cuyos componentes principales se
derivan de los acidos estearico y oleico) que posee ~65% C18,
~30% C16, ~%5 C14 y aniones de cloruro. El espacio entre las

laminas o placas es de 22.6 A (Ver Figura 2.15) [42].

Como esta la arcilla ya tratada, se espera que el carboxilato de

amina reacciones 0 sea absorbido por la organoarcilla.

CH,
|
CH, — N*- HT
|
HT

Figura 2.15: Estructura quimica

de la nanoracilla Cloisite 20A
Fuente: Neunano [43].

2.7.4Cloisite Na

Cloisite Na (Sddica) es una montmorillonita natural. Se la usa
frecuentemente como aditivo para los plasticos mejorando
varias de las propiedades fisicas como la resistencia mecanica,
temperatura de deflexion de calor (HDT), coeficiente lineal de
expansion térmica (CLTE) y mejorar las propiedades de barrera

contra la humedad [42].
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El proceso de transformacion de arcilla sddica a nanoarcilla
mediante tratamiento superficial con sales de alkylamonium. Se
dispersa la arcilla en una solucién y se le agrega la sal de
alkylamonium con la que se va a realizar el intercambio
cationico. Al final la arcilla sodica tendra en su estructura el

cation de alkylamonium. Ver Figura 2.16 [2].

lon opuesto

Cola alifatica

Arcilla Hidroﬁlicaﬂ
apilada

Cation Alkyl-amonio

— N\ -

Naayy,
T~ —~—
2l g
Arcilla dispersa ﬂ Solucion cationica
en solucion de alkyl-amonio

TR

&l
LY NIS

Solucién de arcilla modificada Arcilla modificada despues
de la precipitacién y secado

Figura 2.16: Proceso de transformacién de arcilla
sodica organoarcilla mediante tratamiento

superficial con sales de alkylamonium
Fuente: Apolo A. [2]

Se espera un intercambio catidnico con el carboxilato de amina,
especfficamente con la amina, sin embargo no se espera un

gran espaciamiento basal debido al pequefio tamafo de la
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cadena de aminas. Esto se comprobara en los andlisis en los

siguientes capitulos.

2.8 Nanocompuestos de Resinas Epo6xicas y Nanoarcillas

Los nanocompuestos de polimero-nanoarcilla representan una
nueva clase de plasticos derivados de la incorporacion de

nanoparticulas dentro de los polimeros.

Los nanocompuestos de polimero-nanoarcilla se dividen en dos
grandes subgrupos de acuerdo al grado en que los rellenos se
encuentran dispersos en la matriz, estos son: Intercalados y
Delaminados o Exfoliados. En la Figura 2.17 se puede apreciar los

diferentes grados de dispersidon de un nanocompuesto.

Los nanocompuestos intercalados de polimeros y nanoarcillas son
conocidos por tener cadenas solas de polimero ampliamente
extendidas entre las laminas de la arcilla dentro de la region de la
galeria. Las laminas de arcilla se encuentran muy bien ordenadas
periodicamente y en estructuras apiladas conformadas tipicamente

por 5 0 mas laminas individuales.

El proceso de intercalacion puede ser monitoreado mediante el

rastreo o seguimiento del incremento del espacio basal, ya que las
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galerias deben expandirse para poder albergar a las grandes

moléculas del polimero.

f, o '/// . S == \\
/ e~

/E/\ /////\ ”‘\/ e ,/r//
e \\\\\ ot F s

\\ il -~ _/ Slgtemea Nanocompueste Exfollado - Intercalade

Figura 2.17: Niveles de dispersion de particulas (lineas)

en un nanocompuesto de matriz epoxica
Fuente: Aguilar E. [7]

La estructura exfoliada de un nanocompuesto se caracteriza porque
las laminas de nanoarcilla se encuentran idealmente bien dispersas
de manera aleatoria (respecto a la orientacién) dentro de la matriz

polimérica.
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En este caso las laminas de arcilla han perdido su estructura apilada
y su orientacion, y si la estructura llega a ser realmente exfoliada
entonces no existiran espacios basales en el nanocompuesto o
estos espacios seran muy grandes (nanocompuestos exfoliados-

ordenados) [7].

Ya que es dificil distinguir entre un nanocompuesto intercalado y un
exfoliado, la literatura define un parametro para determinar qué tipo
de compuesto se tiene, el cual es el espacio entre las laminas de

nanoarcilla (L), que es el Espacio Basal.

En general, la literatura define un nanocompuesto intercalado como
aquel que tiene un Espacio Basal “L” menor a 60 A, mientras que un
nanocompuesto exfoliado tiene espacios basales mayores a 60 A.
Logicamente estos numeros no son lineas de division absolutas

entre estos dos tipos de nanocompuestos.

Los sistemas nanocompuestos Intercalados — Exfoliados no son mas
que una mezcla entre los dos anteriores, donde las laminas de
nanoarcilla se encuentran algunas dispersas aleatoriamente y otras

apiladas.
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2.8.1Propiedades Fisicas y Quimicas de Nanocompuestos de

Resinas Epéxicas y Nanoarcillas

|gura 2.18: Camino de los gases a
través de un film de nanocompuesto

intercalado
Fuente: Aguilar E. [7]

En general, las propiedades fisicas de las resinas epdxicas son
incrementadas al afadir nanoarcillas a su estructura. Las
propiedades de barrera contra gases son mejoradas
significativamente. Esto ocurre siempre que se haya alcanzado

una dispersion correcta de las laminas en la matriz epoxica.

Esta propiedad se maximiza si se alcanza la exfoliacion total,
ya que de esta forma el camina tortuoso que los gases tienen
que atravesar es mayor que con una estructura intercalada.

(Ver Figura 2.18)



60

Cuando las moléculas de los agentes corrosivos intentan
ingresar hacia la superficie metalica, necesariamente tienen
que atravesar la capa de recubrimiento, en el caso del
recubrimiento desarrollado con nanoarcillas en su composicion
este camino les representa un mayor esfuerzo, ya que las
particulas de arcilla se encuentran dispersas en la capa
protectora. Este esfuerzo presentado va a reflejarse en un
mayor tiempo de duracién del recubrimiento, ya que les va a

tomar mucho mas tiempo llegar hacia la superficie recubierta.

Cabe mencionar que las nanoarcillas presentan una serie de
capas en su estructura molecular, lo cual les representara a las
moléculas corrosivas una desviacion en su trayecto hacia la
superficie metalica, con esto se logra no solo que los iones
corrosivos detengan su velocidad, sino que ademas el tiempo
se prolongue al cambiar la direcciéon de su trayecto, lo cual
contribuira a disminuir la velocidad de corrosion de las

superficies protegidas.

A diferencia de aumentar el espesor de la capa protectora para
lograr un incremento en el tiempo de trayecto, con lo cual
disminuye la adherencia del recubrimiento al sustrato, ademas

se ven afectadas propiedades estéticas como: color y brillo, y
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representa mayor inversion economica al necesitar de la
aplicaciéon de varias capas para alcanzar la proteccion
deseada, este tipo de recubrimiento permite dificultar el
trayecto de los agentes oxidantes, sin necesidad de aumentar
el espesor de la capa protectora, presentando una mejor

proteccion al sustrato sin afectar su presentacion.

A continuacién se pueden ver graficos relacionados a la
influencia del contenido de nanoarcillas en la permeacién de
humedad, permeabilidad de vapor de agua y absorcion de
humedad. Podemos apreciar claramente como estos valores
disminuyen a medida que aumenta la concentracion de

organoarcilla.

=
T

—— 3yt G Cloisite r/--‘
—8— Syt % Cloisite /’ -
— Neat epoxy

005

Ganancia de peso (g)

Tiempa (h}

Figura 2.19: Ganancia de peso de desecante en
test de permeacion de humedad para tres

muestras con 0,3% y 5% de Cloisite 20A
Fuente: Aguilar E. [7]
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Figura 2.20: Variacién de la permeabilidad de
vapor de agua y la absorcién de humedad de
nanocompuestos epoxicos con respecto a la

concentracion de nanoarcilla
Fuente: Aguilar E. [7]

Las propiedades mecanicas tales como el Esfuerzo de Tension,
Médulo de Tension y Resistencia al Impacto también se ven

incrementadas debido a los refuerzos de nanoarcillas

En cuanto a propiedades térmicas, se sabe que la estabilidad
térmica mejora con la insercion de nanoarcillas en la estructura
epoxica. La temperatura de degradacion es mayor en los
nanocompuestos comparado con recubrimientos sin refuerzo
[7]. En cuanto a propiedades quimicas, no existen reportes de
mejoras en cuanto a resistencia a sustancias quimicas, ya sean
acidos o alcalinos. Generalmente se asume que los
Nanocompuestos tienen la misma resistencia a sustancias

quimicas que la resina epodxica del cual esta elaborado.



CAPITULO 3
PARTE EXPERIMENTAL
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3 PARTE EXPERIMENTAL

3.1 Descripcion de materiales y reactivos

A continuacion se describen los materiales y reactivos empleados
para el desarrollo de nanocompuestos a base de resinas epoxicas y

nanoarcillas:

« Arcilla Cloisite Na

Es una arcilla natural tipo montmorillonita, sin tratamiento, con
modificador organico. Presenta un porcentaje de humedad de 4-
9% y una capacidad de intercambio cationico (CEC) igual a 95
meq/ 100 g arcilla. Es utilizada como aditivo para plasticos con
la finalidad de mejorar sus propiedades tanto fisicas como de
refuerzo, temperatura de desviacion del calor (HDT), Coeficiente

de dilatacion térmica lineal (CTE) y barrera [44].

Su Hoja Técnica puede ser revisada en el Apéndice A de esta

tesis.

Sus propiedades caracteristicas son:
« Color: Blanco opaco.
« Porcentaje de peso perdido en ignicién: 7%.

« Gravedad especifica: 2.86 g/cc.
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« Espacio basal: d001 =11.7 A
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Figura 3.1: Estructura de la

montmorillonita

Fuente: Departamento de Edafologia y
Quimica Agricola. Universidad de Granada
[25].

Figura 3.2: Nanoarcilla o

Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Nanoarcilla Cloisite 20A

Es una arcilla natural tipo montmorillonita modificada con una

Sal de Amonio Cuaternario. Tratada con modificador organico
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(2M2HT), con una concentraciéon del mismo de 95 meq/100g

Clay. Presenta un porcentaje de humedad menor al 2%. Su

estructura se muestra a continuacion:

CH,
|
CH,-N-HT
|
HT

Figura 3.3: Estructura quimica de la

nanoarcilla Cloisite 20A
Fuente: Southern Clay Products [45].

Donde HT es un sebo hidrogenado (HydrogenatedTallow),

aproximadamente (~65% C18;~30% C16, ~5% C14) [52].

Sus propiedades caracteristicas son:

Color: Blanco opaco.
Porcentaje de peso perdido en ignicion: 38%.
Gravedad especffica: 1.77 g/cc.

Espacio basal: d001 =24.2 A.

Utilizada como aditivo para polimeros para mejorar varias

propiedades fisicas como de refuerzo, HDT y barrera. En la

Figura 3.4 se muestra una foto de la nanoarcilla Cloisite 20A, su

Hoja Técnica puede ser revisada en el Apéndice B.
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Figura 3.4: Nanoarcilla 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Surfactante Carboxilato de Amina (RM- 210)

Es un surfactante de tipo mixto ya que contiene un segmento
liposoluble (grupo carboxilo) y otro hidrosoluble (grupo amina).
Su composicion permite que se impida la reaccion de oxidacion

tanto en el anodo como en el catodo [46].

Es utilizado como inhibidor de corrosion organico, en pinturas,
desengrasantes, fundas plasticas, limpiadores para metales,

tiene aspecto sélido cristalino [30].

Figura 3.5: Carboxilato de Amina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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« Resina Epdéxica (EPON 828)

4 T CHa
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Figura 3.6: Estructura quimica de la resina EPON828
Fuente: Aguilar E. [7]

La resina EPON 828 es una resina de epoxy liquida derivada
Alepichlorohydrin clara no diluida del bisphenol del difunctional.
Se obtienen muy buenas caracteristicas de resistencia mecanica
al roce y trafico pesado, elevada resistencia quimica a los
disolventes, aceites y grasas y buena adherencia sobre el

cemento.

Especificaciones:
e Aspecto: Liquido claro, amarillo claro
e Peso equivalente del epdxido, g/eq: 185-192

e Viscosidad, pa.s: 11.0-15.0

Utilizado industrialmente en:

eSuelos Industriales y garajes por su resistencia al desgaste
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eRecubrimientos de suelos de hormigdn y metalicos , debido a
que permite una impermeabilizacion total
e Proteccidn de sistemas de acero estructural y hormigoén, por su

resistencia al agua y a contaminantes quimicos [47].

Este tipo de compuesto sera utilizado en la elaboracion de los
nanocompuestos, para ello es necesario mezclarlo con un
agente endurecedor a base de poliaminas (Jeffaminne D230
polietheramine). Su Hoja Técnica puede ser revisada en el

Apéndice C.

Figura 3.7: Resina Epon 828
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Jeffaminne D230 polietheramine

Es una polietheramine se caracteriza por la repeticion de
unidades de oxipropileno en la columna vertebral. Es una amina
disfuncional primaria con un peso molecular medio de
aproximadamente 230. Se encuentra en estado liquido, de

aspecto incoloro a amarillo claro y al igual que otras Jeffaminne
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imparte flexibilidad y resistencia a los polimeros termoestables
[48]. Es utilizada como agente de curado para resina epoxi, en
nuestro caso en particular sera el agente de curado utilizado

para elaborar los 13 nanocompuestos.

Aplicaciones:

e Reacciona con acidos carboxilicos para formar adhesivos de
fusion en caliente

e Las salespueden formarse facilmente parael uso de

surfactante

El agente curador Jeffaminne D230 debe ser mezclado
completamente con la resina, para garantizar que ambos
reactivos se consuman de la manera que se espera, sin
embargo este proceso no es sencillo debido a la alta viscosidad
que presenta la resina epodxica, lo cual exige que se utilice un

sistema mas complejo que el de agitacion manual.

Para optimizar el mezclado se utilizara un sistema de agitacion,
con un tiempo de agitacion de 4 horas; en base al material
utilizado de referencia para la elaboracién de los compuestos y
nanocompuestos [5]. Ademas es necesario controlar la

temperatura de mezclado, la cual sera de 30°C en bafo maria;
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esta temperatura es fundamental para lograr la eliminacion de

burbujas en la mezcla.

Beneficios:
e Baja viscosidad (9.5 cSt, medida a 25°C)
e Completamente miscible conuna amplia variedad de
disolventes, incluyendo el agua.
e Proporciona duros recubrimientos transparentes,

resistentes al impacto, piezas de fundicion y adhesivos.

En la figura 3.8 se muestra una foto de la JeffamineD230, su

Hoja Técnica puede ser revisada en el Apéndice D.

e~ = e

Figura 3.8: Jeffamine D230
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Aditivo BYK306

Es un aditivo superficial de silicona con una fuerte reduccion de
la tension superficial. Esta compuesto por una disolucion de un

polidimetilsiloxano modificado con poliéter.
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BYK306 es un aditivo muy eficaz para la humectacion de
sustratos. Ayuda a evitar los defectos causados por el polvo

mejorando su aceptacion en la pintura [49].

Contiene componentes peligrosos como xileno, mezcla de
isomeros, 2-fenoxietanol y etilbenceno, los cuales al inhalar sus
vapores o al contacto con los ojos y la piel causan irritacion, por
lo que se recomienda utilizar el equipo de proteccion personal

adecuado para eliminar las posibles afecciones.

Sus propiedades fisicas y quimicas son las siguientes:
e Aspecto: liquido, color amarillo claro.

¢ Olor: aromatico.

ePunto de inflamacién : 25,00°C

e Temperatura de ignicién : 425,00°C

eDensidad : 0,9280 g/cm3 a 20,00°C

Contraindicaciones:
eLiquido inflamable.
e Toxicidad aguda en caso de inhalacion e ingestion.

elrritacién cutdnea y ocular, en caso de contacto.

Recomendaciones:

eLiquido inflamable.
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e Toxicidad aguda.

eMantener alejado de fuentes de calor, chispas o superficies
calientes.

e Utilizar en un lugar bien ventilado.

o Utilizar guantes, gafas y mascara de proteccion.

A continuacion se presenta una fotografia del aditivo BYK306 en
la Figura 3.9, su hoja técnica puede ser revisada en el Apéndice

E.

Figura 3.9: Aditivo BYK306

Fuente: Burgos O., Chavez
M., Vera G.

Desecante Gel de Silice

Marca J.T. Baker, es un absorbedor de humedad, en forma de
perlas o en polvo de color azul debido a las sales de cobalto en
su composicion, las cuales se vuelven gradualmente de color

rosa, indicando que han absorbido humedad hasta el punto de
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saturacién y necesitan ser regeneradas o reemplazadas. Para
regenerar el desecante de silica gel es necesario calentarlo en
una mufla puede producir irritacion en caso de contacto con la

piel [50].

Tabla I: Cambio de coloracion de silica

gel
‘ . ' % de Humedad
Absorbida
Azul 0 - Desecante Activado
Violeta 10%
Rosa 19%
Rosa Palido 28%

Fuente: Graco INC. [50]

Figura 3.10: Desecante gel de silice
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Alcohol Etilico

Conocido solvente industrial, altamente inflamable. Presenta
excelente solubilidad en agua. Sera utilizado en el proceso de
purificacion de la nanoarcilla y en la limpieza de los materiales

utilizados.
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Figura 3.11: Férmula molecular

del alcohol etilico
Fuente: Hoja Técnica Alcohol [51].

Propiedades Fisicas y Quimicas:

« Apariencia: Liquido incoloro volatil de olor caracteristico
« Gravedad Especifica (Agua=1): 0.7893 / 20°C

« Punto de Ebullicién (°C): 78 — 79

« Densidad Relativa del Vapor (Aire=1): 1.60 [58]

'@m; Laboratorio

onsss DOMINGUEZ S.A.

Figura 3.12: Etanol
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Acetona

Considerado un disolvente organico toxico. A temperatura

ambiente se presenta como un liquido incoloro de olor
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caracteristico. Se evapora facilmente, es inflamable y es soluble
en agua. Utilizado industrialmente como base de lacas, resinas y
barnices. Sera utilizado en la limpieza de materiales posterior a

su uso [52].

Agua destilada

Es aquella agua de la que se ha eliminado todas las sales, para
esto es necesario que pase por una mezcla de resinas anidnicas
y catatonicas. Ademas se encuentra libre de microorganismos.

Utilizado ampliamente en el sector industrial como solvente [53].

Figura 3.13: Agua Destilada
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Vasos de precipitacion
Marca Boeco, utilizado muy comunmente en el laboratorio, sobre

todo para preparar y calentar sustancias. Dependiendo de la

aplicacion se variara el tipo de vaso segun su capacidad. En el
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proceso de purificacion o lavado de la arcilla 20A se utilizara el
de capacidad igual a 1000ml, para el mezclado y agitado de los
componentes en la elaboracion de los nanocompuestos se

utilizard vasos de menor capacidad (25mly 100ml).

Figura 3.14: Vaso de

precipitacion de 250ml
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Pinzas metalicas

Permite la manipulacion y traslado de las probetas,
especificamente en la prueba de absorcion de agua para realizar

el pesado de las mismas.

Figura 3.15: Pinza metalica
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Espatulas

Elaboradas en material metalico en su totalidad, permite un
mejor manejo de las sustancias en estado soélido, especialmente
cuando se requiere en muy pocas cantidades. Es necesaria una
correcta limpieza previa y posterior a su utilizaciéon con la

finalidad de evitar contaminar las otras muestras.

"

Figura 3.16: Espatula
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Agitador

Estan hechos de varilla de vidrio, se utilizan para agitar o mover
sustancias, facilitando su homogenizacion o mezclado. Utilizado
en el proceso de lavado de la arcilla, como a lo largo de la fase
de elaboracién de los nanocompuestos, permitiendo eliminar
problemas asociados a las arcillas, como es la presencia de
grumos en las mezclas, ademas sirvié de gran utilidad en la
aplicacion de los compuestos para la formacion de las probetas

y films [54].
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Figura 3.17: Agitador
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Laminas de Polietileno de baja densidad

Sin pigmentos ni aditivos, presenta buena claridad, flexible y
resistente. Elaboradas a partir de polietileno de baja densidad, el
cual es un termoplastico que presenta gran resistencia a los
productos quimicos, grasas, acidos y bases [55]. Se utilizara
para la elaboracion de pouches en el Ensayo de Transmision de
Vapor de Agua, sobre estas laminas se aplicaran los films los
nanocompuestos, ya que las laminas son facilmente sellables

por calor.
Placas de Acero

Con dimensiones de 120mm x 75mm y 0.6mm de espesor.
Elaboradas a partir de acero roladas en frio, el cual es
ampliamente  utilizado en  aplicaciones  arquitectdnicas
especificamente en sus elementos estructurales como vigas
pilares, debido a su elevada resistencia mecanica. Sin embargo
este tipo de material presenta un gran poder de oxidacién en

contacto con la atmdsfera, por lo cual es necesario protegerlo.


http://www.monografias.com/trabajos15/transf-calor/transf-calor.shtml
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En nuestro caso en particular aplicamos un recubrimiento de
pintura epoxica sobre las placas de acero, las cuales seran
utilizadas en el Ensayo de Dureza (ASTM D 1474), Ensayo de

Niebla Salina y Ensayo de Adherencia (ASTM D 3359).

Figura 3.18: Placas de acero
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Recipientes plasticos

Elaborados a partir de polipropileno, de forma cilindrica con tapa.
De color transparente, adecuado para colocar las probetas
elaboradas para realizar el Ensayo de Absorcién de Agua segun

la Norma ASTM D 570.

Figura 3.19: Recipientes
plasticos
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Mortero y pistilo

Elaborados con ceramica, permiten mezclar sustancias.
Presenta buenas propiedades mecanicas, resistencia al golpe y
escaso desgaste de su superficie. Ademas hace posible el
proceso de pulverizacion, eliminacion de grumos vy
homogenizacion de materiales, en nuestro caso en particular de

las nanoarcillas.

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Placas de Teflon

Brinda una superficie inerte para el proceso de curado de las
probetas cuadradas, rectangulares y circulares. Es flexible y
permite remover las probetas sin dificultad, ya que su superficie

es antiadherente. Ademas soporta elevadas temperaturas.
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Figura 3.21: Placas de

Teflon
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.2 Descripcion de Equipos y accesorios:

« Deshumidificador

MarcaSoleus Air, permite mantener las condiciones controladas
de humedad en el ambiente, ya que pasa el aire por una serie de
pasos en los cuales se varia la temperatura, luego de los cuales
la humedad es condensada en el equipo y puede ser facilmente
eliminada, ya que se acumula en la bandeja ubicada en la parte

inferior del mismo.

Cuando el tanque de agua esta lleno, automaticamente se
produce un sonido de alarma y se enciende una luz debajo de la
palabra FULL, lo cual indica que es necesario vaciar el agua del
tanque y colocarlo en su posicion inicial, para que el quipo

funcione correctamente [56].
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Figura 3.22: Deshumidificador
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

NOTA: Sostenga el tanque con \
ambas manos cuando lo eaté
vaciando.

Figura 3.23: Vaciado del tanque del deshumidificador
Fuente: Soleus Air [56].

o Balanza Analitica Digital

Utilizada para realizar mediciones de las sustancias utilizadas en
la elaboracién de los nanocompuestos, permitiendo cuantificar el
peso de los mismos, siendo de gran utiidad al momento de
elaborar los nanocompuestos con las proporciones definidas

para cada formulacion.
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Figura 3.24: Balanza Analitica
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Higrometro digital

Es un dispositivo que mide la humedad relativa. Permite tomar
los valores de temperatura y humedad del medio ambiente.
Utilizado en el Ensayo de Transmision de Vapor de Agua

(Norma ASTM D 1653).

Figura 3.25: Higrometro digital
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Desecador

Con capacidad de 10 litros, permite mantener las muestras

utilizadas (arcillas) en una zona limpia y deshidratada por medio
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del vacio. Especialmente utilizado para mantener deshidratada a
la arcilla Cloisite 20A, la cual tiene gran propiedad higroscopica.
Fabricado con un vidrio muy grueso, presenta dos cavidades; en
la inferior se coloca el desecante (silica gel), y en la superior
puede ir colocada la muestra. El desecante debe ser removido y
reemplazado por otro cuando cambie su color azul, adquiriendo

un tono rosa palido.

Figura 3.26: Desecador
Fuente: Burgos O., Chavez M.,
Vera G.

° Mufla

Permite configurar la temperatura a la cual se desea trabajar,
proporcionando un ambiente controlado ideal para evitar la

contaminacion de las muestras que se colocaran en su interior.

Sera utilizado para el secado de la nanoarcilla (Cloisite 20A)
posterior a su lavado, para colocar las probetas durante el
proceso de curado (7 dias) y para el Ensayo de Transmision de

Vapor Agua, en el que se simulara el ambiente humedo.


http://es.wikipedia.org/wiki/Vidrio
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Figura 3.27: Mufla
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Selladora de polimeros

Tamano pequefio, ergondmico y de rapido calentamiento.
Proporciona un sello impermeable al aire y agua. Utilizada para
sellar los pouches de nanocompuestos para la prueba de

Transmision de Vapor de Agua (Norma ASTM D 1653).

- B R
Figura 3.28: Selladora de plasticos
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Aplicador de pelicula

Marca GARDCO, fabricado de acero inoxidable, el cual nos
permite obtener peliculas humedas con espesores desde 1mils

hasta 8mils, y con un ancho de 50mm. Se utilizara para la
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aplicacion de las mezclas sobre las laminas de polietileno y

sobre las placas metalicas.

Figura 3.29: Aplicador de pelicula

Gardco
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Kit de Prueba de Adherencia

Contiene un cortador cruzado, elaborado a partir de acero, el
cual tiene 11 dientes separados. Permite trazar lineas
perpendiculares en las placas metalicas y formar una rejilla de
100 cuadros. La rejilla se puede comparar con la Tabla VI y

clasificarla segun los resultados obtenidos experimentalmente.

Ademas incluye una cinta adhesiva, que permite retirar el
material removido de la placa, a la cual se le ha aplicado el
rayado con el cortador y una lupa con linterna incluida, para una

mejor apreciacion de la rejilla.
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Figura 3.30: Equipo prueba de

adherencia
Fuente: Twilight Kit de Adherencia [57].

Equipo de Rayado

Estd compuesto por 8 titulares mecanicas de dibujo, los cuales
tienen apariencia de lapices. Elaboradas con plomo, ubicados en

una matriz circular sobre un cilindro de plastico.

Los lapices estan identificados por numeros de 1 a 8. Utilizado

en el Ensayo de Dureza segun la Norma ASTM D1474.

:

Figura 3.31: Equipo de rayado
Fuente: Gardco Pencil Hardness [58].

e Agitador Magnético

Marca Cole Parmer. Ademas de permitir su utilizacién para

homogenizar sustancias, puede ser utilizada como plancha de
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calefaccion, permitiendo elevar la temperatura en un rango de
30°C a 380°C. Utilizado en el proceso de mezclado de la resina

epodxica, la nanoarcilla y el inhibidor de corrosion.
o Agitador Mecanico

Utilizado en el proceso de mezclado de la epdxica, nanoarcilla
e inhibidor. Permite controlar la velocidad del movimiento de 60
— 500 min'1, cuenta con una potencia del motor 70W. Ademas
es apropiado para agitar sustancias con una viscosidad de
hasta 10000mPas y puede ser utilizado de manera continua

[66].

Figura 3.32: Agitador
magnético y mecanico
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

e Mechero de Bunsen

Utilizado en los laboratorios para calentar muestras, su llama

puede ser modificada si se le varia la entrada de aire la cual es
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controlada manualmente en la parte inferior del mechero. Sera

utilizado en el Ensayo de Flamabilidad.

Figura 3.33: Mechero

de bunsen
Fuente: Wikipedia [60].

3.2.1 Redmetro de Torsion para mezclado

Marca Brabender, serie 30/50 EHT, consiste en un mezclador y
un controlador de temperatura. Todas las superficies en
contacto con elmaterial de la muestrase deben

limpiar muy bien al terminar el mezclado.

Figura 3.34: Equipo de torsiéon
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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3.2.2Difractometro de rayos X

Este equipo permite la identificacion de fases y su analisis
cuantitativo, cristalografia, medicion de capas delgadas,
texturas, proteinas, etc. En nuestro caso se utilizara para
determinar el espaciamiento basal entre las capas que
conforman los nanocompuestos desarrollados [61]. Se utilizd el

difractémetro modelo XPERT-PRO Serie 12NC943003040601.

Figura 3.35: Equipo Difractometro

de Rayos X
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Los parametros fijos para el programa en el Difractémetro son

presentados a continuacion:

Configuracién: Spinner de Reflexién-Transmision
» Ajustesde instrumentos

° Difractdmetro
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o Posiciones
% theta=2,000°
% Desplazamiento =0.000°
% Omega=1.000 °
% Phi=0.0 °
o Gonidémetro : Pw 3050/60 (Theta/ 2 Theta)
+* Resolucion

<> Etapa de la muestra :Reflexion-
Transmisién Spinner PW3064

< Modo de muestra =Reflexion

<> Movimiento =Spinning habilitado ,
revolucion del tiempo 4.000

% Levante= arriba
o Rayos X
% Generador MPPC
“ Estado = Encendido
< TENSION de 40 KV

« Corriente=45 mA

o Tubos de Rayos X: PW 3373100 CuLFF DK
175341
o Obturador

+» Estado =abierto
s Enfoque=enfoque de linea
% Puerto=1

» Hazincidenteoptica
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e Trayectoria del hazincidente
o Radio=240.00 mm
o Despegue del angulo=6.000

e Prefix module fixed divergence slir
o Desplazamiento=0.00
o Filtro: Niquel
o Salerslirsoller 0.04 rad
o Mascara: mascara fija de 10 mm (MPPD/MRD)
o Atenuador de haz :Ninguno

» Diffractes beam optics

e Hazdifractado path.1
o Numero de element o6ptico 1
o Radio:240.00 mm
o Desplazamiento: 0.000

o Longitud de onda utilizada=kalpha1 (1.5405980A).

El equipo descrito esta ubicado en el LEMAT de la facultad de
Ingenieria Mecanica y Ciencias de la Produccion (FIMCP).
Previo a su utilizacion, fue necesaria una clase de induccién

sobre el equipo y su manipulacion.

Gracias a un computador es posible la visualizacién y analisis
de las graficas obtenidas con este equipo. Su funcionamiento

se fundamenta en la Ley de Bragg aplicable en la difraccién de
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rayos X, la cual menciona que: “Si tenemos un haz de rayos x
incidiendo sobre un cristal, ocurrira una dispersion de estos
rayos de tal forma que se cumpla la condicion de Bragg para la

difraccion, la cual se indica a continuacion:
2dsen (8)=nAconn=1,2,3,.." "

Siendo d la distancia entre planos, 6 es el angulo entre los
rayos incidentes y los planos de dispersion, n es un nimero

entero y Ala longitud de onda de los rayos x.

A continuacidén se muestra en la Figura 3.36, de forma grafica
la forma en la que el haz generado por el difractémetro incide y

luego sale de la muestra como un haz difractado.

Haz Haz
incidente difractado
—0
Planos
atomicos

Figura 3.36: Difraccion del Rayo incidente
en los planos de la red cristalina

! Cabrera Alejandro. DIFRACCION DE BRAGG. Universidad Catélica deChile.
http://servicios fis.puc.cl/rayosx/teoria.html


http://servicios.fis.puc.cl/rayosx/teoria.html
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Fuente: Cabrera Alejandro [62].

3.2.3 Espectrometro Infrarrojo por Transformadas de Fourier

Se utilizd un espectrometro marca Thermoscientic modelo
NICOLET IS10, el cual se encuentra ubicado en el Laboratorio
de Espectrometria del Instituto de Ciencias Quimicas vy
Ambientales (ICQA). Este equipo permite identificar los grupos
funcionales presentes en los compuestos desarrollados,
basado en el principio de que los diferentes enlaces absorben

energia a una determinada frecuencia.

El instrumento produce un hazde radiacion infrarrojay por
medio de espejos se divide en dosrayos paralelos de igual
intensidad de radiacién. La muestra se coloca en el lugar, por el
que pasara uno de los haces,yel otro hazse utiliza
como una referencia. Los haces luego pasan al monocromador
y posteriormente a un prisma. La rejillade difraccionde
rotacion lenta o prismavariala longitud de ondade Ila
radiacion que llega al detector, el cual detecta la relacién entre
la referencia y los haces de muestray registraestas
diferencias enun registrador grafico [63]. Las graficas
generadas por el equipo, muestran la transmitancia del material

y su relacién con la longitud de onda a la que los enlaces
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absorben energia, lo cual permite identificar los picos
correspondientes a los enlaces de los grupos funcionales

presentes en el compuesto.

Figura 3.37: Espectrofotometro Infrarrojo
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.2.4 Analizador Termogravimétrico

Se utilizd un equipo Analizador Térmico SDT, marca Thermal
Analyser, modelo Q600. El cual permite medir la variacién de
masa de una muestra en relacion con la variacion de
temperatura. Esta medicion se la realiza en una atmosfera
controlada e inerte debido a la utilizacion de nitrégeno en el
equipo. La variaciéon de masa puede ser una pérdida de masa o

una ganancia de masa.

El analizador térmico SDT brinda la oportunidad de realizar un
analisis térmico del material estudiado, complementando dos
técnicas analiticas, como son la termogravimetria y el analisis

térmico diferencial, las cuales permiten estudiar el
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comportamiento térmico de los materiales y predecir las
propiedades. La termogravimetria estudia los cambios que
puede experimentar un material al calentarse o enfriarse, los

cuales pueden ser:

e Pasarde un estado de agregacion a otro:
o De estado sdlido al liquido(Fusion)
o De estado liquido al sélido(Solidificacion)
o De estado sélido al gaseoso( Sublimacion)

e Reacciones de oxidacion, descomposicion, etc.

El Andlisis Térmico Diferencial mide Ila diferencia de
temperatura entre la muestra y un material de referencia, en
funcion del tiempo (temperatura constante) o de la temperatura
alcanzada en cada momento. Lo cual permite identificar el tipo
de proceso que experimenta la muestra, ya sean procesos
endotérmicos o exotérmicos e identificar la temperatura a la

cual se llevan a cabo los cambios energéticos.

El analisis térmico es utilizado ampliamente en el area de
ciencias de materiales y en la industria farmacéutica, ya que
permite determinar el grado de purezas de las sustancias,
contenido de humedad, materias volatiles y cenizas. Ademas

es utilizado en el campo de la Ingenieria Quimica, ya que
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permite realizar estudios cinéticos, el cual es la base para el
posterior disefio de los reactores quimicos. El equipo permite
configurar los parametros a controlar, utilizaremos el sistema
de rampa en el cual la temperatura ascendera de 20°C hasta

500°C, en la cual se estabilizara y posteriormente se enfriara.

Se muestra la configuracién del programa utilizado:
e Rampa de 20.00°C a 500.00°C
e Equilibrar a 500.00°C

e Enfriador: encendido

Figura 3.38: Analizador Térmico
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.2.5Maquina Universal de Ensayos

Los ensayos de Tensién mecanica fueron realizados en la
Maquina Universal de Ensayos, la cual se encuentra en el
Laboratorio de Ensayos Metroldgicos y de Materiales (LEMAT).

Para su manejo se contdé con el equipo de profesionales
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encargados para el area de ensayos mecanicos, quienes

supervisaron el ensayo.

Este equipo permite que una probeta sea sometida a una carga
monoaxial gradualmente creciente (estatica) hasta que ocurre
la falla. Para lograr esto se sujetan los extremos opuestos de la
pieza de material con las mordazas incorporadas en el equipo y

se inicia el ensayo mediante la computadora.

A medida que transcurre el ensayo, la probeta es estirada
mediante el movimiento de la mordaza movil, la cual en este
caso es superior. La probeta sufre una deformacién plastica, ya
que sus moléculas no pueden recuperar las posiciones

originales.

El porcentaje de deformacién dependera de la resistencia del
material a ensayar, una vez que alcanzado el punto maximo
ocurre la ruptura de la probeta y se detiene la toma de datos
que seran registrados en la computadora acoplada a la

Maquina Universal de Ensayo.

Ademas se genera una grafica de esfuerzo (N/m?) versus
alargamiento (mm), a partir de la cual se calcula el médulo de
Young. Teniendo en cuenta que las probetas al ser elaboradas

a partir de una matriz epoxica, presentan las caracteristicas de
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los polimeros termofijos, los cuales carecen de deslizamiento
interior y tienden a ser quebradizos, debido a las reticulaciones

en su estructura molecular.

Figura 3.39: Maquina

universal de ensayos
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.2.6 Camara de Corrosion para ensayos de Niebla Salina

La Camara de Niebla Salina marca Q-FOG, modelo SSP
permite simular a nivel de laboratorio la corrosién natural. Ya
que se expone al material colocado en su interior a un

ambiente corrosivo.

El equipo se puede operar en 3 funciones: Niebla, secado y
humedad, en nuestro caso en particular la funcion escogida

sera la de Niebla, en la cual mediante un sistema de
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dispersores se rociard una solucion salina a las placas

metalicas recubiertas con los compuestos.

La solucion salina debe ser preparada por el usuario, segun la
cantidad de horas que se desea realizar la prueba y consiste

en una solucién de NaCl al 5% en peso.

Ademas el equipo consta de un indicador de nivel, el cual
permite controlar el flujo de solucion al sistema y en base a

esto controlar el nivel de solucidn en el reservorio.

Figura 3.40: Camara de niebla salina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.3 Procedimiento para obtencion de Nanocompuestos de Resinas

Epéxicas y Nanoarcillas.
3.3.1Lavado de Arcilla

El procedimiento para la obtencion de la arcilla 20A purificada,

es decir libre de iones cloruros se lo muestra a continuacion:
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1. Pesar la cantidad de arcilla 20A que se desea purificar y
colocarla en un vaso de precipitacion de 1000ml. Figura

3.41.

~

= 1
Figura 3.41: Peso de

arcilla
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

2. Agregar alcohol etilico y agua destilada con relacién 1:1.

3. Agitar vigorosamente por 10 minutos.

Figura 3.42: Agitacion
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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4. Dejar decantar por aproximadamente de 20 a 30 minutos

hasta observar dos fases de manera clara.

- et Tt - -’\:.';_ >y
Figura 3.43: Decantacion
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

5. Retirar el sobrenadante con ayuda de una jeringa.

‘e i

} _h T

Figura 3.44: Retiro de
sobrenadante

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

6. Repetir los pasos (3-6) diez veces.
7. Colocar el vaso de precipitacion que contiene la arcilla

purificada en el horno a 60°C durante una semana.
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8. Retirar del horno.

Figura 3.45: Arcilla seca
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

9. Colocar en un mortero y proceder a triturar.

Figura 3.46: Molienda
de arcilla
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

10. Colocar en una funda hermética y llevar al desecador hasta

que se requiera utilizarla.
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Figura 3.47: Almacenaje de

arcilla
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.3.2Mezclado de arcilla con inhibidor Carboxilato de Amina

(CA) por calentamiento

Este procedimiento se lo debe realizar para las dos arcillas:
Cloisite Na y Cloisite 20A, previo a la elaboracion de los

nanocompuestos.

A continuacion se presenta la Tabla Il, en la cual se muestra la
cantidad de inhibidor que se debe agregar considerando la
concentraciéon del compuesto que se desea elaborar. Para
determinar dicha cantidad, es necesario revisar la hoja técnica
de cada una de las arcillas, en la que se indica su capacidad de
intercambio catiénico (CEC) la cual no es la misma para ambas
arcillas. Para elaborar la Tabla Il se tomé como base una

cantidad de arcilla igual a 10 gramos y la informacion sobre el
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coeficiente de intercambio cationico, el cual se puede consultar

en este capitulo.

Tabla ll: Cantidad de inhibidor para cada
concentracion

Concentracion Cloisite Cloisite
de Carboxilato Na 20 A
de Amina (gramos) (gramos)
01 CEC 0.1684 0.1739
0.5 CEC 0.8418 0.8693
1CEC 1.6836 1.7385

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tomando como referencia la Cloisite 20A, se muestran los
calculos realizados para determinar la cantidad de carboxilato

de amina para las concentraciones requeridas.

mEqg
Cloisite 204 — 95

100 gramos arcilla

c mEg 183 myg CA 17385 mg CA
o =
100gramos arcilla mEg 100 g de arcilla
17,385 gCA
10EC —

100 g arcilla

Para 10 gramos de Cloisite 20A:

17,385 gCA
1CEC — 10 gdearcillax ——— = 1.7385g C4
100 g arcilla
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17,385 gCA

0.5 CEC — 10 gde arcilla % 2 —— = 0.8693g C4A
100 g arcilla

17,385 gCA

0.1 CEC — 10 g de arcilla x 10— 917394 cA
100 g arcilla

1. Pesar la cantidad de arcilla que se requiere utilizar en la
elaboracion de los nanocompuestos, teniendo en cuenta que
aproximadamente el 20% de la arcilla se pierde durante el
mezclado.

2. Pulverizar el inhibidor en un mortero y pesar en relacion a la

cantidad arcilla pesada previamente.

Figura 3.48: Pulverizaciéon
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3. Colocar la arcilla y el carboxilato de amina en un vaso de
precipitacion.

4. Configurar el reémetro de mezclado, considerando la velocidad
de mezcla (numero de revoluciones por minuto) y temperaturas

a alcanzar dentro del equipo.
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5. Colocar la mezcla de la arcilla y el carboxilato de amina en el
area de alimentacion del equipo y colocar el seguro en la parte

superior para evitar que se pierda mezcla.

Figura 3.49: Afimentacién

del redmetro
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

6. Retirar la mezcla, una vez transcurrido el tiempo fijado para el
mezclado. Teniendo cuidado en la manipulacion del equipo ya

que se encuentra a temperatura elevada.

o me— . .

. S
Figura 3.50: Retiro de mezcla
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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7. Colocar la mezcla en una funda hermética y conservar de

preferencia en el desecador.

Figura 3.51:

Conservacion de mezcla
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.3.3 Preparacion de Placas Metalicas

Previo a la elaboracion de los nanocompuestos es necesario
preparar las placas, ya que una vez listo el nanocompuesto
empieza la etapa de curado; lo que representa que la mezcla
empieza a endurecerse y se dificulta el aplicado en las placas

si se deja pasar un tiempo prolongado.

Por esto es necesario que las placas estén listas para su uso,
antes de que termine el tiempo de mezclado, para garantizar
la optimizaciéon del aplicado del recubrimiento. Debido a que
las placas han sido utilizadas en proyectos anteriores, se

requirid sumergirlas entre 24 y 48 horas en desoxidante, con
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la finalidad de remover el recubrimiento aplicado en las

mismas y presencia de corrosion en caso de presentarse.

Cabe mencionar, que en esta parte del proceso de
preparacion de las placas es fundamental la utilizacién de
equipo de proteccién personal como mascarillas y guantes.
Debido a la manipulacion de sustancias irritantes, que

podrian causar irritacion cutanea y en las vias respiratorias.

Transcurrido este tiempo, se procedid a retirarlas del
recipiente con desoxidante y con ayuda de una placa metalica
a remover el recubrimiento. Luego se procedio a limpiar con
ayuda de un pafio y acetona en la superficie de la placa, con

el objetivo de remover algun residuo de recubrimiento.

A continuacion la placa es lavada con agua destilada para
remover cualquier traza de solvente (acetona) que haya
quedado en la superficie. Posteriormente se inicia un proceso
de lijado integro de la superficie de la placa, el tiempo de este
proceso dependera del grado de corrosion o demas

imperfecciones que presente la placa metalica.

Finalmente las placas son limpiadas con un pafo y alcohol
etilico, para remover material desprendido en el proceso de

lijado. Hay que tener cuidado de comprobar que el pafio
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utiizado en la preparacion de las placa, no desprenda
material alguno, ya que esto podria afectar al momento de
aplicar el recubrimiento en las mismas produciendo
imperfecciones en el film. Las placas se colocaran en el
desecador para evitar que empiecen a reaccionar con la

humedad propia del ambiente.

3.3.4Preparacion del Nanocompuesto

Para la elaboracion de los nanocompuestos se utilizd como
referencia tesis desarrolladas anteriormente, en las cuales
mediante experimentacion y posterior analisis de resultados
fue posible definir el procedimiento de preparacion de
nanocompuestos. El cual permite optimizar recursos y lograr
la optimizacién de las propiedades de los nanocompuestos
producidos. Se elaboraron 13 nanocompuestos, cuyas
mezclas brindan un amplio registro para su posterior
comparacion y elecciéon del nanocompuesto con mejores

propiedades.

Para la identificacion de los nanocompuestos se utilizd una
nomenclatura estandar para todos los compuestos
elaborados, para facilidad de rotularlos y evitar posibles

confusiones en el posterior analisis de sus propiedades con
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los respectivos ensayos. A continuacion se presenta la TABLA

Il en la que se indica el significado de la simbologia utilizada:

Tabla lll: Simbologia de los compuestos

Simbologia Significado
E Epdxica-EPON 828
A Agente Curador- JEFFAMINNE
D230
BYK306 Adtivo-BYK306
CECCA Inhibidor- Carboxilato de Amina
Na Arcilla- Cloisite Na
20A Nanoarcilla- Cloisite 20 A

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Para su elaboracion se dividié los 13 nanocompuestos en 3
partes, con el fin de elaborar un cronograma de trabajo, que
facilite el control de los mismos. Las tres partes fueron

divididas de la siguiente manera:

Tabla IV: Clasificacion de los compuestos elaborados
Primera parte Segunda parte Tercera parte \

Mezclas Basicas Mezclas con Mezclas con
Cloisite Na Cloisite 20A

EA EA Na BYK306 EA20A BYK306
EANa0.1CEC CA EA20A0.1CEC

EA BYK306 BYK306 CA BYK306

EA 0.1CECCA EA Na 0.5CEC EA 20A 0.5CEC

BYK306 CA BYK306 CA BYK306

EA 0.5CECCA EA Na 1.0CEC EA 20A 1.0CEC

BYK306 CA BYK306 CA BYK306

EA 1.0CECCA

BYK306

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Luego de comprobar la disponibilidad de los materiales vy
reactivos necesarios para la elaboracion de los

nanocompuestos se procede a la preparacion de los mismos.

e Primera parte: Mezclas Bases.- Los dos primeros
compuestos son elaborados sin utilizacion de arcilla, por

lo que se requiere menor tiempo para su preparacion.

La proporcion entre resina epdxica y agentes curadores
de 32 gramos de agente curador por cada 100 gramos de
resina epdxica para obtener una mezcla estequiométrica
epoxica — amina y el porcentaje de aditivo es del 10% de

la mezcla (resina epdxica y agente curador).

El compuesto # 1, denominado EA, es elaborado a partir
de Resina Epodxica (Epon 828) y Agente Curador
(Jeffamine D230). Para su fabricacion se colocé 50
gramos de resina resina epoxica en un vaso de 100 ml y
se agrego 16 gramos de Jeffamine D230. Se mezclaron
con un agitador durante quince minutos y luego se dejo
reaccionar durante 15 minutos mas antes de aplicarla
sobre los moldes, las laminas de polietileno y las placas

de acero, utilizando el aplicador de pelicula Gardco.
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Figura 3.52: Compuesto EA
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El compuesto # 2, denominado EA BYK306, es elaborado
a partir de Resina Epdxica (Epon 828) y Agente Curador
(Jeffamine D230) y un aditivo que facilita su aplicacion
(BYK306). Para su fabricacion se colocé en un vaso de
precipitacién de 100ml, 50 gramos de resina epdxica, a la
cual se agregd 16 gramos de Jeffamine D230 y finalmente
se adiciond 0.066 gramos de aditivo. Se mezclaron con un
agitador durante 15 minutos y luego se dej6 reaccionar
durante 15 minutos antes de aplicarla sobre los moldes,
las laminas de polietileno y las placas de acero, utilizando

el aplicador de pelicula Gardco.

Figura 3.53: Compueéto EA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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El compuesto # 3, denominado EA 0.1 CEC CA BYK306,
es elaborado a partir de resina epodxica (Epon 828),
Agente Curador (Jeffamine D230), inhibidor de corrosién
(carboxilato de amina) y aditivo (BYK306). Para su
fabricacion se pesaron 50 gramos de resina epoxica,
0.0344 gramos de carboxilato de amina; tomando como
referencia lo indicado en la Tabla I pero haciendo la
relacion con respecto a 2 gramos de Cloisite 20A.

Finalmente se agrega 0.0660 gramos de aditivo.

A continuacién se llevo la mezcla al sistema de agitacion,
considerando el numero de revoluciones de las aspas del
agitador igual a 60rpm (revoluciones por minuto). Ademas
se incorporé al agitador magnético, el cual permitio elevar
la temperatura de la mezcla a 30°C, con la finalidad de
reducir la viscosidad de la resina epoxica, ya que como se
indic6 anteriormente la resina presenta elevada

viscosidad.

Cabe mencionar que el calentamiento no fue por contacto,
sino por conveccion, aplicandole bafo maria para
mantener la temperatura constante durante el tiempo de

agitado, el cual fue de 4 horas continuas.



116

Luego se deja reposar la mezcla 24 horas y se le agrega
16 gramos de agente curador. Finalmente se agita
durante quince minutos y se deja reposar durante 15
minutos mas antes de aplicarla sobre los moldes, las
laminas de polietileno y las placas de acero, utilizando el

aplicador de pelicula Gardco.

e R
"
{

Figura 3.5: Copuesto EA

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El compuesto # 4, denominado EA 0.5 CEC CA BYK306,
es elaborado a partir de resina epdxica (Epon 828),
agente curador (Jeffamine D230), Inhibidor de Corrosion
(Carboxilato de amina) y Aditivo (BYK306). Para su
fabricacion se utilizd el mismo procedimiento para la
elaboraciéon del compuesto #3, a diferencia que la

cantidad de inhibidor fue la correspondiente a 0.1721
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gramos de Carboxilato de Amina y la cantidad de aditivo
es igual a 0.0661 gramos. Los procesos posteriores de
agitado, adicion del agente curador y aplicacion se

mantienen igual al indicado para el compuesto #3.

El compuesto # 5, denominado EA 1 CEC CA BYK306, es
elaborado a partir de resina epoxica (Epon 828), Agente
Curador (Jeffamine D230), inhibidor de corrosion
(carboxilato de amina) y aditivo (BYK306). Para su
fabricacion se utilizé el mismo procedimiento que para la
elaboracién del compuesto #3, con la variacién de la
cantidad de inhibidor, del cual se le agrego 0.3442 gramos
y con respecto al aditivo se le adiciono lo correspondiente
al 0.1% de la mezcla total, lo que equivale a agregar

0.0661 gramos.

Segunda parte: Mezclas con Cloisite Na.- Los cuatro
nanocompuestos siguientes incluidos en esta segunda
parte incluyen la Cloisite Na. Las mezclas de la segunda y
tercera parte mantienen la relacion amina epdxica de
32:100 (32 gramos de amina por cada 100 gramos de
resina epoxica) y el porcentaje de aditivo del 0.1% de la

mezcla total, incluyendo la cantidad de los nuevos
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compuestos presentes en la mezcla. Se utilizd la misma
cantidad de resina epoxica y agente curador en los 13
nanocompuestos, es decir 50 gramos de resina epoxica y

16 gramos de agente curador.

En la Tabla V se presentan los valores correspondientes a
la cantidad de inhibidor considerando la cantidad de 1.98
gramos de arcilla (3% de la mezcla resina epodxica-
amina).

Tabla V: Cantidad de inhibidor para cada

concentracion
Concentracion Cloisite Cloisite

de Carboxilato Na 20A
de Amina (gramos) (gramos)
0.1 CEC 0.0333 0.0344
0.5 CEC 0.1667 0.1721
1CEC 0.3334 0.3442

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El compuesto # 6, denominado EA Na BYK306, es
elaborado a partir de Resina Epodxica (Epon 828), Agente
Curador (Jeffaminne D230), Arcilla (Cloisite Na) y Aditivo
(BYK306). Para su fabricacién se pesaron 50 gramos de
resina epoxica, a la cual se le adiciond lo correspondiente
al 3% de la mezcla de resina epodxica- amina; lo cual
representd 1.98 gramos de Cloisite Na y finalmente se

agrego el aditivo, considerando la proporcion del 0.1% de
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la mezcla completa (resina epoxica, agente curador y
arcilla), la cual es igual a 0.068 gramos. A continuacién
se siguen los pasos indicados en el procedimiento para

elaborar el compuesto #3.

Figura 3.55: Compuesto EA Na

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El compuesto # 7, denominado EA Na 0.1 CEC CA
BYK306, esta elaborado a partir de resina epdxica (Epon
828), Agente Curador (Jeffamine D230), inhibidor de
corrosion (carboxilato de amina) y aditivo (BYK306). Para
su fabricacion se pesaron 50 gramos de resina epodxica, a
la cual se le adicion6 2.013 gramos de la mezcla de arcilla
e inhibidor; este valor se lo calculd considerando la
cantidad de arcilla igual a 1.98g y la cantidad indicada en
la Tabla V para una concentracién de 0.1 CEC (0.333g de
CA). Ademas se agregdé el aditivo, considerando la

proporcion del 0.1% de la mezcla completa (resina
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epoxica, agente curador y arcilla), la cual es igual a 0.068
gramos. A continuacion se siguen los pasos indicados en

el procedimiento para elaborar el compuesto #3.

Figura 3.56: Compuesto EANa 0.1 CEC

CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El compuesto # 8, denominado EA Na0.5CEC CA
BYK306, es elaborado con los mismos componentes el
compuesto # 7. Para su fabricacion se pesaron 50 gramos
de resina epodxica, 2.147g de la mezcla de arcilla e
inhibidor (considerando 1.98 gramos de arcilla y 0.1667
gramos de carboxilato de amina segun lo indicado en la
Tabla V). Finalmente se adicion6 0.0681 gramos de
aditivo correspondiente al 0.1% de la mezcla total. A
continuacion se siguen los pasos indicados en el

procedimiento para elaborar el compuesto #3.

El compuesto # 9, denominado EANa 1.0CECCA

BYK306, es elaborado con los mismos componentes que



121

los compuestos #7 y #8. Para su elaboracion se
pesaron50 gramos de resina epodxica, 2.013 de Cloisite
Na y 0.0683 gramos de aditivo (BYK306). A continuacion
se llevo la mezcla al sistema de agitacién y calentamiento,
con las consideraciones indicadas en el procedimiento de
elaboracién del compuesto #3. Y se siguieron los pasos
siguientes terminando con la aplicacién del recubrimiento
en las placas, laminas de polietileno y elaboracion de las

probetas.

Tercera parte: Mezclas con Cloisite 20A.- Esta tercera
parte difiere de la segunda en que se Uutiliza otro tipo de
arcilla, en este caso la Cloisite 20A. La relacion resina

epoxica y agente curador se mantiene en32:100.

El compuesto # 10, denominado EA 20A BYK306, es
elaborado a partir de Resina Epdxica (Epon 828), Agente
Curador (Jeffamine D230), nanoarcilla (Cloisite 20A) y
Aditivo (BYK306). A 50 gramos de resina epoxica se le
adiciond la arcilla en una cantidad correspondiente al 3%
de la mezcla (resina epdxica y agente curador), lo que
equivaldria a agregar 1.98 gramos de Cloisite 20A.

Ademas se agregd 0.068 gramos de aditivo, el cual
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representa el 0.1% de la mezcla completa (resina epdxica,
agente curador y nanoarcilla). Luego se llevo la mezcla al
sistema de agitacién y calefaccion segun se indicé en el

procedimiento de elaboracion del compuesto #3.

Finalmente se le agregé 16 gramos de agente curador y.
se agitd durante 15 minutos y luego se dejo reaccionar
durante 15 minutos mas, antes de aplicarla sobre las
laminas de polietileno y las placas de acero, utilizando el

aplicador de pelicula Gardco.

4 b 4
Figura 3.57: Compuesto EA 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El compuesto # 11, denominado EA20A 0.1CECCA
BYK306, es elaborado a partir de resina epoxica (Epon
828), Agente Curador (Jeffamine D230), inhibidor de
corrosion (carboxilato de amina) y aditivo (BYK306). Para
su elaboracion a 50 gramos de resina epodxica; los 1.98

gramos de Cloisite 20A, se le adicion6 2.014 gramos de la
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mezcla de arcilla e inhibidor; considerando la cantidad de
arcilla correspondiente al 3% de la mezcla total, lo que
equivaldria a agregar 1.98g y la cantidad indicada en la
Tabla V para una concentracién de 0.1 CEC (0.03449g de
CA). Ademas se agregd el aditivo, considerando la
proporcién del 0.1% de la mezcla completa (resina
epodxica, agente curador y arcilla), la cual es igual a 0.068
gramos. A continuacion se siguen los pasos indicados en

el procedimiento para elaborar el compuesto #3.

El compuesto # 12, denominado EA 20 A 0.5CECCA
BYK306, es elaborado con los mismos componentes que
el compuesto #11. Se pesaron 50 gramos de resina
epoxica, 2.1521 gramos de la mezcla Cloisite 20A-
Carboxilato de Amina y 0.0681 gramos de aditivo. Los
pasos posteriores son los mismos que para el compuesto

#3.

El compuesto # 13, denominado EA 20A 1.0CECCA
BYK306, es elaborado con los mismos componentes que

el compuesto #11.

Con variaciones en la cantidad de la mezcla arcilla-

inhibidor, la cual fue de 2.324 gramos de Cloisite 20 A y la
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cantidad de aditivo agregada fue de 0.0683 gramos. Los
pasos posteriores son los mismos que para el compuesto

#3.

Figura 3.58: Compuesto EA 20A 1 CEC

CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

PRIMERA PARTE: MEZCLAS BASES

Agente

Curador

Resina
Bdyica

Compuesto £1
A Compuesto #2

EABYK306

Figura 3.59: Proceso de preparacion de

compuestos EAy EA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.



Pesar resina epoxica

Adicionar el Agente

Curador

Agitar 15 minutos

Adicionar
Carboxilato de
Amina(0.1,0.5y1
CEC)

Dejar reposar por 24
horas

Aplicar en placas y
laminas de
polietileno

Agregar BYK306

Mezclar y Calentar
durante 4 horas a
30°C

Figura 3.60: Proceso de preparacion de los

Compuestos #3,4y 5

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

SEGUNDA PARTE: MEZCLAS CON CLOISITE NA

Pesar resina
epoxica

Adicionar el
Agente Curador

Agitar 15 minutos

Adicionar Cloisiite
Na

Dejar reposar por
24 horas

Aplicar en placas y
laminas de
polietileno

Agregar BYK306

Mezclar y Calentar
durante 4 horas a
30°C

Figura 3.61: Proceso de preparacion de

Compuesto # 6
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Pesar resina
epoxica

Adicionar el
Agente Curador

Agitar 15 minutos

Adicionar Cloisiite
Na mezclada con
CA(0.1,05,1)

Dejar reposar por
24 horas

Aplicar en placas y
laminas de
polietileno

Agregar
aditivo(BYK306)

Mezclar y Calentar
durante 4 horas a
30°C

Figura 3.62: Proceso de preparacion de

compuestos # 7, 8 y 9 de mezclas con Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

TERCERA PARTE: MEZCLAS CON CLOISITE 20A

Pesar resina
epoxica

Adicionar el

Agente Curador

Agitar 15
minutos

Adicionar
Cloisiite 20 A

Dejar reposar
por 24 horas

Aplicar en placas

y laminas de
polietileno

Agregar BYK306

Mezclar y
Calentar durante
4 horas a 30°C

Figura 3.63: Proceso de preparacioén del

Compuesto # 10

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Pesar resina epoxica

Adicionar el Agente
Curador

Agitar 15 minutos

Figura 3.64: Proceso de preparacion de compuestos #

Adicionar Cloisiite
20 A mezclada con
CA(0.1,0.5,1)

Dejar reposar por 24
horas

Aplicar en placas y
laminas de
polietileno

Agregar
aditivo(BYK306)

Mezclar y Calentar
durante 4 horas a
30°C

11, 12 y 13 de mezclas con Cloisite 20A

3.4 Ensayos y Pruebas a realizarse

3.4.1 Métodos para producir probetas y films para ensayos

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Para la fabricacion de las probetas y los films se utiliz6 moldes

elaborados manualmente y con ayuda de equipos mecanicos

como un TROQUEL, marca RAY RAN.

El material utilizado fue el polipropileno por su rigidez vy

resistencia a las altas temperaturas, ademas que permite ser

cortado sin dificultad. Estos moldes rectangulares deben tener

las siguientes dimensiones: 125mm de longitud y 13mm de

ancho.
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Figura 3.65: Cortadora de moldes
rectangulares

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Las probetas rectangulares fabricadas con el tipo de moldes
mencionados anteriormente seran utilizadas en los ensayos de
Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR),
Tension Mecanica (Norma ASTM D 882), Ensayo de
Flamabilidad (Norma ASTM D 2863) y Ensayo de Camara

Salina.

Se elaboré manualmente moldes circulares con un diametro de
30 mm, tomando en consideracion que aproximadamente este
diametro posee el portamuestras en el difractometro de rayos

X.

También se fabric6 moldes cuadrados, tomando en cuenta las
medidas especificadas en la Norma ASTM D 570, las cuales
son de 50mm en cada lado. Todos los moldes se colocaron

sobre el teflén y se aseguraron con cinta de papel, cuidando de
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que éste sblo se encuentre rodeando el molde y no quede
rastro de cinta en el interior del molde, ya que podria interferir
con el posterior analisis de las muestras. El exceso de
compuesto dentro de los moldes fue retirado con ayuda de un
trozo de polipropileno, para de esta manera garantizar la

uniformidad en el espesor de las probetas.

Figura 3.66: Moldes

rectangulares y cuadrados
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.4.2 Analisis de Difractometria de Rayos X (XRD)

Se realizd para determinar el grado de intercalacion de los
componentes en las capas de las arcillas, manteniendo los
parametros configurados en el programa, para que sea posible
compararlos con la literatura que se tiene de referencia. Para
dicho analisis se utilizd un Difractbmetro de Rayos X marca

Panalytical modelo XPERT-PRO.
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Luego de transcurrir 7 dias a partir de la colocacion de la
mezcla de nanocompuestos en los moldes elaborados, se
consideran listos para ser analizados, ya que éste es el tiempo
que tarda la mezcla para completar su reaccién de curado.
Una vez curadas las probetas circulares se procede a retirarlas
de los moldes y adecuarlas, para garantizar que el area que

sera analizada se encuentra totalmente cubierta por la probeta.

Previo al analisis en el difractometro, se procede a pasar sobre
ellas un pafo humedecido de alcohol para eliminar restos de
nanocompuesto retirados durante la adecuacion de las
probetas o la presencia de impurezas. Finalmente se realizd el

analisis siguiendo los siguientes pasos:

1. Se verifica que se encuentre la mascara Punto, que es con
la que se desea realizar el analisis. Cabe mencionar que el
equipo presenta dos tipos de mascara: X’'celerator y Punto.

2. Se coloca la probeta circular del nanocompuesto a analizar
en el portamuestra y se asegura la misma, con los
accesorios del portamuestra.

3. Luego se colocd la muestra en la plataforma para muestra
sencilla en el centro de rotacion del goniometro del

difractdmetro de rayos X.
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4. Finalmente se procedio al analisis de la muestra con el
programa indicado en la descripcion del difractometro en el

capitulo 3.

El programa permite observar como se va generando la grafica
a través del tiempo, finalizado el analisis se puede descargar la

grafica obtenida convirtiéndola a un archivo pdf.

Figura 3.67: Analisis de

Difractometria de Rayos X
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.4.3 Anadlisis de Espectroscopia Infrarroja por Transformada

de Fourier (FTIR)

Este ensayo se lo utilizd para observar grupos funcionales
caracteristicos de la resina epoxica con nanocompuestos, sin
embargo no se realizé un analisis comparativo entre probetas

debido a la no uniformidad entre ellas para esta prueba, por lo
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que se optd solamente analizar el efecto que tuvo la niebla

salina después de las 336 horas de ensayo.

Se limpiaron las probetas y el lector del FTIR con un pafito
con alcohol para retirar alguna impureza que dafe la lectura.
Luego se abrio el programa EZ OMNIC y se abri6 la entrada
de nitrdgeno, una vez permitido el paso de nitrdgeno se
esperd aproximadamente 30 minutos para que el equipo se
estabilice totalmente. Se recogid el primer background o fondo
con la opcion Col Bkg, cuando el background no era similar al
de la Figura 3.68 se esperdé 15 minutos para recoger uno

nuevo hasta llegar al apropiado.

5000 4500 4000 38m 3000 2500 2000 00 1000
Ondas (ere1)

&

CHODBD8X — — e —
Figura 3.68: Icono col bkg y modelo de

background
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Luego de tener el background apropiado se colocé la primera
muestra en el lector ajustandolo de tal manera que no pueda

intervenir aire, polvo o cualquier agente extrafio dentro del
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portamuestra, ya que todo esto se refleja como ruido. Luego
se tomé lectura con la opcion Col Smp como lo indica la
Figura 3.69 y se la guardé con el nombre correspondiente.
Este procedimiento se realizo6 con todas las muestras
repitiendo un background cada 15 minutos aproximadamente.

Finalmente se cerrd el paso del nitrdgeno.
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Figura 3.69: Icono col smp
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Figura 3.70: Analisis de Esﬁetroscopia

Infrarroja por Transformada de Fourier
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Analisis Termogravimétrico (TGA)

EL objetivo de este andlisis es determinar la variacion del
comportamiento térmico de los nanocompuestos en relacion
con el compuesto convencional y la temperatura de
descomposicion térmica, a continuacion se describe el

procedimiento utilizado.

Una vez encendido el sistema (computadora y equipo) se
abre el programa TA Universal Analysis y se escogen los
parametros del programa a utilizar, en la opcion Procedure
— Method — Edit. La Figura 3.71 muestra la descripcion

del Programa.

ethod

Method Contents

i A
Narne fRamp [{[=51 [P usfe?:::t = [
1+ Equilbrate

1 Initial temperature

I Ramp

ﬂ* Isothermal

I step

P Increment temperature

) Repeat

O Repeat unti

§ Abort next segment on limit -

€9 S amnlinn interval

Sl ?

# | Segment Description

1 7Ramp 20,000 “C/minto 500,00 °C
2 ¢ :

3 884 Coolt On

0K I Cancel | Help ’

Figura 3.71: Descripciéon programa utilizado

para TGA
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

2. Se escribe la direccion del archivo donde se desea

guardar.
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Luego se procede a abrir el horno para colocar los
crisoles vacios, esto se lo realiza mediante el programa

con la opcién Control — Furnace — Open.

Una vez abierto el horno se coloca los crisoles vacios y
limpios, el de referencia y el que sera utilizado con la

muestra.

Se cierra el horno con la opcién Control — Furnace —
Close y se procede a encerar con la opcion Calibrate —

Tare.

Cuando el sistema se encuentra calibrado o encerado se
abre nuevamente para colocar la muestra en el crisol

respectivo entre 8 y 10 mg, luego se cierra el horno.

Se abre la entrada de nitrbgeno y se espera
aproximadamente 5 minutos para que se estabilice, luego

corre el ensayo con la opcion Run.

Luego de 30 minutos aproximadamente el ensayo
termina, automaticamente se detiene y enciende el
ventilador para su enfriamiento. Es necesario cerrar la

entrada del nitrégeno manualmente.
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9. Esperar hasta que la temperatura regrese a unos 40°C

para retirar los crisoles.

Figura 3.72: Analisis

Termogravimétrico
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.4.5 Analisis de Tensiéon Mecanica segun Norma ASTM D 882
Para este ensayo se utilizd la Maquina Universal de Ensayo
modelo AG-IS 20kN, el procedimiento se describe a

continuacion.

1. Se determind el espesor promedio de las probetas con un
calibrador Vernier de 0.25mm de precision. Se tomaron
tres espesores en una seccion uniforme. Las probetas
deben estar con un espesor menor a 1Tmm segun la

Norma ASTM D 882.

2. Se prepararon 5 probetas por muestra, la preparacion

consiste en marcar una distancia de 50mm de longitud
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calibrada (debe ser en la seccion uniforme donde se tomd
el espesor), para ello se utilizd un marcador para
superficies lisas y un calibrador Vernier de 0.25mm de

precision.

Se configurd los parametros del ensayo en el programa
TRAPEZIUM los cuales son; velocidad de ensayo 25

mm/min, longitud calibrada 50 mm y fuerza 10kN.

Una vez listas las probetas, se colocaron una a una en la
Maquina Universal de Ensayos y se las sujetdo con las
mordazas superior e inferior justo en la marca de tal forma

que se tiene los 50mm de longitud calibrada.

Una vez listo tanto el programa como la probeta en las
mordazas, se empezo el ensayo y al instante que la

probeta se quebrd se coloca la opcidn stop.

Se puede medir la longitud calibrada manualmente para
comprobar el dato registrado por la maquina (uniendo las

partes de la probeta). Esta longitud es mayor a los 50mm.

Este proceso se lo realizé6 para cada una de las probetas,

los resultados dados por el computador son datos de
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esfuerzo maximo y alargamiento. Con estos datos se

puede calcular el Médulo de Young.

-
h 1e=
> SN
Figura 3.73: Analisis de
tension mecanica
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.4.6 Ensayo de Transmision de Vapor de Agua segun Norma

ASTM D 1653

El ensayo de trasmision de vapor de agua segun la Norma
ASTM 1653 consiste en fabricar pequefias bolsitas o pouches
en cuyo interior se encuentra desecante protegido por el
recubrimiento elaborado. El objetivo es determinar la cantidad
de vapor de agua que logra transmitir el recubrimiento, esto
se lo logra controlando el peso de Ilos pouches
periodicamente, el peso ganado por el desecante corresponde

al vapor de agua que logré atravesar la pelicula de
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recubrimiento. Se realizaron tres pouches de cada tipo de

recubrimiento.

1.

Se cortaron fundas de polietileno de 50mm x 75mm, cada
pouch tiene dos laminas de polietileno, cara superior e

inferior.

Se colocd una capa de recubrimiento de 3mils en cada
cara interna del polietileno cortado, se juntaron las caras
internas para realizar el sellado de los bordes dejando un

lado abierto para colocar el desecante.

Una vez fabricada la bolsa con recubrimiento en su interior
y verificando que su sellado esté completo se colocaron
alrededor de 4.5 gramos de desecante en su interior y

finalmente se sell6 el ultimo lado que faltaba.

Todos los pouches se fabricaron de la misma manera y se
colocaron dentro de un horno en el cual se controlo la
humedad y temperatura (76.5% y 25°C), dentro de este se
colocd un recipiente con un area base aproximadamente a
la que tiene el horno, con el fin de lograr un ambiente

humedo homogéneo dentro del horno.
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5. Se registrd el peso inicial y cada 24 horas se tomaron los

pesos respectivos durante 8 dias consecutivos.

6. Se realizaron graficas Q vs. t y se obtuvo una regresion
lineal en cada grafica para calcular la pendiente, la cual

representa la tasa de transmision de agua.

7. Se calculé el WVTR de la siguiente manera:

/t
WVTR = —(i )

Donde:

Q = Peso ganado del desecante en gramos

t = tiempo de la prueba en horas

Q /t=Pendiente de la grafica Qvs. t, en g/h

A = Area total del pouch en m?

WVTR = Tasa de transmision de vapor de agua

expresada en g/h-m?

8. Finalmente se determind la permeancia del compuesto

WVP mediante la siguiente ecuacion:

WVTR
wve =
Ap

Ap = Sp(Ry — Ry)
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Donde:

WVP = Permeancia al Vapor de Agua en g/hr-mm Hg-m?
WVTR = Tasa de transmision de vapor de agua g/h-m?

Ap = Diferencial de Presion.

Sp = Presion de Saturacion de Vapor a la Temperatura de
la prueba expresada en mm Hg. Ver Tabla VI.

Ri1 = Humedad relativa (en decimal) del ambiente de
prueba.

Rz = Humedad relativa (en decimal) dentro del pouch [7].

Figura 3.74: Analisis de transmisioén de vapor de
agua
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla VI: Presion de saturaciéon de vapor de agua

Temperatura Presién Temperatura Presién
°C °F mm Hg °C °F mm Hg
6 42.8 7.013 26 78.8 25.209

7 446 7.513 27 80.6 26.739
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8 46.4 8.045 28 82.4 28.349
g 48.2 8.609 29 84.2 30.043
10 50.0 9.209 30 86.0 31.824
16 60.8 13.634 31 87.8 33.695
17 62.6 14.53 32 89.6 36.663
18 644 15477 33 914 37.729
19 66.2 16.477 34 93.2 39.898
20 68.0 17.535 35 95.0 42175
21 69.8 18.64 36 96.8 44.563
22 716  19.827 37 98.6 47.067

23 734  21.068 38 100.4 49.692
24 752 22377 39 102.2 52.442
25 770 23.756 40 104.0 55.324

Fuente: Aguilar E. [7]

3.4.7 Ensayo de Absorcion de Agua segun Norma ASTM D 570

Este analisis fue realizado en las probetas cuadradas, una vez
transcurridos los 7 dias necesarios para que se lleve a cabo

las reacciones de curado.

Previo al analisis es necesario adecuar las probetas, de
manera que queden uniformes, con respecto a los bordes, ya
gque como se menciond anteriormente los moldes no permiten

producir probetas uniformes totalmente.

Luego de la adecuacion de las probetas, es necesario
rotularlas de manera clara para evitar confusiones, ya que el
total de probetas a analizar en este ensayo es de 39 probetas

cuadradas.
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A continuacion las probetas son llevadas a la mufla por 24
horas a una temperatura de 50°C. Transcurrido este tiempo,
se procede a limpiarlas, pasando un pafio por su superficie

para retirar posibles impurezas.

Se realiza el llenado de Ilos recipientes plasticos,
asegurandose de que contengan aproximadamente el mismo
volumen de agua destilada, para que sea posible comparar
los resultados. Lo importante es que el volumen sea el
suficiente para que las probetas puedan ser sumergidas en su

totalidad.

Posteriormente las probetas son pesadas cuidadosamente, ya
que es necesario tomar una lectura exacta del peso inicial
debido a que la cantidad de agua absorbida es muy pequena
y se podrian generar confusiones al momento de analizar los
datos. Una vez pesadas son sumergidas en los recipientes

plasticos, en los cuales debe permanecer 24 horas.

Inicialmente son pesadas nuevamente y registrado dichos
pesos. Con los datos recogidos se procede a calcular los
valores de absorcion de agua y del promedio de absorcion de
agua considerando los valores absorbidos por las 3 probetas

de cada compuesto. Se utilizaron las formulas presentadas a
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continuacion, considerando como m1 la masa inicial de la

probeta, previo a sumergirla y m2 la masa final.

Diferencia de Pesos(mg) = m2 — ml

Area de la probeta(cm?®) = lado % lado

mg) _ Diferencia de Pesos

Absorcion de Aguﬂl( " Areadela probeta

cm?

Diferencia de Pesos

Absorcién de Agua(%) = n X 100%
m

Posteriormente se realizd el promedio de las 3 probetas

elaboradas para cada compuesto.

Figura 3.75: Analisis de absorcion de agua
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.4.8 Ensayo de Dureza segun Norma ASTM D 1474

1. Afilar los lapices dejando la mina desnuda de modo que

se extienda 6mm. fuera de la madera.
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2. Lijar el extremo de la mina perpendicularmente a su eje

hasta que esté plano, liso y de seccion circular.

3. El lapiz se sostiene firmemente a un angulo de 45° y se
empuja sobre la pelicua en direccion contraria del

probador.

4. EIl lapiz se pasa por la superficie comenzando desde el
mas suave (7B) y avanzando de uno en uno hasta el mas
duro 7H hasta que uno de estos rompa la pelicula de

recubrimiento aplicada sobre el sustrato.

3.49Ensayo de Corrosion en Camara Salina segun Norma

ASTM B 117 & D 1654

La corrosion en metales es producida por la interaccién del
metal con el medio que lo rodea, produciendo como resultado
un empobrecimiento de sus propiedades fisicas, mecanicas y

quimicas.

La corrosidén es un proceso espontaneo y todos los materiales
estan expuestos a sufrir sus efectos perjudiciales, debido a
que no es posible mantener un sistema completamente
aislado del oxigeno presente en el aire y la humedad del

ambiente.
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Sin embargo este proceso puede acelerarse si el ambiente al
que estda expuesto el material presenta en su composicion
sustancias acidas (HCl y H,SO4) que contribuyan con iones
de Hidrogeno acidos, los cuales se reducen en el area
catddica consumiendo los electrones desprendidos del metal.
A partir de que el metal se encuentre en estado iénico es mas
propenso a formar el éxido del mismo y a depositarse en la

superficie del metal.

Al principio la presencia del 6xido es casi imperceptible, sin
embargo con el pasar el tiempo se empieza a acumular
formando una capa de 6xido sobre el metal oxidado. Cabe
mencionar que este proceso de corrosion se lleva a cabo
principalmente en las zonas rugosas y que presentan

imperfecciones.

Ya que la presencia del 6xido formado se va presentando
lentamente, es necesario que se lleve a cabo mediciones
periddicas, para poder analizar el progreso de la corrosion. El
ensayo de corrosion en camara salina permite realizar a las
placas metalicas un monitoreo del progreso de la corrosion en
las mismas. Las placas metalicas fueron recubiertas con films

de los compuestos elaborados a partir de la matriz epdxica y
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otros componentes (Cloisite Na, Cloisite 20A, AditivoBYK306,

Carboxilato de Amina).

La aplicacion se la realizé con un aplicador del tipo GARDCO,
con un espesor de 3mils en cada una de las placas.
Posteriormente fueron rotuladas y se las dejé a temperatura
ambiente durante 7 dias, tiempo que dura la reaccion de

curado.

Transcurridos los 7 dias se procedidé a tapar los bordes de
cada placa con cinta adhesiva, para evitar que la corrosion
que se genera en los bordes, afecte el resultado de la

superficie metalica que sera analizada.

Ademas se hizo marcas en forma de cruz en una de las
placas metalicas que sera ingresada en la Camara, a la cual
se le denomina P2 y a la placa sin marcas sera llamada P1,

para objeto de identificacion.

Figura 3.76: Rayado de placas metalicas
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Se ingresé a la Camara Salina una probeta de cada
nanocompuesto, el cual permitira realizar el analisis
respectivo de FTIR para poder identificar la variacién de algun
tipo de grupo quimico, especialmente el aumento del grupo

OH, luego de realizada la prueba.

Figura 3.77: Placas y probetas en la

camara salina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

No se realizd el andlisis de FTIR en las placas, ya que el
espectrofotometro utilizado estda compuesto por un lente de
alta sensibilidad, que podria verse afectado por la rigidez de la
placa, ademas que la presencia del 6xido puede crear
interferencia en el paso del haz de electrones en el film,

generando una grafica con gran ruido o interferencia.
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Figura 3.78: Analisis de resistencia a la corrosiéon en

camara salina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

3.4.10 Ensayo de Flamabilidad de Oxigeno segiun Norma ASTM

D 2863

Este ensayo se lo realizd con la finalidad de comparar el
efecto de los componentes adicionales a la matriz epoxica, la
cual presenta la misma composicion del compuesto
convencionalmente comercializado. Ademas permite
comprobar la capacidad de retardante de la llama que

presentan generalmente las arcillas.

Se elaboraron probetas rectangulares con las dimensiones
estipuladas en la Norma de referencia, por lo que las medidas
de las probetas fueron 125mm de largo y 13mm de ancho. Al
igual que en ensayos anteriores se recomienda una

adecuacion de las probetas previo al ensayo. Posteriormente
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las probetas fueron marcadas a 25mm y 100mm tomando un

extremo como referencia, segun se indica en la norma.

A continuacién cada una de las probetas fue sujetada del
extremo tomado como referencia y se acercé a la llama
generada por un mechero de Bunsen. Se tomé y registro tanto
el tiempo que se tarddé en encender y el tiempo en el que la

llama de la probeta encendida alcanzé los 25mm.

Dependiendo de que la probeta alcance a autoextinguirse, se
toma dicho tiempo consumido y distancia alcanzada. Sin
embargo para nuestro caso en particular todas las probetas
alcanzaron la marca ubicada a los 100mm, por lo cual no fue
necesario tomar dicha distancia, pero si se registro el tiempo

consumido hasta llegar a la marca.

3.4.11 Ensayo de Adherencia segun Norma ASTM D 3359

1. Seleccionar un area libre de manchas e imperfecciones

del sustrato.

2. Asegurar que la superficie esté limpia y seca (valores
extremos de temperatura y humedad relativa pueden

afectar la adherencia de la cinta).
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Colocar el sustrato sobre una base firme y hacer cortes
cruzados usando el aparato de corte con cuchilla de

dientes multiples.

Para recubrimientos que tengan hasta 50 micrometros de
espesor de pelicula seca, usar la cuchilla que tenga 11
dientes y 1Tmm de separacion entre dientes y realizar el

corte.

Para recubrimientos que tengan un espesor de pelicula
seca entre 50 micrometros y 125 micrometros, usar una
cuchilla que tenga 6 dientes y 2mm de separacion entre

dientes y realizar el corte.

Hacer los cortes en el recubrimiento con un movimiento
firme y presidon suficiente para que el borde cortante

alcance el panel.

Revisar los bordes cortantes de las cuchillas y si es
necesario limpiarlos, hacer entonces los cortes

adicionales a 90° y centrados en los cortes anteriores.

Proceder a limpiar con el cepillo el area de los cortes para

remover cualquier residuo de recubrimiento levantado. Si
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el metal no ha sido alcanzado, hacer otro corte igual en

otra area hasta alcanzar el metal.

Cortar un pedazo de cinta de adherencia de

aproximadamente 75mm de largo.

Colocar el centro de la cinta sobre la rejilla formada por el
corte y sus alrededores, dejando un extremo libre,
después alisarla con el dedo. Luego frotar fuertemente
con el borrador del extremo de un lapiz para lograr un

buen contacto.

Esperar 60 a 120 segundos después de la aplicacion y
retirar la cinta de la superficie halando rapidamente del
extremo libre formando un angulo de aproximadamente

180°.

Inspeccionar el area de la rejilla para comprobar si hay
remocion del recubrimiento del panel, comparar la
cuadricula resultante con las que se indican en la tabla
siguiente, seleccionar la mas parecida y calificar el
porcentaje de adherencia entre los valores de 35% y

100%.
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Figura 3.79: Analisis de adherencia
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla VII: Clasificacion de los resultados del Test
de adherencia

Classification of Adhesion Test Results

Surface of Cross-Cut
Area from which

. . Percent Flaking has occurred
Classification Area .
Removed form six parallel cuts
and Adhesion Range
by Percent
5B 0% None
Less than
4B
5% ‘
L s
3B 5-15% St ;
w |
e
2B 15 - 35% 77 ! “Hal
| : =
11 T
1B 35-65% — RO
S
[
0B Greater e
than 65%

Fuente: Norma ASTM D3359 [64].
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4 ANALISIS Y RESULTADOS

4.1 Difraccién de Rayos X (XRD)

Esta técnica se utilizo para evaluar el grado de intercalaciéon o
exfoliacion de la arcillas, tanto de la Cloisite Na como la Cloisite 20A
en la matriz epoxica. Ademas se desea evaluar si la presencia del
aditivo utilizado, en este caso el BYK306 produce algun efecto en la
cristalinidad de la matriz epoxica y la arcilla. Se utilizd como
referencia difractogramas de Rayos X de tesis anteriores
desarrolladas en la ESPOL, entre estas el difractograma de la arcilla

Cloisite Na y el de la Cloiste 20A.

Estos difractogramas nos permiten predecir donde debe
encontrarse el pico caracteristico de la presencia de las arcillas y en
los nanocompuestos elaborados que contienen arcilla en su

composicion.

En el caso de los nanocompuestos que no contienen arcillas, no se
presenta el pico mencionado anteriormente, sin embargo se puede
evaluar el grado de intercalacion o exfoliacion del inhibidor de
corrosion (Carboxilato de Amina) y el aditivo BYK306 en la matriz

epoxica.
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En caso de obtenerse una estructura intercalada, el pico o sefal
correspondiente al primer plano de difraccion deberia aparecer
desplazada hacia la izquierda del difractograma, 6sea desfasada a
angulos menores, lo que representa que el espacio entre las laminas
de silicato, también llamado espacio interlaminar se ha

incrementado.

Este aumento se debe a una parcial dispersién de la matriz epoxica,
el inhibidor de corrosiéon y el aditivo (BYK306) dentro del espacio
interlaminar de la arcilla. En caso de que la estructura sea del tipo
exfoliada, el pico o sefal correspondiente al primer plano de
difraccién deberia desaparecer, lo que representa que el espacio
interlaminar se ha aumentado lo suficiente con la presencia de los
otros componentes de la mezcla como: la red epoxy-amine, el
inhibidor de corrosion y el aditivo (BYK306), dependiendo de la
composicion del nanocompuesto. Lo que hace imposible la medicion

del espacio interlaminar.

C—/F
=\l
\
Tactoide (nm)
Nanocompuesto Nanocompuesto Nanocompuesto
agregado intercalado exfoliado

Figura 4.1: Nanocompuestos intercalados y exfoliados
Fuente: Lépez A, Sifuentes P., Jin kap [65]
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Sin embargo a pesar que la difraccion de Rayos X es util para
estudiar los procesos de intercalacion de los nanocompuestos
elaborados con arcillas, es necesario complementar la evaluacion de
las propiedades con otros analisis como el TGA, FTIR; con la
finalidad de poder comprender mejor la presencia de los

componentes en el nanocompuesto.

En la Figura 4.2 se muestra el difractograma de la matriz epdxica, lo
que corresponde al recubrimiento EA sin arcilla, aditivo BYK306 o
inhibidor de corrosién, como es de esperar no aparecen picos

caracteristicos.

Counts

1000 —

800

600

400

PPN
— e
T R SN ———~

e —

200 —

| ' ! j !
6 7 8

Position [2Thetal iCopper (Cu)l
Figura 4.2: Difractograma del recubrimiento epo6xica
amina (EA)

Fuente: Guevara M., Tomala M. [8]

A continuacion se presenta los difractogramas de la Cloisite Na y

20A, que se tomaran en cuenta para el analisis posterior de los



158

nanocompuestos que incluyen en su estructura las nanoarcillas, ya
que permitira demostrar la presencia de arcilla en el nanocompuesto

elaborado.

Ambas curvas se encuentran de color rojo, en el caso de la Cloisite
Na, Figura 4.3 se observa un pico en la posicion 20 = 7.903°. Para
la Cloisite 20A, Figura 4.4 el pico aparece en la posicion 206 =

3.931°.

Estas graficas fueron obtenidas de tesis anteriores, donde la
concentracién del carboxilato de amina so6lo es de 0.5 CEC CA, el
difractograma de interés de estas figuras s6lo es de la Cloisite Na y

20A sin inhibidor de corrosion [8].

unts

Cloisite Ma
Cloisite Ma EC-CA) x15min.

05C
Cloisite Ma (0.5 CEC-CA) x 30min
Cloisite Ma (0.5 CEC-CA) x 1 hora
(05C
05C

6000 4 Cloisite Na

Cloisite Ma

EC-CA) x 2 horas
EC-CA) x 3 horas

40001}

2000

T T T T T
4 6 8
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 4.3: Difractograma de Cloisite Na
Fuente: Guevara M., Tomala M. [8]
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Ints

8000 arcilla-20A
F Cloisite 20A (0.5 CEC-CA)

Cloisite 20A (1 CEG-CA)
Cloisite 20A (5 CEG-CA)

6000

4000 ~

2000 1

| ' | ' |
4 6 3
Puosition [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 4.4: Difractograma de Cloisite 20A
Fuente: Guevara M., Tomala M. [8]

4.1.1Difraccion de Rayos X de Todos los Nanocompuestos con

Cloisite Na

A continuacién se presenta una serie de difractogramas
apilados (Figura 4.5), para facilitar la comparacion entre la
matriz epdxica (EA), EA BYK306, compuestos que incluyen
inhibidor en diferentes proporciones y las mezclas completas

que incluyen a la Cloisite Na en su composicién.

Como se puede observar en la Figura 4.5, los nanocompuestos
no presentan picos caracteristicos de la arcilla, mas bien su

tendencia revela una exfoliacion total en la matriz del
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nanocompuesto, lo cual supera la expectativa de lograr una

intercalacion de los componentes en la nanoarcilla.

[——EA01CACEC BYRI0E
Courts |——EADSCACEC BYK308
EA1CACEC BYKI0E
——E & BYK306
& Nall CACECBYKI0G
EANADSCACEC BYK306
5000 ‘I’—EANA 0.5CA CEC BYK3050.25%

EAMNA 1 CACEC BYKI0E
EANA BYK306
E A NA BYKADE 0.5%
E4

5000

4000

2000

I j I j I
4 6 g

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 4.5: Difractograma de los nanocompuestos

con Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Aqui se demuestra la accidon principalmente del aditivo
BYK306. Este aditivo contiene polidimetilsiloxano modificado
con poliéter, el polidimetilsiloxano es un modificador superficial
que permite la compatibilizacion con materiales organicos como
la epoxica-amina e inorganicos como la Cloisite Na. En este
caso la exfoliacidon, se debe al ingreso del polidimetisiloxano
entre las capas de arcillas incrementando el grado de
intercalacion o exfoliacidn, similar alcance ha sido observado

por otros investigadores [66, 67].
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Sin embargo, los difractogramas presentados presentan la
desventaja de no brindar mas informacion sobre la manera en
que estan distribuidos los componentes dentro del
nanocompuesto. Unicamente nos revela que se ha llevado a
cabo una exfoliacion total en las laminas de la arcilla, sin
embargo esta hipdtesis debe ser corroborada con otros

analisis.

Cabe mencionar que la Figura 4.5, presenta ademas el
difractograma del compuesto constituido por resina epodxica,
amina, Cloisite Na, inhibidor de corrosién (0.5 CEC CA) y
aditivo (BYK 306), pero con una proporcién en masa diferente
al resto de nanocompuestos desarrollados, ya que este
nanocompuesto presenta en su composicion 0.25% en masa
del aditivo, en relacion con la masa total de la mezcla. Y como
se puede apreciar no existe variacion en el difractograma, en
relacion con los difractogramas de los otros nanocompuestos.
Esto nos permite inducir que el inhibidor no tiene un efecto
importante en este proceso de exfoliacion. Ademas se presenta
el difractograma del compuesto constituido por resina epodxica,
amina, Cloisite Na y aditivo (BYK306), en una proporciéon del
0.5% con relacién al peso total de la mezcla, sin presentar

alguna variacion considerable.
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4.1.2Difraccion de Rayos X de Todos los Nanocompuestos con

Cloisite 20A

A continuacion se presenta una serie de difractogramas
apilados (Figura 4.6), para facilitar la comparacién entre la
resina epodxica, compuestos que incluyen inhibidor en
diferentes proporciones y las mezclas completas que incluyen a

la Cloisite 20A en su composicion.

EADA CACEC BYH306
EADSCACEC BYK30E

Counts EA1CA CEC BYK305

EA20A01 CACEC BYK30E

EA 20405 CACEC BYK306
— EA20405 CACEC BYK306 0 5%

#—EA?DAA CACEC BYK30B
EA20ABYK306

EA20ABYHI0G 0.25%
E A BYK306
EA

6000 —

4000 —

2000

I j T j T
4 & g

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 4.6: Difractograma de los nhanocompuestos

con Cloisite 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Al igual que en la Figura 4.5, los difractogramas de la Figura
4.6 revelan que los nanocompuestos presentan una aparente
exfoliaciéon total en su estructura, a pesar de que estos
compuestos difieren de la composicion de los mostrados

anteriormente en que este tipo de nanocompuesto se
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desarroll6 con otro tipo de arcilla (Cloisite 20 A). Cabe
mencionar que la Figura 4.6, se incluyen los difractogramas
correspondientes a los nanocompuestos denominados EA 20A
BYK306 y EA 20A 0.5 CEC CA BYK306, los cuales difieren de
los nanocompuestos desarrollados en la proporcién de aditivo
(BYK 306), pero con una proporciéon en masa diferente al resto

de nanocompuestos desarrollados.

Para el primer nanocompuesto la proporcion del aditivo en la
mezcla fue del 0.25% y para el segundo la proporcién fue del
0.5%. Segun los difractogramas la concentracion de 0.1% de
BYK fue suficiente para lograr una exfoliacion en este
nanocompuesto epdéxico amina. Estas variaciones en la
proporcion de aditivo en la mezcla, se debe a que en la hoja
técnica del mismo, solo se sugiere un rango de proporcion del
aditivo en la mezcla (0.1% -0.5%). Por esto al inicio del
desarrollo de los nanocompuestos se considerd variar la
concentracién del aditivo, sin embargo finalmente se decidié
establecer la proporcion de 0.1% para todos los

nanocompuestos.

Las siguientes graficas fueron estudios realizados en otras

investigaciones [68], se observa los picos caracteristicos de las
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arcillas utilizadas Cloisite Na y 20A en la Figura 4.7, una
exfoliacion estaria representada por una curva sin picos, en el
caso de la Cloisite Na (CINa) se observa que posee un pico
mayor que la Cloisite 20A esto indica que esta ultima arcilla
cuenta con espacios basales mayores que la Na ya que posee

un pico de menor intensidad que la Cloisite Na.

45004

b 1 CI-DGEBA-B100
4000 2 CI-DGEBA-XTJ 505
1 3 CINa
3500 4 Cloisite 15 A
J 5 Cloisite 20 A
3000 6 = Cloisite 15 A
18 7 Nanofil 5
2500/ 6 8

Nanofil 2

| (CPS)

26(%)

Figura 4.7: Difractograma de arcillas
Fuente: Garea S., Horia L., Ancuta B. [68]

En la Figura 4.8 se observa un difractograma del mismo
trabajo de investigacion mencionado [68] de la epdxica curada
con Jeffamine D230, no se observan picos ya que no cuenta

con espacios basales.

En la Figura 4.9 se puede observa la disminucion de los picos
de los compuestos que también se han desarrollado en esta

tesis, sin embargo la existencia de estos picos en la Figura 4.9
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es diminuta pero notoria, por lo tanto se diferencia la presencia
del aditivo utilizado en esta investigacion BYK306 cuyo

resultado es un difractograma aparentemente exfoliado.

a
1000
1 ——DGEBAJ/CI-DGEBA-B100/D230
800 2 === DGEBA/CI-DGEBA-XTJ 505/D230
& 600
o
e
~ 400
200
D T T T T 1
4 6 8 10 12
- - ?H (O ] V4 - -
Figura 4.8: Difractograma epéxica amina
(Jeffamine D230)
Fuente: Garea S., Horia L., Ancuta B. [68]
b

800 -
1 == DGEBA/Cloisite 10 A/D230
2 = DGEBA/Cloisite 15 A/D230
3 — DGEBAJ/Cloisite 20 A/D230
600 - 4 —— DGEBA/Nanofil 2/D230
5 e DGEBA/Nanofil 5/D230

)
@ 400 -

200 -

O T T T T 1
4 6 8 10 12
20 (%)
Figura 4.9: Difractograma de
nanocompuestos

Fuente: Garea S., Horia L., Ancuta B. [68]
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4.2 Espectrometria Infrarroja por Transformadas de Fourier (FTIR)

A continuacién se muestran varias espectroscopias infrarrojas, en
las que se observan los diferentes nanocompuestos y compuestos
basicos en graficos superpuestos, con el fin de poder comparar sus
espectros. Esta comparacion de espectros sera unicamente con el
mismo nanocompuesto o compuesto basico ya que los films de
estos recubrimientos fueron sometidos a la camara de niebla salina
con una solucion de Cloruro de Sodio al 5% durante 336 horas, para
poder realizar una comparacion entre diferentes films se debidé haber
obtenido films del mismo espesor, o que en nuestro caso para esta
prueba no era constante. También se muestran espectros
individuales con sus picos caracteristicos con el fin de desarrollar un

analisis de estos.

Basicamente lo que buscamos es encontrar los cambios en la
estructura molecular o el aumento / disminucion de ciertos grupos
funcionales de los nanocompuestos, no solamente con la adicién de
picos caracteristicos de las nanoarcillas, sino con la observacion de

cambios en todo el espectro.

Primero analicemos los espectros caracteristicos de las sustancias
basicas: Resina Epoxy DGEBA EPON 828, Agente curador

JEFFAMINE D-230, Aditivo Superficial de Silicona BYK306,
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Surfactante Carboxilato de Amina, para todos los nanocompuestos.
Se pueden observar en las siguientes Figuras y Tablas. En la Figura
4.10 se observa el FTIR de la resina epdxica DGEBA EPON828 con
sus picos caracteristicos y en la Tabla VIl se muestra la asignacién

de las bandas de absorcién de los datos obtenidos de los espectros.

Figura 4.10: Espectroscopia FTII¥ de la resina Epoxy DGBA
EPON 828 con picos caracteristicos
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla VIII: Datos obtenidos del espectro de la resina Epoxy
DGBA EPON 8828

34
Grupos Funcionales ~ [frequency,
cm-1]
NH2 primary stretch and NH secondary
amine stretch Stretch and OH combination SR
C-H stretch aromatic 3054
C-H stretch aromatic 3034
CH3 asymmetric stretch 2968
CH2 asymetric stretch 2925
CH3 asymmetric stretch 2870
C=C of 1-4 substituted benzene 1605
C=C of 1-4 substituted benzene + Primary 1579




amine bending
NH secondary amine
NH secondary amine
C=C of 1-4 substituted benzene
CH2 (scissoring)+ CH3 + C=C of the 1-4-
substituted benzene
CH2 (twisting of epoxy group
CH2 + CH2 ( twisting and wagging)
C-O-C of epoxy ring + aromatic ether
CH benzenic
C-O-C (from PPO) + CN (fromPPO)
CH of 1-4-substituted benzene + C-O-C
epoxy groups
epoxy ring
NH2 primary stretch
CH of aromatic
CH2 (rocking) + CH2 of epoxy group

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

1558
1540
1508

1454

1345
1295
1245
1183
1108
1034
970
917
862
833
770
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En la Figura 4.11 se observa el FTIR de la JEFFAMINE D-230 con

sus picos caracteristicos y en la Tabla IX se muestra la asignacion

de las bandas de absorcion de los datos obtenidos de los espectros.

Jeffamine D-230

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla IX: Datos obtenidos del espectro del agente curador
Jeffamine D 230

IR (frequency, cm-

Grupos Funcionales
1)

NH2 primary stretch and NH

secondary amine stretch Stretch and 3200-3600
OH combination
C-H stretch aromatic 3054
C-H stretch aromatic 3034
CH3 asymmetric stretch 2968
CH2 asymetric stretch 2925
CH3 asymmetric stretch 2870
C=C of 1-4 substituted benzene 1605

C=C of 1-4 substituted benzene +

Primary amine bending 1579
NH secondary amine 1558
NH secondary amine 1540
C=C of 1-4 substituted benzene 1508
CH2 (scissoring)+ CH3 + C=C of the 1- 1454
4-substituted benzene
CH2 (twisting of epoxy group 1345
CH2 + CH2 ( twisting and wagging) 1295
C-O-C of epoxy ring + aromatic ether 1245
CH benzenic 1183
C-O-C (from PPO) + CN (fromPPO) 1108
CH of 1-4-substituted benzene + C-O-
c 1034
epoxy groups 970
epoxy ring 917
NH2 primary stretch 862
CH of aromatic 833
CH2 (rocking) + CH2 of epoxy group 770

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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En la Figura 4.12 se observa el FTIR del aditivo superficial con
silicona BYK306 con sus picos caracteristicos y en la Tabla X se

muestra a asignacion de las bandas de absorcion.

100 _ BYK306

% Transmitancia

292305
1600,44

1376,60

1496,02

1454,22

201

T ———
5000 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Nimero de Ondas (cm-1)

Figura 4.12: Espectroscopia FTIR del aditivo superficial con

silicona BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla X: Datos obtenidos del espectro del aditivo superficial
con silicona BYK306

Grupos Funcionales IR (frequency,
cm-1)
NH2 primary stretch and NH secondary
amine stretch Stretch and OH 3440,81
combination
C-H stretch aromatic 3027,08
CH3 asymmetric stretch 2963,76
CH2 asymetric stretch 2923,05
CH3 asymmetric stretch 2873,01
C=C of 1-4 substituted benzene 1600,44 - 1496,02
CH2 (smssormq)+ CH3 + C=C of the 1-4- 1454.22
substituted benzene
C-N bend 1235,98
-O-C-C str 1080,73
CH2-O-CH 916,73
Ar =C-H, C-H 746,95

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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En la Figura 4.13 se observa el FTIR del Surfactante Carboxilato de
Amina con sus picos caracteristicos y en la Tabla XI se muestra la

asignacion de las bandas de absorcion.

N
0.8 WY A A

{
=
A
T~

0.4

4doo 3000 2000

Figura 4.13: Espectroscopia FTIﬂH"aeI surfactante carboxilato de

amina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XI: Datos obtenidos del espectro del surfactante
carboxilato de amina

Grupos Funcionales IR (frequency,

cm-1)
Free OH stretching group from CA 3698
NH3+ stretching from CA 2100
NH3+ deformation from CA 1643
C=C stretching from CA 1593
COO- asymetric in CA 1547
CH2 bending from CA 1476
C=C from Aromatic ring 1444
COO--H in CA (weak) 1419
Out of plane CH2 bending from AA 1366
C-C ring stretching 1337
CH2 deformation 984

C-O / C-H bending from aromatic 820-850
CH deformation mode from CA 724
CH deformation from aromatic ring 689

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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4.2.1 Espectrometria Infrarroja por Transformadas de Fourier del

Compuesto Convencional

| Epoxy Amine

%

3397
2965,19
286987

% Transmitancia
IS

% Transmitancia

S S
5000 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Numero de Ondas (em-1)

Figura 4.14: Espectroscopia FTIR del compuesto

convencional
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla Xll: Datos obtenidos del espectro del compuesto
convencional

C-OH str 3397,73
-CH2-, -CH3- assym
Str 2965,19
-CH2-, -CH3-sym str 2869,87
Ar -C=C-H str 1607,17 - 1581,29 — 1508,07
C-N bend 1295,36 - 1244,05
CH anillo aromatic 1180,73
-O-C-C str 1084,79
-C-O-C- 1032,89
CH2-O-CH 916,45
Ar 1,4 substit. Ring 825,82
Ar =C-H, C-H 727,24

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
En lo que respecta a la matriz polimérica de resina epoxica

curada con poliamida, en la Figura 4.14 se puede apreciar su

espectro caracteristico, en la Tabla Xll los grupos funcionales
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de absorcién y la Figura 4.15 y Tabla Xl lo correspondiente al
compuesto convencional con el aditivo superficial de silicona
BYK306. Es un analisis comparativo entre el mismo compuesto

antes y después de 336 horas en camara de corrosion salina.

100 T Epoxy Amine BYK306 0.1%

2868 .87

% Transmitancia

1020,18

% Transmitancia

_
5000 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Nimero de Ondas (cm-1)

Figura 4.15: Espectroscopia FTIR del compuesto

convencional con aditivo BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En ambos casos se puede observar que existen los mismos
grupos funcionales como principales tenemos el C-OH str, -
CH2- , -CH3- assym str y -CH2- , -CH3- sym str, que se ve un
incremento esto podria darse debido a la reaccidn que se da

con la solucién de Cloruro de Sodio al 5%.

Tabla XIll: Datos obtenidos del espectro del compuesto
convencional con aditivo NYK306

C-OH str 3397,13

-CH2-, -CH3-assym str 2963,41

-CH2-, -CH3- sym str 2869,87
Ar -C=C-H str 1602,66 - 1505,72

N=O Nitro str 1450,06 - 1371,86
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C-N bend 1295,47 - 1020,18
CH anillo aromatic 1178,65
-O-C-C str 1093,53
CH2-O-CH 914,26
Ar 1,4 substit. Ring 823,61
Ar =C-H, C-H 763,40 - 726,36
-C-N- str 677,34

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En el compuesto convencional con aditivo BYK306, se observa
un incremento considerable en C-OH str, -CH2- , -CH3- assym
str y -CH2- , -CH3- sym str después de ser sometido a la
solucion de Cloruro de Sodio, esto podria dar por el aditivo que

esta incorporado en la estructura de este recubrimiento.

4.2.2 Espectrometria Infrarroja por Transformadas de Fourier de

Compuestos con Carboxilato de Amina

101- Epoxy Amine 0.1CEC CA BYK306 0.1% segun Na

100+

9% Transmitancia
174381
1486,51

3374 51

2851,02
124276
1181,68
719,64

292038

Epoxy Amine 0.1CEC CA BYK306 0.1% segun Ng;

% Transmitancia

Figura 4.16: Espectroscopia FTIR del compuesto

convencional con 0.1 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XIV: Datos obtenidos del espectro del compuesto
convencional con 0.1 CEC CA BYK306

Grupos Funcionales IR(frequency, cm-1)

C-OH str 3374,51
-CH2-, -CH3- assym

str 2920,38

-CH2-, -CH3- sym str 2851,02

C=0 ester 1743,81

N=0O Nitro str 1466,51

C-N bend 1242,76

-C-C-O-C- str 1181,68

Ar 1,4 substit. Ring 824 57

Ar =C-H, C-H 719,64

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En este compuesto convencional mostrado en la Figura 4.16 y
Tabla XIV con Carboxilato de Amina 0.1 CEC, se observa que
antes de entrar a la camara practicamente no poseia un pico
del grupo funcional C-OH str, pero en cuanto a los -CH2- , -
CH3- assym str y -CH2- , -CH3- sym str se notan picos muy

marcados.

Después de su exposicion a la solucién se puede ver que
existe una gran absorcion del grupo C-OH str y a su vez una
parcial desaparicion de los grupos -CH2- , -CH3- assym str y -

CH2- , -CH3- sym str.
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Figura 4.17: Espectroscopia FTIR del compuesto

convencional con 0.5 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XV: Datos obtenidos del espectro del compuesto
convencional con 0.5 CEC CA BYK306

C-OH str
-CH2-, -CH3-assym str
-CH2-, -CH3- sym str
Ar -C=C-H str
N=0O Nitro str
C-N bend
-C-C-O-C- str
C-N-str -

CN
CH2-O-CH
Ar 1,4 substit. Ring
Ar=C-H, C-H

3389,81
2959,22
2867,91
1607,49—1507,75
1455,26—1366,25
1294,27—1242,19
1178,76
1101,70
1018,89
916,48
823,17
772,93

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En este compuesto convencional con Carboxilato de Amina 0.5

CEC (Figura 4.17), se observa que posee un pico del grupo

funcional C-OH str muy pequefio al igual que el de los -CH2- , -

CHS3- assym str y -CH2- , -CH3- sym str. Después de las 336

horas a la solucion se puede ver que existen picos de los
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grupos antes mencionados pero con un parcial incremento. Es
imposible comparar entre compuestos por la variacion de los
espesores para esta prueba, se podria poner como una
hipotesis que a mayor capacidad de intercambio catiénico del
Carboxilato de Amina disminuye la capacidad de absorcion

sobre todo para el grupo C-OH str.

99 - Epoxy Amine 1CEC CA BYK306 0.1% segin Na

32986,89
1596,03
153095
1367 94
122434

Figura 4.18: Espectroscopia FTIR del compuesto

convencional con 1 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XVI: Datos obtenidos del espectro del compuesto
convencional con 1 CEC CA BYK306

C-OH str 3296,89

-CH2-, -CH3- assym str 2970,87

-CH2-, -CH3- sym str 2862,19

C=0 aldehido 1728,89
N=0O Nitro str 1530,95—1445,56—1367,94

C-N bend 1224,34

-O-C-C str 1084,61

CH2-O-CH 906,08

Ar 1,4 substit. Ring 871,15

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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La Figura 4.18 muestra la espectroscopia del compuesto
convencional con Carboxilato de Amina 1 CEC, se observar
que los grupos funcionales C-OH str posee un pequefio pico y
los -CH2- , -CH3- assym str, -CH2- , -CH3- sym str un pico mas

marcado pero asi mismo relativamente pequefio.

Después se puede observar que los picos que han sufrido un
incremento notable son los de -CH2- , -CH3- assym str, -CH2- ,

-CH3- sym str, pero el de C-OH str sufrié un ligero aumento.

Una vez mas se podria poner como una hipétesis lo antes
mencionado de que a mayor capacidad de intercambio
cationico del Carboxilato de Amina disminuye la capacidad de

absorcidn sobre todo para el grupo funcional C-OH str.

4.2 3 Espectrometria Infrarroja por Transformadas de Fourier de

Nanocompuestos con Cloisite Na

Primero se presenta el espectro caracteristico de arcilla
utilizada, Cloisite Na (Figura 4.19). Los grupos funcionales y

frecuencias se pueden observar en la Tabla XVIL.

Cabe recalcar que los espectros se estan analizando los
grupos funcionales C-OH str, -CH2- , -CH3- assym str y -CH2-,

-CH3- sym str, ya que a numeros de ondas inferiores a la de
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estos grupos soOlo se obtenian interferencias ya sea por la
humedad que existia en el film luego de la exposicion o bien

que al limpiar dichos films hayan podido quedar restos del

papel.

3623,37
1637,22

9% Transmitancia
&
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5000 4400 4000 3500 3000 2500 2000 1600 1000
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Figura 4.19: Espectroscopia FTIR de la Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XVII: Datos obtenidos del espectro de la Cloisite Na

OH stretching group 3621
OH plane bending from 1636
Cloisite Na
Si-O strectching longitudinal

mode 1118

SiO streching 1031

Flexién Al-O 918

Deformacion Al-Fe-OH 888
Al-Mg-OH deformation 820-850

Si-O bending (ovearlap) 800

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Analizaremos los nanocompuestos fabricados con la Cloisite

Na, partiendo de que unicamente esta la matriz polimérica con
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aditivo superficial con silicona BYK306 y la arcilla Cloisite Na,
luego a este nanocompuesto se la agregara el inhibidor de
corrosion Carboxilato de Amina variando su capacidad de

intercambio cationico (CEC).

[ Epoxy Amine Na BYK306 0.1%

% Transmitan
316,29

174462
172914

1181.20
1010,87

1232,57

@
<
o
o
@

% Transmitancia

Figura 4.20: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto

con Cloisite Na y BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XVIII: Datos obtenidos del espectro del
nanocompuesto con Cloisite Nay BYK306

C-OH str 3316,29
-CH2-, -C;It-lr3-assym 2920 85
-CH2-, -CH3- sym str 2850,97

C=0 ester 174462
C=0 aldehido 1729,14
C=C aromatic 1468,64

CH anillo aromatic 1181,20
C-N bend 1010,87
Ar 1,4 substit. Ring 823,48

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Para este nanocompuesto mostrado en la Figura 4.20, se

observa que posee un pico del grupo funcional C-OH str
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demasiado pequefio a diferencia del pico de los grupos -CH2- ,
-CH3- assym str y -CH2- , -CH3- sym str, que este se presenta
bien definido y con un gran porcentaje de transmitancia. En el
espectro inferior se puede ver como el contacto de este
nanocompuesto con la solucion de Cloruro de Sodio
reaccionan haciendo una diferencia con el patron que se venia
viendo, ahora el grupo C-OH str incrementa su porcentaje de
transmitancia y los grupos -CH2- , -CH3- assym str, -CH2- , -

CH3- sym str disminuyen este porcentaje.

Antes se ve una relacion proporcional, es decir si un grupo
aumentaba todos aumentaban, en este caso uno aumenta y el
otro disminuye podria atribuirsele este fendbmeno a la presencia
de la Cloisite Na, pero es tan solo una hipétesis debido a la

dificil comparacion entre compuestos.

1017 EA Na 0.1CEC CA BYK306 0.1%

1004

% Transmitancia

1223.91

1369.32

864 .21

1017 Epoxy Amine Na 0.1CEC CA BYK306 0.1%"

% Transmitancia

5000 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de Ondas (cm-1)

Figura 4.21: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto con

Cloisite Na 0.1 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XIX: Datos obtenidos del espectro del
nanocompuesto con Cloisite Na 0.1 CEC CA BYK306

C-OH str 3434,83
-CH2-, -CH3- assym str 294974
-CH2-, -CH3- sym str 2861,67
C=0 aldehido 1715,19
Ar -C=C-H str 1602,74
N=0O Nitro str 1533,86—1357,84
C-N bend 1220,08—1017,48
Ar=C-H, C-H 883,99—721,62

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En la Figura 4.21, Cloisite Na 0.1 CEC de Carboxilato de Amina
y aditivo BYK306, se observa que presenta un pico de C-OH str
pequeio, asi como el de los grupos -CH2- , -CH3- assym stry -
CH2- , -CH3- sym str. Luego se observa un aumento de ambos
picos al estar en contacto con la solucién de Cloruro de Sodio,
el pico de los -CH2- , -CH3- assym str, -CH2- , -CH3- sym str si
bien aumento, este fue un incremento no tan notable como en

el caso del C-OH str.

120

Epoxy Amine Na 0.5CEC CA BYK306 0.1%
1004 N Ve

a0+

204

104 | EFOXY Aming Na 0.5CEC CA BYK306 0.1%¢
8 024 J'\\ﬁ
] |
T . A M = - \.
g o - A -
%

Figura 4.22: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto

con Cloisite Na 0.5 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XX: Datos obtenidos del espectro del
nanocompuesto con Cloisite Na 0.5 CEC CA BYK306

C-OH str 3428,0
-CH2-, -CH3- assym

str 2915,25
C=0 aldehido 1748,15
Ar -C=C-H str 1602,74
N=O Nitro str 1508,39
C-N bend 1246,83
-C-O-C- 1036,00

Ar =C-H, C-H 826,01—727,10

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El nanocompuesto Cloisite Na 0.5 CEC de Carboxilato de

Amina y aditivo BYK306 de la Figura 4.22, presenta un pico de

C-OH str ligeramente abultado, asi como el de los grupos -

CH2- , -CH3- assym str y -CH2- , -CH3- sym str. Luego se

observa una minima disminucion casi imperceptible del grupo

C-OH str, asi como un aumento no tan grande de los -CH2- , -

CHS3- assym str, -CH2- , -CH3- sym str.

102 | Epoxy Amine Na 1CEC CA BYK306 0.1%

100

102 4 Epoxy Amine Na 1CEC CA BYK306 0.1%"

“““““““““““““““““““““““““““““““““

Figura 4.23: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto con

Cloisite Na1 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XXI: Datos obtenidos del espectro del
nanocompuesto con Cloisite Na1 CEC CA BYK306

C-OH str 3313,21
-CH2-, -CH3- assym str 2972,65
-CH2-, -CH3- sym str 2801,68
C=0 aldehido 1725,19
Ar -C=C-H str 1602,74
N=O Nitro str 1445,85—1369,32—1227,73
C-N bend 1227,73
-O-C-C str 1082,00
Ar 1,4 substit. Ring 887,17
Ar =C-H, C-H 737,93

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

La Figura 4.23 muestra el nanocompuesto con Cloisite Na 1
CEC de carboxilato de amina y aditivo BYK306, se observa que
los grupos funcionales C-OH str posee un pequefio pico, asi
como el de los -CH2- , -CH3- assym str, -CH2- , -CH3- sym str.
Luego de la corrosion los picos incrementan, pero el de mas
ganancia es el de C-OH str a diferencia que el de los -CH2- , -

CHB3- assym str, -CH2- , -CH3- sym str con menor ganancia.

4.2 4Espectrometria Infrarroja por Transformadas de Fourier de

Nanocompuestos con Cloisite 20A

Se presenta el espectro caracteristico de nanoarcilla utilizada,
Cloisite 20A en la Figura 4.24. Los grupos funcionales vy

frecuencias se pueden observar en la Tabla XXII.
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Figura 4.24: Espectroscopia FTIR de la Cloisite 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XXII: Datos obtenidos del espectro de la Cloisite
20A

IR
Grupos Funcionales (frequency,

cm-1)
Estiramiento de los grupos OH

presentes en la MMT SIe28
Grupos CH; Cadenas de Alkilamonio 2922- 2849
Flexiéon grupo CH,. Cadena de 1466
alkilamonio

Si-O strectching longitudinal mode 1115
Estiramiento en plano Si-O 1018
Flexion Al-O 916
Deformacién Al-Fe-OH 886
Al-Mg-OH deformation 850
Si-O bending (ovearlap) 798

CH deformation mode from
. 721

Alkylamoniun

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Analizaremos los nanocompuestos fabricados con la Cloisite
20A, partiendo de la misma forma como lo hicimos para los que

contenian Cloisite Na, matriz polimérica con aditivo superficial



186

con silicona BYK306 y la nanoarcilla Cloisite 20A, luego a este
nanocompuesto se la agregara el inhibidor de corrosion
Carboxilato de Amina variando su capacidad de intercambio

cationico (CEC).
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Figura 4.25: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto con

Cloisite 20A y BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XXIIl: Datos obtenidos del espectro del
nanocompuesto con Cloisite 20A y BYK306

C-OH str 3324,69
-CH2-, -CH3- assym

str 2953,51
-CH2-, -CH3- sym str 2846,37
C=0 acido carboxilico 1713,91
N-H 1588,91

N=O Nitro str 1445,85—1365,49—1231,56
C-N bend 1000,0
Ar 1,4 substit. Ring 906,30
Ar =C-H, C-H 768,80

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Para este nanocompuesto de la Figura 4.25, se observa que

posee un pico del grupo funcional C-OH str demasiado
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pequeino al igual que el de los grupos -CH2- , -CH3- assym str
y -CH2- , -CH3- sym str. En el espectro inferior se puede ver
como el contacto de este nanocompuesto con la solucion de
Cloruro de Sodio reaccionan y no se observa algun cambio
notable el grupo C-OH str sufre una pequefia disminucién, lo
mismo pasa con los otros dos grupos funcionales disminuyen

su porcentaje de transmitancia.

7 Z0A 0. 1CEC CA BYR306 0. 196 — ., — P —— -
oo} &

Figura 4.26: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto con
Cloisite 20A 0.1 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XXIV: Datos obtenidos del espectro del
nanocompuesto con Cloisite 20A 0.1 CEC CA BYK306

C-OH str 3302,50

-CH2-, -CH3-assym 295873
str

-CH2-, -CH3- sym str 2862,68

C=0 aldehido 1727,84

1596,21—1528,62—
1439,68—1368,53
C-N bend 1290,27—1222,68

-O-C-C str 1080,38

N=0O Nitro str
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-C-O-C- 1034,13
CH2-O-CH 909,62
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Para el nanocompuesto con Cloisite 20A con 0.1 CEC de
Carboxilato de Amina y aditivo BYK306, se observa que
presenta un pico del grupo funcional C-OH str demasiado
pequeno a diferencia del pico de los grupos -CH2- , -CHS3-
assym str y -CH2- , -CH3- sym str, que este se presenta bien
definido y con un porcentaje de transmitancia mucho mayor
que el de C-OH str. En el espectro inferior se puede ver como
el pico del grupo C-OH str incrementa su porcentaje de
transmitancia de forma notable y los grupos -CH2- , -CH3-

assym str, -CH2- , -CH3- sym str disminuyen este porcentaje.

¥ Amine 20A 0 6CEC GA BYK306 0.1% o g 2

g £ g
ER ) e
£ | .
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Figura 4.27: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto con

Cloisite 20A 0.5 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

También se vio este mismo comportamiento cuando se utilizd
unicamente la Cloisite Na dentro de la matriz polimérica con

aditivo BYK306.
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Tabla XXV: Datos obtenidos del espectro del
Nanocompuesto con Cloisite 20A 0.5 CEC CA BYK306

C-OH str 3289,12

-CH2-, -CH3- assym str 2966,99

-CH2-, -CH3- sym str 2862,19

C=0 aldehido 1726,38

Ar -C=C-H str 1599,58
N=0O Nitro str 144556 — 1372,73

C-N bend 1223,83

-O-C-C str 1084,61

CH2-O-CH 908,57

Ar 1,4 substit. Ring 872,51

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En la Figura 4.27 se observa que, antes de entrar a la camara
practicamente no existia un pico del grupo funcional C-OH str,
pero en cuanto a los -CH2- , -CH3- assym str y -CH2- , -CH3-
sym str se notan picos muy marcados. Después de la
corrosion, existe una gran absorcion del grupo C-OH stry a su
vez una parcial desaparicion de los grupos -CH2- , -CH3-

assym str y -CH2- , -CH3- sym str.

5‘{:‘-5}{
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Figura 4.28: Espectroscopia FTIR del nanocompuesto con

Cloisite 20A 1 CEC CABYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XXVI: Datos obtenidos del espectro del
nanocompuesto con Cloisite 20A 1 CEC CA BYK306

C-OH str 3303,8
-CH2-, -CH3- assym
str 2965,84
-CH2-, -CH3- sym str 2862,68
C=0 aldehido 1724,28
N=0O Nitro str 1592,65—1450,35
C-N bend 1233,35
-O-C-C str 1083,93
-C-O-C- 1030,57
CH2-O-CH 902,50

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Para el nanocompuesto con Cloisite 20A 1 CEC de Carboxilato
de Amina y aditivo BYK306 de la Figura 4.28, se observa la
ligera presencia de C-OH str, pero en cuanto a los -CH2- , -
CH3- assym str, -CH2- , -CH3- sym str se notan picos mas

grandes comparados al del C-OH str.

En el espectro inferior se puede ver que existe una gran
absorcién del grupo C-OH str y a su vez un parcial aumento de

los grupos -CH2- , -CH3- assym str y -CH2- , -CH3- sym str.

4.3 Analisis Termogravimétrico (TGA)

Se realiz6 analisis termogravimétrico a cada una de las muestras
para analizar la variacion de la descomposicion térmica. El rango de

temperatura utilizado es de 40°C a 500°C con una velocidad de
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20°C/min. Se realizaron dos ensayos por compuesto para verificar
los resultados obtenidos, se obtuvieron graficas muy similares de

cada tipo de compuesto.

Con fines comparativos entre compuestos se elaboraron dos grupos,
el primero contiene el compuesto convencional y también los que
contienen BYK306, inhibidor de corrosion y la arcilla Cloisite Na
(Figura 4.29) segun las concentraciones indicadas anteriormente, el
segundo grupos contiene los mismos compuestos pero con la arcilla

Cloisite 20A (Figura 4.30).

—— Epoxy Amine
—— Epoxy Amine BYK306 0.1%

Epoxy Amine 0.1 CEC CA BYK306 0.1%
—— Epoxy Amine 0.5 CEC CA BYK306 0.1%

Epoxy Amine 1 CEC CA BYK306 0.1%
——— Epoxy Amine Na BYK306 0.1%

Epoxy Amine Na 0.1 CEC CA BYK306 0.1%
—— Epoxy Amine Na 0.5 CEC CA BYK306 0.1%
—— Epoxy Amine Na 1 CEC CA BYK306 0.1%
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Figura 4.29: Relaciéon entre compuesto convencional,

BYK306, carboxilato de amina y Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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—— Epoxy Amine
100 = —_— —— Epoxy Amine BYK306 0.1%
"'\\\ Epoxy Amine 0.1 CEC CA BYK306 0.1%
\ —— Epoxy Amine 0.5 CEC CA BYK306 0.1%
80 = ‘ Epoxy Amine 1 CEC CA BYK306 0.1%

I —— Epoxy Amine 20A BYK306 0.1%

'ﬂ Epoxy Amine 20A 0.1 CEC CA BYK306 0.1%
—— Epoxy Amine 20A 0.5 CEC CA BYK306 0.1%
—— Epoxy Amine 20A 1 CEC CA BYK306 0.1%
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Figura 4.30: Relaciéon entre compuesto convencional, BYK306,

carboxilato de amina y Cloisite 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Las Figuras 4.29 y 4.30 indican que la ausencia o presencia de
nanocompuestos no afectan en la temperatura de degradacion ya
que se observa que todas las curvan tienen la misma tendencia que
el compuesto convencional. Tampoco existe diferencia entre utilizar
una arcilla u otra. La pérdida de masa que se observan en ambas
figuras en el rango de 350°C a 400°C pertenece a la resina epoxica,
sin embargo no se llega a 0 %W debido a que la temperatura de

degradacion de las arcillas estan sobre 500°C.

Una variacion en las curvas indicaria que probablemente la arcilla
impide la vaporizacion de la resina epoxica, esto es ocasionado por
la formacién de una red densa dentro del compuesto, pero al no

presentar variacion puede ser un indicador que soélo se obtuvo una
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mezcla dispersa con todos los compuestos, de tal forma que las
arcillas al no estar exfoliadas no afecta en lo mas minimo el
comportamiento térmico de la resina epodxica ya que no se han
perdido las fuerzas de Van Der Waals entre las laminas de
filosilicatos, creando una matriz polimérica libre al comportamiento
térmico natural de la epdxica. Sin embargo el andlisis
termogravimétrico no proporciona un andlisis a fondo de estos

compuestos.

A continuacion se muestran las graficas donde se indica la
temperatura de descomposicion, Td que es la temperatura a la cual
el nanocompuesto pierde el 5% de la masa inicial. La temperatura de
descomposicion se la utiliza para analizar la estabilidad de la

probeta.

Sample: Cloisite DSC-TGA File: C:...\Pruebas\TGAITGA grace\TGABORRADORITESIS\EA.001
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Figura 4.31: Temperatura de descomposicion y

porcentaje de pérdida de peso: EA
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Figura 4.32: Temperatura de descomposiciény

porcentaje de pérdida de peso: EA BYK306

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Sample: Film Cloisite DSC-TGA File: C:..\20A\EA 0.1 CEC CA BYK306 0.1% (SEGUN 20A).001
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Figura 4.33: Temperatura de descomposicion y porcentaje

de pérdida de peso: EA 0.1 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Sample: Cloisite
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DSC-TGA File: C:..\TESISINA\EA 0.5 CEC CA BYK306 0.1% (SEGUN NA).001

Figura 4.34: Temperatura de descomposicion y porcentaje

de pérdida de peso: EA 0.5 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Sample: Film Cloisite DSC-TGA File: C:...\NAEA 1 CEC CA BYK306 0.1% (SEGUN NA).001
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358.95 °C, 5% loss weight
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Figura 4.35: Temperatura de descomposicion y

porcentaje de pérdida de peso: EA1 CEC CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.



Sample: Cloisite DSC-TGA File: C:..\TGABORRADORITESISINA\EA NA BYK306 0.1%.001
120
’331 42°C, 5% loss weight
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Temperature (°C) Universal VV3.9A

Figura 4.36: Temperatura de descomposicion y

porcentaje de pérdida de peso: EA Na BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Sample: Film Cloisite DSC-TGA File: C:..\TESISINAIEA NA 0.1 CEC CA BYK306 0.1%.001
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/341.19 °C, 5% loss weight
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Figura 4.37: Temperatura de descomposiciéon y
porcentaje de pérdida de peso: EANa 0.1 CEC CA

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.




Sample: Cloisite

DSC-TGA File: C:.. \TESIS\NA\EA NA 0.5 CEC CA BYK306 0.1%.002
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Temperature (“C) Universal V3.9A

Figura 4.38: Temperatura de descomposicion y
porcentaje de pérdida de peso: EANa 0.5 CEC CA

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Sample: Film Cloisite DSC-TGA File: C:.. \TESISINA\EA NA 1 CEC CA BYK306 0.1%.001
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351.8A°C, 5% loss weight
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Figura 4.39: Temperatura de descomposicion y
porcentaje de pérdida de peso: EANa1 CEC CABYK306

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Sample: Cloisite DSC-TGA File: C:.. \TGABORRADORITESIS\20AIEA 20A BYK306 0.1%.001
120
343.85°C, 5% loss weight
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Temperature (°C) Universal V3.9A
Figura 4.40: Temperatura de descomposicion y
porcentaje de pérdida de peso: EA 20A BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
Sample: Film Cloisite DSC-TGA File: C:..\TESIS\20A\EA 20A 0.1 CEC CA BYK306 0.1%.001
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348.96 °C. 5% loss weight
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Figura 4.41: Temperatura de descomposicion y
porcentaje de pérdida de peso: EA 20A 0.1 CEC CA

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Sample: Cloisite DSC-TGA File: C:..\TGABORRADORITESIS\EA 20A 0.5 CEC CA BYK306 0.5%.001
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i "349.63 *C, 5% loss wight
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Figura 4.42: Temperatura de descomposiciony
porcentaje de pérdida de peso: EA 20A 0.5 CEC CA

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Sample: Film Cloiste T T DSC-TGAFie: G \TESIS\20MEA 20A 1 GEC GA BYK306 0.1%.001
120
358.06 °C, 5% loss weight
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Temperature ("C) Universal VV3.9A

Figura 4.43: Temperatura de descomposicion y
porcentaje de pérdida de peso: EA20A 1 CEC CA

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

La Tabla XXVII muestra las temperaturas de descomposicion de

cada uno de los nanocompuestos, estos valores se encuentran en la

Figura 4.44 para una mejor visualizacion.



Tabla XXVII: Temperatura de descomposicion

200

EA 345,63

EA BYK306 351,01

EA 0.1 CEC CABYK306 350,7
EA 0.5 CEC CABYK306 346,1

EA 1 CEC CABYK306 358,95

EA Na BYK306 331,42

EA Na 0.1 CEC CABYK306 341,19

EA Na 0.5 CEC CABYK306 347,85

EA Na1 CEC CABYK306 351,89

EA 20A BYK306 343,85

EA 20A 0.1 CEC CABYK306 346,96

EA 20A 0.5 CEC CABYK306 349,63

EA 20A1 CEC CABYK306 358,06

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Temperatura de Descomposicion
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EA
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EA 0.5 CEC CA..

EA 1 CEC CA.

EA Na BYK306

EA Na 0.1 CEC CA..

EA Na 0.5 CEC CA..

EA Na 1 CEC CA..

EA 20A BYK306

EA 20A 0.1 CEC..

EA 20A 0.5 CEC
EA 20A 1 CEC CA..

Figura 4.44: Temperatura de descomposicion

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Como lo indica la Figura 4.44 la temperatura de descomposicién no
sufre grandes cambios, esta temperatura se encuentra en un rango

desde 331.42 °C hasta 358.95 °C.

Se observa que entre arcillas la que presenta mejores resultados es la
que contiene Cloisite 20A lo que reafirma lo que se analizd
anteriormente donde la mejora de propiedades se le atribuye a la
composicion de la Cloisite 20A que provoca una mayor compatibilidad
con la resina epodxica, es decir es mas estable, reflejandose en un

aumento de la temperatura de descomposicion térmica.

Se observa que una mezcla optima es la que tiene el compuesto EA
20A 1 CEC CA BYK306 ya que es un poco mas estable que las
anteriores, sin embargo no se puede afirmar algo mas a fondo debido
al pequefo rango de variacion de la temperatura de descomposicion.
El sistema EA Na BYK306 ofrece la menor estabilidad térmica de los

sistemas.

4.4 Tension Mecanica Segun Norma ASTM D 882

Esta técnica es utilizada para evaluar la resistencia de un material
mediante la evaluacion del modulo de Young. EI médulo de Young
tiene una intima relacién con la fuerza de enlace entre los atomos

en un material.
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Los materiales con un médulo elastico alto son relativamente rigidos
y no se deforman facilmente [69]. Uno de los objetivos de la
investigacion es mejorar las propiedades mecanicas de los
recubrimientos con nanoarcillas en comparacion con los

recubrimientos convencionales.

El ensayo de tension muestra la variacién del Médulo de Young de
cada uno de los nanocompuestos desarrollados. Este parametro se

lo obtiene mediante la Ley de Elasticidad de Hooke:

Donde = es la deformacion unitaria, la cual es la relacidon entre el
alargamiento AL y la longitud inicial o calibrada L, F la fuerza de

tension, A area y Y representa al médulo de Young. La entrada de
datos a la maquina universal de ensayos fueron; dimensiones y

espesores de las probetas, longitud calibrada, velocidad.

La relacion entre esfuerzo y porcentaje de alargamiento se
observaron en las graficas dadas por el computador (Figura 4.45), y
los datos de salida fueron; esfuerzo maximo y alargamiento de cada

una de las probetas.
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Figura 4.45: Relacion: Esfuerzo y Alargamiento
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El médulo de Young es la pendiente de la grafica mostrada en la
Figura 4.45. Se observa que entre el esfuerzo y la deformacion
existe una relacion lineal hasta su maximo esfuerzo en todas las
muestras, esto es caracteristico de materiales fragiles y facilita la
determinacion del moédulo de Young, ya que se puede obtenerlo
directamente de la divisidén entre el maximo esfuerzo que es un dato

puntual dado por la maquina y la deformacién unitaria respectiva.

Todos estos materiales son fragiles por lo que el calculo del modulo
de Young se facilita debido a que el esfuerzo maximo se encuentra
al final de la relacion lineal con el alargamiento. Se considera que un
compuesto es fragil cuando se observa este comportamiento
mencionado y ademas el porcentaje de elongacién no excede del

5% aproximadamente [70].
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4.4.1 Propiedades Mecanicas del Compuesto Convencional

La Tabla XXVII muestra las propiedades mecanicas obtenidas
del compuesto convencional y el compuesto que contiene

BYK306 en su matriz polimérica.

Tabla XXVIIl: Propiedades mecanicas: Compuesto
convencional

Moddulo Esfuerzo Deformacion

Compuesto de Young Maximo Unitaria

[MPa] [N/mm2] &
47 68

S SR
- 0.92
58.83
EA BYK306 118;%3 12 + 535

’ 18.44

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Compuesto Convencional

1300,00

1200,00
1100,00 +
1000,00

900,00

800,00

Modulo de Young [MPa]
*

700,00

600,00

EA EA BYK306

Figura 4.46: M6dulo de Young del compuesto

convencional
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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En la Figura 4.46 se observa el aumento en el médulo de
Young en la matriz que contiene BYK306 con respecto a la
matriz convencional, al ser un compuesto organico su
interaccion con el polimero es alta ayudando en su
intercalacion o también en su exfoliacion, el incremento del
moddulo de Young es un indicador del aumento de las fuerzas
entre atomos, debido probablemente a la compatibilidad con el

aditivo BYK306.

Propiedades Mecanicas de Compuestos con Carboxilato

de Amina

Los valores obtenidos de los compuestos que solo tienen
carboxilato de amina en su matriz polimérica se muestran a
continuacién y se comparan con las mezclas basicas que son
epdxica amina convencional y epoxica amina con aditivo

BYK306.

Tabla XXIX: Propiedades mecanicas: Compuestos con
carboxilato de amina

Médulo de Esfuerzo Deformacioén

Compuesto Young Maximo Unitaria
[MPa] [N/mm2] Gt
953.64 + 47.68
EA .
18.46 0.92 5.00
1079.81 58.83
EA BYK306 109 27 18.44 5.35

EA 0.1 CEC 1041.78 31.75 2.92
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CABYK306 75.77 9.09
EA 0.5 CEC 1057.51 3718 = 356
CA BYK306 88.26 9.14 '
EA1CECCA 115227+ 3545 + 3.09
BYK306 51.42 3.39 '

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Compuestos con Carboxilato de Amina

1300,00
1200,00
1100,00 + | ' *
1000,00 | " ?.
900,00 *
800,00
700,00
600,00

Modulo de Young [MPa]

EA
EA BYK306
EA 0.1 CEC
CABYK306
EA 0.5 CEC
CA BYK306
1CEC CA
BYK306

EA

Figura 4.47: M6dulo de Young de los compuestos con

carboxilato de amina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El médulo de Young incrementa conforme se aumenta la
concentracién de carboxilato de amina, pero este incremento
entre ellos es menor que el que se da entre EA BYK306 y EA
convencional. Al agregar una concentracion de 0.1 de
carboxilato de amina (CA) en el compuesto EA BYK306 el
modulo de Young disminuye levemente, esto no quiere decir
que el CA afecte al mdédulo de Young, ya que con respecto al

compuesto tradicional es ligeramente mayor, ademas al
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aumentar su concentracion el moédulo de Young también
incrementa. La presencia de estos dos compuestos juntos,
BYK306 y carboxilato de amina, ayudan a mejorar las
propiedades mecanicas y de barrera, ya que por un lado el
BYK306 mejora el modulo de Young y por otro el carboxilato de
amina es un inhibidor de corrosion, esta afirmaciéon se
demuestra en el efecto que tiene este compuesto en la

propiedades de barrera, inhibiendo la corrosion.

Propiedades Mecanicas de Nanocompuestos con Cloisite

Na

Los datos siguientes muestran el modulo de Young con
respecto a variaciones de CA en la matriz polimérica con

nanoarcilla Cloisite Na.

Tabla XXX: Propiedades mecanicas: Compuestos con
Cloisite Na y Carboxilato de Amina

Médulo de  Esfuerzo Deformacion
Compuesto Young Maximo Unitaria
[MPa] [N/mm2] & 0y
953.64 + 47.68 +
EA :
18.46 0.92 5.00
EA BYK306 1079.81 58.83 + 535
109.27 18.44
1106.33 + 37.36 £
EA Na BYK306 76.07 6.47 3.41

EANa0.1 CEC 1078.09 41.70

CA BYK306 286.30 10.81 388
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EANa0.5CEC 109451+ 27.95 +

CA BYK306 43.73 6.39 299
EANa1CEC 1104.54 20.16 1.80
CA BYK306 77.42 9.37 '

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Compuestos con Cloisite Na y
Carboxilato de Amina

_1500,00
©1400,00
1300,00
£1200,00
21100,00 + +
£100000 — o |
900,00
800,00
700,00
600,00

.

Modulo de Yo
EA

EA BYK306
EA Na BYK306
EA Na 0.1 CEC

CA BYK306
EA Na 0.5 CEC
CA BYK306

EA Na1CECCA
BYK306

Figura 4.48: Médulo de Young de los compuestos

con Closite Na y carboxilato de amina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

La Figura 4.48 indica que la presencia de arcilla sddica, la cual
es una arcilla totalmente natural no modifica notablemente el
modulo de Young frente a las matrices de referencia (EA y EA-
BYK306) inclusive la presencia del inhibidor de corrosién CA no
provoca una variacion notoria en el médulo de Young como
también se observo en el analisis anterior, el mayor incremento
de éste se debe a la presencia del BYK306 y no a la arcilla

sddica, esto puede ser debido a que esta arcilla es natural y
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posee el cation sodio en su galeria, el cual es un cation
inorganico, provocando una limitada compatibilidad en la matriz

epoxica.

El inhibidor de corrosién del tipo carboxilato de amina es
diluible en agua y en solvente polares, su miscibilidad es
limitada con resina epodxicas, esto puede influir en los
resultados cuando la cantidad de inhibidor es aumentada de
0.1 a 5 CEC CA. A 0.1 CEC CA produce un efecto positivo
incrementando el esfuerzo o deformacion unitaria, pero a

mayores cantidades estos valores disminuyen.

En la investigacion Propiedades de la Estructura Reticular de
un Nanocompuesto Epéxico Curado con diferentes porcentajes
de Amina [9] se observa que el mddulo de Young debido a la
presencia de arcilla sédica no difiere de la convencional, por lo
tanto el incremento indicado en este analisis con Cloisite Na se

puede atribuir netamente a la presencia del BYK306.

Propiedades Mecanicas de Nanocompuestos con Cloisite

20A

Los datos obtenidos con respecto a la variacion de carboxilato
de amina en una matriz EA BYK306 y Cloisite 20A, se

muestran Tabla XXXI.



Tabla XXXI: Propiedades mecanicas: Compuestos con
Cloisite 20A y carboxilato de amina
Deformacion

Compuestos de Young

Moédulo Esfuerzo
Maximo
[MPa] [N/mm2]

953.64 + 47.68 +

EA
18.46 0.92
EA BYK306 1079.81 58.83
109.27 18.44
EA 20A 1120.49 + 13.08 +
BYK306 74.37 1.90
EA 20A0.1 1229.99 + 58.05
CEC CA 41.80 2.50
BYK306 ' '
EA20A0.5 1272.61 36.59 *
CEC CA 45 .57 ) 6.45 )
BYK306 ' '
EA 2041 126041 2497 +
CECCA T DO
BYK306 90.41 8.07

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Unitaria

ey

5.00

5.35

1.18

4.72

2.88

1.96

Modulo de Young [MPa]

Compuestos con Cloisite 20A y

Carboxilato de Amina

1400,00

1300,00

1200.00 . 2
$

1100,00 +

1000,00 —
900,00

800,00
700,00

600,00

EA

EA BYK306

EA 20A BYK306

EA 20A 0.1 CEC
CA BYK306

EA 20A 0.5 CEC

CA BYK306

EA 20A 1 CEC CA

BYK306

Figura 4.49: Médulo de Young del compuesto con

Closite 20A y carboxilato de amina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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En este caso se observa en la Figura 4.49 que el incremento
debido netamente a la presencia de BYK306 es superado por
la presencia de Cloisite 20A con carboxilato de amina a
diferentes concentraciones, inclusive con la presencia de
Cloisite 20A sin este inhibidor. Esto se debe a que la Cloisite
20A es una arcilla tratada con sales de alkylamonium, esta
arcilla poseen espacios basales mayores que la arcilla sédica
[5] y al agregar el inhibidor de corrosién puede existir una
mayor dispersion debido a la compatibilidad con la resina, el

aditivo y el carboxilato de amina mencionado.

Toda esta compatibilidad se refleja en el aumento del modulo
de Young ya que existe afinidad entre sus moléculas,
aumentando las fuerzas de enlace entre ellas. El inhibidor de
carboxilato de amina es compatible con la arcilla Cloisite 20A, a
pocas cantidades de CA, la resistencia y la deformacion
unitaria aumenta considerablemente si es comparado con la

resina con BYK306 pero sin el inhibidor de CA.

Al igual que el caso anterior con Cloisite Na, al incrementar las
cantidad de inhibidor el esfuerzo y la deformacion unitaria
disminuyen, el modulo de Young que se mantiene constante

con valores mayores que con el BYK306 sin inhibidor.
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4.4.5 Propiedades Mecanicas de Nanocompuestos con Cloisite

Nay 20A

Es importante comparar las dos arcillas utilizadas para su
posterior conclusién, los siguientes datos muestran la

diferencia de usar la arcilla Cloisite Na y Cloisite 20A.

Tabla XXXII: Propiedades mecanicas: Compuesto con
Cloisite Na y Cloisite 20A

Médulo de  Esfuerzo Deformacion
Compuesto Young Maximo Unitaria
[MPa] [N/mmz2] £ G
EA Na 1106.33 37.36
BYK306 76.07 6.47 3,4053
EA 20A 49 £ .08
1120.49 13.08 11753
BYK306 74.37 1.90
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
Compuestos con Cloisite Na y Cloisite
20A
_ 1300
é 1200
w 1100 + +
[=1
3 1000
% 900
=
o 800
-
3 700
£ 600
EA Na BYK306 EA 20A BYK306

Figura 4.50: Médulo de Young del compuesto con

Closite 20A y Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Como se mencioné anteriormente, el modulo de Young esta
relacionado con las fuerzas intermoleculares, mayores fuerzas
entre atomos (en otras palabras, mayor compatibilidad) mejor

es este modulo.

La Figura 4.50 demuestra que la compatibilidad de la matriz
polimérica es mayor con Cloisite 20A aunque se observe que
este incremento es leve con respecto a la Cloisite Na, esto es
un indicador que la arcilla Cloisite Na tuvo que ser modificada
de tal forma que también la haga un poco mas compatible con
la matriz, esto puede ser debido a la presencia de BKY306 que
ayudd a la intercalacion de las arcillas, afirmaciones que la

Difraccién de Rayos X los corrobora.

Modulo de Young de los Nanocompuestos

€ 1500,00

=
o
o
o
o
o

!

500,00

|
1

0,00 ==

EA

Modulo de Young [M
EA BYK306 ||
EA 0.1 CEC CABYK306
EA 0.5 CEC CA BYK306
EA 1 CEC CA BYK306
EA Na BYK306
EA Na 0.1 CEC CA..J
EA Na 0.5 CEC CA..
EA Na 1 CECCA..
EA 20A BYK306
EA 20A 0.1 CEC CA..
EA 20A 0.5 CEC CA..
EA 20A 1 CEC CA..

Figura 4.51: Médulo de Young de todos los

nanocompuestos desarrollados
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Adicionalmente, el efecto del inhibidor es mas relevante en el
caso de las mezclas con inhibidor CA y Cloisite 20A (Figura
4.51). El alkilamonium de la Cloisite 20A es compatible con el
inhibidor de corrosion CA y por lo tanto se mejora las

propiedades mecanicas sustancialmente.

4.5 Ensayo de Transmision de Vapor de Agua segun Norma ASTM

D 1653.

Se elaboraron tres muestras de cada compuesto con el fin de
obtener un promedio o descartar aquel que tenga un desviacion
significativa de los demas. Estas muestras o también denominado
pouches en esta prueba fueron sometidos a un ambiente controlado
de 25 °C y 76.5%. Los pouches son bolsas que contienen una capa
de 3mils de recubrimiento en su superficie interna la cual encierra al
desecante, cada uno consta con un peso promedio de desecante de
4.5 gramos, los bordes son sellados herméticamente asi el agua
ganada por el desecante se debe unicamente a la permeabilidad al

vapor de agua que tiene el recubrimiento.

Se registraron datos diarios de pesos de cada uno de los pouches
durante 8 dias seguidos, estos datos se muestran en la Tabla
XXXIll, con estos datos se realizaron graficos de Peso Ganado vs.

Tiempo, Q vs t.



Tabla XXXIIl: Peso de agua ganada por el desecante

EA

EA
BYK306
EA 0.1
CECCA
BYK306
EA 0.5
CECCA
BYK306
EA1CEC
CA
BYK306
EA Na
BYK306
EA Na 0.1
CECCA
BYK306
EA Na 0.5
CECCA
BYK306
EA Na1
CECCA
BYK306
EA 20A
BYK306
EA 20A
0.1 CEC
CA
BYK306
EA 20A
0.5 CEC
CA
BYK306
EA 20A1
CECCA
BYK306

24 48
#1 0,0051 0,0061

#2 0,2972 0,3000
#1 0,0006 0,0054
#2 0,0100 0,0182
#1 0,0053 0,0088

#2 0,0059 0,0095
#1 0,0047 0,0086
#2 0,0053 0,0088
#1 0,0044 0,0082
#2 0,0042 0,0080

#1 0,0010 0,0077
#2 0,0111 0,0207
#1 0,0025 0,0062

#2 0,0097 0,0196
#1 0,0041 0,0098
#2 0,0007 0,0081
#1 0,0036 0,0102
#2 0,0019 0,0091

#1 0,0021 0,0057
#2 0,0031 0,0058
#1 0,0003 0,0006

#2 0,0075 0,0129
#1 0,0042 0,0095
#2 0,0052 0,0166

#1 0,0027 0,0063
#2 0,0397 0,0891

72

0,0069

0,3021
0,0202
0,0278
0,0193

0,0217
0,0200
0,0188
0,0182
0,0172

0,0241
0,0634
0,0293

0,0626
0,0136
0,0123
0,0155
0,0128

0,0100
0,0087
0,0009

0,0201
0,0195
0,0298

0,0120
0,0954

96
0,0081

0,4491
0,0741
0,0378
0,0221

0,0244
0,0222
0,0207
0,0205
0,0187

0,0275
0,0728
0,0327

0,0720
0,0299
0,0308
0,0360
0,0299

0,0196
0,0111
0,0019

0,0349
0,0262
0,0418

0,0189
0,1056

168
0,0091

0,4529
0,1071
0,0678
0,0260

0,0296
0,0272
0,0260
0,0243
0,0238

0,0304
0,0803
0,0483

0,0795
0,0335
0,0340
0,0398
0,0333

0,0231
0,0215
0,0022

0,0420
0,0407
0,0465

0,0211
0,1137

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

192
0,0121

0,4590
0,1176
0,0749
0,0296

0,0337
0,0305
0,0292
0,0278
0,0263

0,0351
0,0905
0,0527

0,0898
0,0358
0,0361
0,0441
0,0377

0,0258
0,0222
0,0024

0,0469
0,0434
0,0503

0,0229
0,1164
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216
0,0129

0,4611
0,1478
0,0826
0,0435

0,0496
0,0453
0,0429
0,0410
0,0393

0,0472
0,1021
0,0378

0,1014
0,0448
0,0422
0,0486
0,0424

0,0267
0,0246
0,0026

0,0516
0,0448
0,0582

0,0237
0,1174
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Las figuras que se muestran a continuacion representan la tendencia
de ganancia de agua por el desecante con respecto al tiempo, esta
tendencia se la obtuvo mediante regresion lineal con el objeto de
hallar la pendiente Q/T y proceder al calculo del WVTR y WVP de

cada uno de los pouches.

Tabla XXXIV: Peso en gramos de agua ganada
por el desecante: EA

Area del pouch (m?) 0,00210
Q/t (g/h) 0,00165
WVTR (g/h-m?) 0,78494

Ap (mm Hg) 16,00382
WVP (g/h-mm Hg-m?) 0,04905

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Epoxy Amine

y=0,0016x+0,1622

0,5 R?2=0,737
0,4

Agua Ganada [gramos]
o
(98]
|
|

0 T T T T 1
0 50 100 150 200 250

Tiempo [horas]

Figura 4.52: Agua ganada vs tiempo: EA
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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En esta Figura 4.52 se observa sélo una recta perteneciente al

pouch 1, no se grafica el pouch 2 debido a imperfecciones en el

sellamiento dando resultados erréneos.

Tabla XXXV: Peso en gramos de agua ganada por

el desecante: EA BYK306

Area del pouch (m?) 0,00210 0,00210
Q/t (g/h) 0,00070 0,00039
WVTR (g/h-m?) 0,33241 0,18364

Ap (mm Hg) 17,53579 17,78811
WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,01896 0,01032

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tiempo [horas]

Epoxy Amine BYK306
0,2
y = 0,0007x- 0,0205
R2=0,8879
z 0,15 L 4
g
& 01 = 0,0008%- 00078
] R2=¢,9239
"
& 0,05
Q
g L 2
£ 04 : : : .
50 100 150 200 250
0,05

Figura 4.53: Agua ganada vs tiempo: EA BYK306

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Los compuestos que tiene carboxilato de amina al 0.1, 0.5 y1 CEC

CA se muestran a continuacion:



Tabla XXXVI: Peso en gramos de agua ganada por
el desecante: EA 0.1 CEC CA BYK306

Al i

rea del pouch (m®) 0,00210 0,00210
Q/t (g/h) 0,00024 0,00028
WVTR (g/h-m?) 0,11347 0,13279

Ap (mm Hg) 17,98332 17,95196
WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00631 0,00740

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA 0.1 CEC CA BYK306
0,06
0,05
_ y =0,0003x-0,0011
g 0,04 R2 =0,9645
E" 0,03 wi
-‘.; ’ 2
£ 0,02 .
§ =0,0002x- 0,0007 Lineal (1)
ED 0,01 / 3 RZ=0,9652 Lineal (2)
o =
0F

50 100 150 200
-0,01

Tiempo [horas]

Figura 4.54: Agua ganada vs tiempo: EA 0.1 CEC

CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XXXVII: Peso en gramos de agua ganada por
el desecante: EA 0.5 CEC CA BYK306

Al i

rea del pouch (m®) 0,00210 0,00210
Q/t (g/h) 0,00025 0,00024
WVTR (g/h-m?) 0,11907 0,11395

Ap (mm Hg) 17,97330 17,98982
WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00662 0,00633

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA 0.5 CEC CA BYK306
0,05
y=0,0003x-0,0012 ‘
_ o004 R?=0,963
:
0,03
ED e 1
S 0,02 [ )
g
& —Lineal (1)
5 001 —— Lineal (2)
<
0 1
50 100 150 200
-0,01
Tiempo [horas]

Figura 4.55: Agua ganada vs tiempo: EA 0.5 CEC

CA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.



Tabla XXXVIIl: Peso en gramos de agua ganada por
el desecante: EA1 CEC CA BYK306

Al !

rea del pouch (m®) 0,00210 0,00210
Q/t (g/h) 0,00023 0,00022
WVTR (g/h-m?) 0,10738 0,10523
Ap (mm Hg) 18,00653 18,14883
WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00596 0,00580

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA 1 CEC CA BYK306
0,045
0,04 y = 0,0002x- 0,0009 ﬁ
g 0,035 RZ=0,964
E 0,03
g 0.025 y= 0,9@@- 0,0009 ¢ 1
pali =0,9633
£ o0 w2
5 0,015 — Lineal (1)
gp 00(;8; _‘7{@ ——Lineal (2)
0 a:' T T ! !
0,005 =48} 100 150 200
Tiempo [horas]

Figura 4.56: Agua ganada vs tiempo: EA 1 CEC CA

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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A continuacion se muestras aquellos compuestos que tenian arcilla
Cloisite Na dentro de su matriz polimérica con 0.1, 0.5, y 1 de

carboxilato de amina.

Tabla XXXIX: Peso en gramos de agua ganada por
el desecante: EA Na BYK306

Area del pouch (m?) 0,00210 0,00210
Qlt (g/h) 0,00028 0,00064
WVTR (g/h-m?) 0,13520 0,30435

Ap (mm Hg) 17,97489 17,76156
WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00752 0,01714

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA Na BYK306
0,12
vy =0,0006x+ 0,0009
0,1 R?=0,9458
3
E 0,08 0 .
= 0,06 n
- y=0,0003x-0,0022 |2
& 0,04 R2=0.9559 _* .
5 —Lineal (1)
(-}
5 0,02 m® Lineal (2)
<
0 T T T 1
50 100 150 200
-0,02
Tiempo [horas]

Figura 4.57: Agua ganada vs tiempo: EA Na BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.



Tabla XL: Peso en gramos de agua ganada
por el desecante: EANa 0.1 CEC CA BYK306

Area del pouch (m?) 0,00210  0,00210

Qlt (g/h) 0,00023  0,00044
WVTR (g/h-m?) 0,10993  0,20924
Ap (mm Hg) 18,01393  17,77795

WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00610  0,01177
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA Na 0.1 CEC CA BYK306

0,12
y =0,0005x+ 0, 009)/

g 01 R?=10,8668 l
£
< 0,08 O
- u .1
T 0,06 u
. 2 "
@ 0,04 ’Q 4 —— Lineal (1)
Ep 0.02 =0,0002x+ 0,004 ,

’ RZ = 07305 ——Lineal (2)

0 ¢

0 100 200 300
Tiempo [horas]

Figura 4.58: Agua ganada vs tiempo: EA Na 0.1

CEC CABYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XLI: Peso en gramos de agua ganada por el
desecante: EANa 0.5 CEC CABYK306

Area del pouch (m?) 0,00210 0,00210

Qlt (g/h) 0,00028  0,00030
WVTR (g/h-m?) 0,13216  0,14328
Ap (mm Hg) 17,97356  17,97939

WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00735  0,00797
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA Na 0.5 CEC CA BYK306
0,05 y=0,0003x-0,0019
o0 R?=0,9674 /
8 /
£ L
g 003 / . 1
i) =0,00 -0,0032
g 002 oz 0 );455 ’
i * —— Lineal (1)
@ 0,01
g ——Lineal (2)
? 0 ( T T T 1
50 100 150 200
-0,01
Tiempo [horas]

Figura 4.59: Agua ganada vs tiempo: EA Na 0.5

CEC CABYK306.
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

223



Tabla XLII: Peso en gramos de agua ganada
por el desectante: EANa1 CEC CABYK306

Area del pouch (m?)  0,00210 0,00210
Q/t (g/h) 0,00032  0,00030
WVTR (g/h-m?) 0,15401 0,14116

Ap (mm Hg) 17,96258 17,98376
WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00857 0,00785

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA Na 1 CEC CA BYK306
0,06
y=0,0003x-0,0024
- 0,05 R?=0,9536
<]
£ 0,04 L
< * * 1
‘;‘ 0,03
2 / 2
5 0,02 ——Lineal (1)
€ 0,01 - ; —0,6027 —Lineal (2
4 R? = 0,9604 @
0 £ T T T 1
50 100 150 200
0,01
Tiempo [horas]

Figura 4.60: Agua ganada vs tiempo: EA Na 1

CEC CABYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Las siguientes figuras muestran la tendencia de agua ganada con
respecto al tiempo de aquellos compuestos que contienen la arcilla
Cloisite 20A y ademas concentracion al 0.1, 0.5, y 1 de carboxilato

de amina en su estructura.

Tabla XLIIl: Peso en gramos de agua ganada por el
desecante: EA 20A BYK306

Area del pouch (m?) 0,00210 0,00210
Q/t (g/h) 0,00013 0,00011
WVTR (g/h-m?) 0,06315 0,05333

Ap (mm Hg) 18,05902 18,07346
WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00350 0,00295

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA 20A BYK306

0,03

y=0,0001x- 0,000‘/¢

0,025 RZ= U,'::":uil}//
0,02
/ ¢ 1
0,015

2

0,01 ——Lineal (1)
y=0,0001x+ 3E-05

0,005 / RI=0,9459 Lineal (2)
0 |

D 100 200 300

Agua Ganada [gramos]

-0,005

Tiempo [horas]

Figura 4.61: Agua ganada vs tiempo: EA 20A

BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Tabla XLIV: Peso en gramos de agua ganada
por el desecante: EA 20A 0.1 CEC CA BYK306

Area del pouch (m?) 0,00210
Q/t (g/h) 0,00001
WVTR (g/h-m?) 0,00594

Ap (mm Hg) 18,16188
WVP (g/h-mm Hg-m?) 0,00033

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA 20A 0.1 CEC CA BYK306
0,003
T 0,0025 y = 1E-05x + 2E-05 9
£ R?2=0,9,
S 0,002
% 0,0015 /
§ 0,001 /
& 0,0005
0 // . . . | |

0 50 100 150 200 250

Tiempo [horas]

Figura 4.62: Agua ganada vs tiempo: EA 20A

0.1 CEC CABYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Para todas las pruebas se escogieron dos pouches de los tres que
se elaboraron para cada muestra, la muestra EA 20A 0.1 CEC CA
BYK306 se la analiza sélo el pouch 1, debido a la gran diferencia de
los parametros WVTR y WVP, se desecha el pouch 2 debido a que
este no estaba sellado correctamente, facilitando la ganancia de

agua al desecante.



Tabla XLV: Peso en gramos de agua ganada por
el desecante: EA 20A 0.5 CEC CA BYK306

Area del pouch (m?)  0,00210 0,00210

Qlt (g/h) 0,00022  0,00026
WVTR (g/h-m?) 0,10452  0,12612
Ap (mm Hg) 17,96873  17,93107

WVP (g/h-mm Hg-m?)  0,00582 0,00703
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA 20A 0.5 CEC CA BYK306

0,07

006 - y=0,0003x+0,0006

R2=0,99 /
0,05

0,04 £ 2 ’/’ * 1

0,03 2
00 Mﬁozx-o,oow —Lineal (1)

’ % =0,9635 .
0,01 / ——Lineal (2)
0

100 200 300
Tiempo [horas]

Agua Ganada [gramos]

-0,01 d]

Figura 4.63: Agua ganada vs tiempo: EA 20A 0.5

CEC CA BYK306.
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Tabla XLVI: Peso en gramos de agua ganada
por el desecante: EA20A 1 CEC CABYK306

~ DATOS  Pouch1 Pouch2
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Area del pouch (m?) 0,00210  0,00210

Q/t (g/h) 0,00012  0,00034
WVTR (g/h-m?) 0,05536  0,16084
Ap (mm Hg) 18,07324 17,64362

WVP (g/h-mm Hg-m?) 0,00306  0,00912
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

EA 20A 1 CEC CA BYK306
0,14
01y . ¥=0,0005x+ 0,031
g R2=0,7944
E 0,1
2 0,08 * 1
S
€ 0,06 2
g 004 - Y= ﬁ’ﬂﬁﬁ'l W+ ﬂ’ﬁﬂﬂ’) Lineal {1)
5’ ’ R?=0,9787
0,02 —7‘A——Lineal {2)
O ( T T 1
0 100 200 300
Tiempo [horas]

Figura 4.64: Agua ganada vs tiempo: EA 20A

1 CEC CA BYK306.
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Se calculé la pendiente de la grafica para obtener la tasa de
transmision de vapor de agua por area WVTR y la permeacion al
vapor de agua WVP, sin embargo los resultados que se muestran en
las siguientes graficas estan en WVTR% Y WVP%, esto se lo realizd
con el fin de una mejor interpretacion asumiendo que el mayor
porcentaje 100% de WVTR y WVP es atribuido al compuesto

convencional.
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4.51 Transmisiéon y Permeaciéon de Vapor de Agua del

Compuesto Convencional

Tabla XLVII: WVTR y WVP del compuesto convencional

EA 0,40358231 0,025136964 100,00% 100,00%

EA
BYK306 0,25802359 0,014639843 63,93% 58,24%
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Compuesto Convencional

100,00% -

80,00% -

60,00% - HWVTR %

20,00% -

0,00%

EA EA BYK306

Figura 4.65: WVTR y WVP del compuesto

convencional
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Se observa en la Figura 4.65 que la presencia de aditivo
BYK306 reduce aproximadamente un 40% el WVTR y WVP del

compuesto convencional.

4.5.2 Transmision y Permeacion de Vapor de Agua de

Compuestos con Carboxilato de Amina
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Tabla XLVIIl: WVTR y WVP del compuesto con
carboxilato de amina

EA 0,40358231 0,02513696 100,00% 100,00%
EA BYK306 0,25802359 0,01463984 63,93% 58,24%

Eﬁ %\1023%% 0123134  0,006854  3051% 27,26%
cA %3»?3%% 0,118203  0,006571  29,29%  26,14%
EA 1 CEC

CA BYK306 0,106304 0,005881 26,34%  23,39%
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Compuestos con Carboxilato de
Amina
100,00% -
80,00% -
60,00% -
40,00% - HWVTR %
r a 7
0,00% T T T T 1
EA EA EAQ0.1 EAODS EA1
BYK306 CECCA CECCA CECCA
BYK306 BYK306 BYK306

Figura 4.66: WVTR y WVP del compuesto con

carboxilato de amina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Como se observa en la Figura 4.66 el carboxilato de amina

reduce el paso de agua, sin embargo su variacion en la
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concentracién no tiene algun efecto notorio en los parametros

medidos probablemente porque la diferencia en peso del

carboxilato de amina en cada uno de ellos es pequeia.

Los resultados que se muestran a continuacion pertenecen a

aquellos nanocompuestos que contienen arcilla Cloisite Na y

también diferentes concentraciones del inhibidor de corrosion.

4.5.3 Transmisiéon y Permeacién de Vapor de Agua de

Nanocompuestos con Cloisite Na

Tabla XLIX: WVTR y WVP del nanocompuesto con
Cloisite Na

EA 0,4035823 0,02513696 100,00% 100,00%
EA BYK306 0,2580235 0,01463984 63,93% 58,24%
BEYAI‘(.!::G 0,2197774 0,0123286 54,46% 49,05%
EA Na 0.1
CECCA 0,1595835 0,00893599 39,54% 35,55%
BYK306
EANa0.5
CECCA 0,1377196 0,00766105 34,12% 30,48%
BYK306
E(;AAN;JK%E(? 0,1475812 0,00821141 36,57% 32,67%

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Compuestos con Cloisite Na y
_Carboxilato de Amina

100,00% -~

80,00% A

60,00% A

40,00% - B »
20,00%
M WVTR %

0,00%
LIWVP %

EA

EA BYK306

BYK306
BYK306

EA Na BYK306
BYK306

EA Na 0.1 CEC CA
EA Na 0.5 CEC CA
EA Na 1 CECCA

Figura 4.67: WVTR y WVP del compuesto con

Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En la Figura 4.67 se observa que la arcilla Na impide el paso
del vapor de agua en un mayor grado que las matrices de
referencia, aunque comparada con la EABYK306 es mas
pequeina, sin embargo al agregarle carboxilato de amina en su
estructura este incremento es mas notorio, el cual aumenta
ligeramente cuando se introduce una mayor concentracion de
inhibidor de corrosion hasta 0.5 CEC CA ya que al1 CEC CA el

efecto se invierte.

Esto indica que existe una mejor relacion a una concentracion
de 0.5 CEC CA con la arcilla Cloisite Na ya que mayor a esta

cantidad induce la transmisién de vapor de agua.
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4.5.4 Transmision y Permeacion de Vapor de Agua de

Nanocompuestos con Cloisite 20A

Un analisis similar se realizO a los nanocompuestos que

contienen arcilla Cloisite 20A.

Tabla L: WVTR y WVP del nanocompuesto con Cloisite 20A

EA 0,4035823 0,0251369 100,00% 100,00%

EA BYK306 0,2580235 0,0146398 63,93% 58,24%
EA 20A BYK306 0,0582413 0,0032238 14,43% 12,83%

EA 20A 0.1 CEC
CA BYK306 00579622 0,0032266 14,36% 12,84%

EA 20A 0.5 CEC
CA BYK306

EA 20A1 CEC
CABYK306 0:1080984 0,0060894 26,78%  24,23%

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

0,1153200 0,0064251 28,57% 25,56%

Compuestos con Cloisite 20A y
Carboxilato de Amina

100,00%

50,00%
MWVTR %
0,00% T T T — =T

LWVP %

EA

EA BYK306
20A BYK306
EA 20A 0.1 CEC
CA BYK306
EA 20A 0.5 CEC
CA BYK306
EA 20A 1 CEC
CA BYK306

EA

Figura 4.68: WVTR del compuesto con Cloisite 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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A una mayor concentracion de carboxilato de amina la
permeancia al vapor de agua disminuye como se observa en la
Figura 4.68, agregar CA a la arcilla Cloisite 20A es un aporte
para mejorar esta propiedad, sin embargo se observa que
solamente teniendo arcilla Cloisite 20A sin inhibidor de
corrosion el efecto sobre la disminucion de dicha transferencia
de vapor de agua es mucho mejor que en cualquiera de los
casos anteriores. Esta arcilla, mejor llamada nanoarcilla ya que
tiene sales de alkylamonium en su galeria, mejora Ila
compatibilidad con el recubrimiento ademas al encontrarse
intercalada por las sales y el aditivo BYK306 provocan que el

paso del vapor de agua sea mas complejo.

4.5.5 Transmision y Permeacion de Vapor de Agua de

Nanocompuestos con Cloisite Nay 20A

Finalmente con objeto de comparar las dos nanoarcillas se

muestran los resultados obtenidos por éstas.

Tabla LI: WVTR y WVP del nanocompuesto con Cloisite
Nay Cloisite 20A

EA Na BYK30€ 0,21977749 0,0123286 54,46% 49,05%

EA 20A YK306 0,05824139 0,00322388 14,43% 12,83%
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Compuestos con Cloisite Na y
Cloisite 20A
60,00% -
50,00% -
40,00% -
MWVTR %
0, -
30,00% L WVP %
20,00% -
10,00% -
0,00% T .
EA Na BYK306 EA 20A BYK306

Figura 4.69: WVTR y WVP del compuesto con Cloisite

Na Y Cloisite 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Los resultados anteriores demostraron que la presencia de
nanoarcillas en la matriz polimérica y BYK306 disminuyen la
permeancia al vapor de agua, la Figura 4.69 indice que la
Cloisite 20A mejora la propiedad de WVTR con respecto a la
arcilla Cloisite Na. La diferencia entre estas dos arcillas es que
la Cloisite 20A es wuna arcilla tratada con sales de
alkylamonium, por lo tanto esta sustancia extra es la que
provoca esta diferencia, aunque ambas arcillas se encuentran
dispersas, las sales son cadenas largas que estan repartidas a
lo largo de las laminas de filosilicatos creando un efecto barrera

mejor que la otra arcilla.
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0,450000
0,400000
0,350000
0,300000
0,250000
0,200000
0,150000
0,100000
0,050000
0,000000
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WVTR de los Nanocompuestos

.

EA

EA BYK306
EA Na BYK306
EA Na 0.1 CEC CA..
EA Na 1 CEC CA..
EA Na 0.5 CEC CA..
EA 0.1 CEC CA..
EA 0.5 CEC CA..
EA 1 CEC CA.
EA 20A 0.5 CEC CA..
EA 20A BYK306

EA 20A 1 CEC CA..
EA 20A 0.1 CEC CA..

Figura 4.70: WVTR de los nanocompuestos

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Se distingue en la Figura 4.70 claramente que los sistemas que

contiene la arcilla Cloisite 20A con inhibidor tiene una menor

trasmision de vapor de agua, al igual que el sistema con

Cloisite Na que contiene una menor cantidad de inhibidor.

Es interesante la relaciéon con el analisis de tensién, estos

mismos film presentan mayor esfuerzo de tensiéon y mayor

deformacion unitaria. Sin embargo, no se observa algun

parametro definido en relacion a los analisis de camara salina,

aunque el sistema que incluye Cloisite 20A y 1 CEC Ca

también posee la mejor resistencia a la corrosion.
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4.6 Ensayo de Absorcion de Agua segun Norma ASTM D 570

La prueba se realizd considerando las indicaciones de la Norma
ASTM 570, utilizando tres probetas para cada nanocompuesto y se
registran los datos iniciales de las mismas. Las cuales se sumergen
en agua destilada y se pesan nuevamente, para determinar la

cantidad de agua absorbida.
4.6.1 Absorcion de Agua del Compuesto Convencional

A continuacién se muestra los valores obtenidos de absorcién
de agua de las 3 probetas correspondientes a la matriz epdxica
y el compuesto EA BYK306 y los promedios de absorcién de

agua (expresadas en mg/cm? y en %) para cada compuesto.

Tabla LIl: Promedio de Absorcion de agua de la matriz
epoéxicay EA BYK306

Promedio Promedio

Compuesto Probeta Abmsorcugn Absorcion Absorcion
_ MM mgiem? %
1 1,20
EA 2 1,00 1,20 1,12
3 1,40
1 0,60
EA BYK306 2 0,50 0,50 0,50
3 0,40

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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La Figura 4.71 permite apreciar la variacion del nanocompuesto
al agregarle el aditivo BYK306, estos resultados permiten
comprobar una reduccion en la absorcion de agua de los

nanocompuestos.

Absorcion de agua de Compuestos
Convencionales

1,2 1

14 B Promedio
08 - Absorcion

mg/cm?2
0,6 -
B Promedio

0,4 7 Absorcién
0,2 - %

0 T T

EA EA BYK306

Figura 4.71: Promedio de absorcion de agua de los

nanocompuestos EA y EA BYK306
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

4.6.2 Absorcion de Agua de Compuestos con Carboxilato de

Amina

A continuacién se presenta una tabla y figura correspondientes
a los compuestos que son elaborados con la matriz epdxica
agregandole el aditivo (BYK306) e inhibidor de corrosion
(Carboxilato de Amina) en diferentes proporciones: 0.1 CEC
CA, 0.5 CEC CA y 1 CEC CA, con el objetivo de analizar el

efecto del inhibidor en los compuestos.
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Tabla LIIl: Promedio de absorcion de agua de los
nanocompuestos con CA
Promedio

Compuesto Probeta Absorcic;)n Absorcion Promec_jio
mg/cm 2 Absorcion
EAO1CEC ! 1
CA 2 0,85 0,92 1,11
BYK306 3 0,91
EA 0.5 CEC 1 0,85
CA 2 0,69 0,77 0,93
BYK306 3 0,75
EA 1 CEC 1 0,88
CA 2 0,81 0,87 1,24
BYK306 3 0,91

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Absorcion de Agua de Compuestos
con CA

1,5 1

1 -
0)5 | . l

EA EA BYK306 EAO0.1CEC EAO0S5CEC EA1CEC
CA BYK306 CA BYK306 CA BYK306

B Promedio Ahsorcion mg/cm2 B Promedio Absorcion %

Figura 4.72: Promedio de absorcion de agua de los

nanocompuestos con CA
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Como se puede observar en la Tabla LI, el inhibidor presenta
mejores propiedades con respecto a la absorcion de agua

cuando la concentracion del inhibidor en el compuesto es de
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0.5 CEC, ya que a esta concentracidén presenta el menor valor

de agua absorbida.

4.6.3 Absorcion de Agua de Nanocompuestos con Cloisite Na

Tabla LIV: Promedio de Absorciéon de agua de los
nanocompuestos con Nay CA
Promedio Promedio

Comp. Probeta A;s‘jsz']‘;" Absorciéo Absorcion
9 n mg/cm? %

EA Na 0.1 1 0,97

CECCA 2 1,1

’ 1,05 1,27

BYK306 3 107
EA Na 0.5 1 0,90

CECCA 2 1,10 0,89 0,76
BYK306 3 1,00

EA Na1 1 0,80

CECCA 2 1,00 1,78 2,0
BYK306 3 0,50

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Absorcion de Agua de
Nanocompuestos con Cloisite Nay CA

2 -
R |

EA EANaOl EANaOS EANa1l
BYK306 CECCA CECCA CECCA
BYK306  BYK306 BYK306

®m Promedio Absorcion mg/cm?2 H Promedio Absorcion %

Figura 4.73: Promedio de absorcion de agua de los

nanocompuestos con Cloisite Na y los convencionales
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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La Tabla LIV muestra el efecto del inhibidor en los compuestos

elaborados con Cloisite Na.

La Figura 4.73 permite identificar que la concentracion de EA
Na 0.5 CEC CA en el nanocompuesto presenta el menor
promedio de absorcion de agua expresado mg/cmz, sin
embargo para las concentraciones de EA Na 0.1 CEC CAy EA

Na 1 CEC CA presentan mayor absorcion.

Sin embargo al analizar el grafico respecto al promedio de
absorcién de agua expresada en porcentaje, se identifica que a
la concentraciéon de 1 CEC CA es considerablemente superior
en comparacion con las otras concentraciones. Y el valor mas
bajo corresponde a los nanocompuestos que contienen una

concentracion de 0.5 CEC CA.

4.6.4 Absorcion de Agua de Nanocompuestos con Cloisite 20A

En la Tabla LV se presenta el promedio de absorcion de agua
para compuestos elaborados con Cloisite 20A vy el inhibidor de
corrosion (carboxilato de amina). En concentraciones de 0.1

CEC CA,0.5CEC CA,1 CEC CA.
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Tabla LV: Promedio de absorciéon de agua de los
nanocompuestos con Cloisite 20A y CA
Promedio Promedio

Compuesto Probeta Abs°r°"2’" Absorcion Absorcid
mg/cm 2 5
mg/cm n%
EA 20A 0.1 1 0,50
CEC CA 2 0,60 0,63 1,01
BYK306 3 0.80
EA 20A 0.5 1 0,7
CEC CA 2 0,63 0.73 17
BYK306 3 0,78
EA 20A 1 1 0,80
CEC CA 2 0,40 0,57 0,87
BYK306 3 0,50

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

La Tabla LV permite identificar que se obtiene el menor valor
de promedio de absorcion de agua (mg/cm?) en el
nanocompuesto que contiene 1 CEC CA. Para el promedio de
absorcion de agua (%), el mayor valor es obtenido en el
nanocompuesto que contiene inhibidor en una concentracion
de 0.5 CEC CA. A pesar de que no es posible definir una
tendencia con respecto a la concentracién de inhibidor en el
nanocompuesto, debido a que el promedio de absorcién oscila
sin guardar relacion con la cantidad de inhibidor presenta, se
puede identificar que se logra una menor absorcion de agua

con la concentracion de 1 CEC CA.
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Absorcion de Agua de los
Nanocompuestos con Cloisite 20Ay CA

1,5 1

0’5 - -

EA EABYK306 EA20A0.1 EA20A05 EAZ20A1
CECCA CECCA CECCA
BYK306 BYK306 BYK306

m Promedio Ahsorcion mg/cm2 H Promedio Absorcion %

Figura 4.74: Promedio de absorciéon de agua de los

nanocompuestos con Cloisite Na y convencionales
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Las Tablas LVI y LVIl presentan el resumen de los
nanocompuestos de mezcla base y los elaborados en relacion

con la Cloisite Na y Cloisite 20A respectivamente.

Tabla LVI: Promedio de absorcién de agua de los
nanocompuestos con Cloisite Na

Promedio Promedio

Compuesto Absorcion Absorcion

mg/cm? %

EA 1,20 1,12

EA BYK306 0,50 0,50

EA Na BYK306 3,5 5,64

EA Na 0.1 CEC CABYK306 1,05 1,27

EA Na 0.5 CEC CABYK306 0,89 0,76
EA Na1 CEC CABYK306 1,78 2

EA 0.1 CEC CABYK306 0,92 1,11

EA 0.5 CEC CABYK306 0,77 0,93

EA 1 CEC CABYK306 0,87 1,24

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.



Tabla LVII: Promedio de absorciéon de agua de
los nanocompuestos con Cloisite 20A

Promedio Promec_iio
Absorciéon de LTS
Compuesto de agua
agua en
mglcm? exprefada
en %
EA 1,20 1,12
EA BYK306 0,50 0,50
EA 20A BYK306 0,8 0,85
EA 20A 0.1 CEC CA
BYK306 0,63 1,01
EA 20A 0.5 CEC CA
BYK306 0,73 1,17
EA 20A1 CEC CA
ke © 0,57 0,87
EA 0.1 CEC CABYK306 0,92 1,11
EA 0.5 CEC CABYK306 0,77 0,93
EA 1 CEC CABYK306 0,87 1,24

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Absorcion de Agua de
Nanocompuestos con Nay CA

3,5 1

2,5 1

1,5 1

0,5 1

Promedio de Absorcion de Agua [mg/cm2]

Figura 4.75: Promedio de absorciéon de agua de los

nanocompuestos con Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Absorcion de Agua de
Nanocompuestos con 20Ay CA
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Figura 4.76: Promedio de absorciéon de agua de los

nanocompuestos con Cloisite 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

4.6.5 Absorcion de Agua de Nanocompuestos con Cloisite Nay

20A

A continuacién se muestra en la Tabla LVII, los promedios de
absorcién de agua para los nanocompuestos que incluyen las

arcillas Cloisite Na y Cloisite 20A en su composicion.

Es evidente que la Cloisite 20A en la elaboracion de
nanocompuesto le permite absorber una menor cantidad de

agua con respecto al compuesto elaborado con Cloisite Na.
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Tabla LVIII: Promedio de absorcién de agua de los
nanocompuestos con Cloisite Nay 20A
Promedio Promedio

Compuesto Probeta Abs°’°"2’" Absorcion Absorcion

mg/cm 2 o

" mg/lcm" %o
EAN 1 3,75
a 2 3,49

BYK306 5.5 e
3 3,285
1 0,70

sr o 2 0,80 0,80 0,85
3 0,90

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Absorcion de Agua de los
Nanocompuestos con Cloisite Na y 20A

EA Na BYK306 EA 20A BYK306

B Promedio de Absorciéon mg/cm?2 B Promedio de Absorcion %

Figura 4.77: Promedio de absorcion de agua de los

nanocompuestos con Cloisite Nay 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Se presenta una tabla con la absorcibn de agua maxima
relativa de todos los nanocompuestos desarrollados tomando

como referencia la matriz epoxica (EA) como 100%.



Tabla LIX: Resumen de absorciéon de agua maxima
relativa

EA 100

EABYK 306 44.64285714
EA0.1 CEC CABYK 306 99.10714286
EA0.5 CEC CABYK 306 83.03571429
EA1.0 CEC CABYK 306 110.7142857
EANaBYK 306 503.5714286
EANa0.1CEC CABYK 306 113.3928571
EANa0.5CEC CA BYK 306 67.85714286
EANa1.0CEC CA BYK 306 178.5714286
EA20ABYK 306 75.89285714
EA20A0.1CEC CABYK 306 90.17857143
EA20A0.5CEC CABYK 306 104.4642857
EA20A1.0CEC CABYK 306 77.67857143

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Los sistema epdxicos que incluyen la arcilla Cloisite 20A

disminuyen la absorcién de agua frente a los sistema de

Cloisite Na. Sin embargo, el inhibidor de corrosién incrementa

la absorcion de agua en algunos casos. Este test es muy

sensible a los defectos superficiales que se pudieran dar en la

elaboracion de la muestra, por lo tanto, es posible que existan

errores al incrementarse la cantidad de inhibidor.
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4.7 Ensayo de Dureza segun Norma ASTM D 1474

El ensayo de dureza al lapiz segun la Norma ASTM D 1474 fue
realizada aplicando los recubrimientos generados sobre sustratos
metalicos dando como resultados los datos que se muestran en las

siguientes tablas.

4.7.1 Dureza del Compuesto Convencional

Tabla LX: Valores de dureza de
compuesto convencional

Muestra Dureza
EA 3H

EA BYK306 3H
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Analizando la Tabla LX se observa que la matriz polimérica
conformada por resina epdxica y amina presenta una dureza
igual a la de la misma matriz polimérica modificada con el
aditivo superficial de silicona (BYK306) de 3H, dando como
resultado que el aditivo BYK306 no infiere en la dureza de este

recubrimiento.

4.7.2Dureza de Compuestos con Carboxilato de Amina

Tabla LXI: Valores de dureza de
compuestos con carboxilato de amina

Muestra Dureza

EA 3H
EA BYK306 3H
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EA 0.1 CEC CABYK306 4H
EA 0.5 CEC CABYK306 4H
EA 1 CEC CABYK306 4H

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En la Tabla LXI se nota un incremento en la dureza de los
compuestos de matriz polimérica modificada con el surfactante
carboxilato de amina, la variante que existe entre estos es su
capacidad de intercambio catidénico la cual no mejora o
empeora a medida que el CEC va aumentando. Pero se nota
una influencia del carboxilato de amina en relacion a la matriz
polimérica, esto se pueda por la reaccion que existe entre las

sales y las sustancias de la matriz.

4.7.3Dureza de Nanocompuestos con Cloisite Na

Tabla LXII: Valores de dureza de
nanocompuestos con Cloisite NA

Muestra Dureza
EA 3H
EA BYK306 3H
EA Na BYK306 4H
EA Na 0.1 CEC CABYK306 4H
EA Na 0.5 CEC CABYK306 4H

EA Na1 CEC CA BYK306 4H
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

La Tabla LXIl muestra que los nanocompuestos con Cloisite Na
al igual que la matriz polimérica con inhibidor de corrosion no

poseen ninguna variacion en la dureza, estos elevan su dureza



250

a 4H. Anteriormente, se observd ese mismo comportamiento
debido al carboxilato de amina, por ello en este caso no se
podria decir que es la Cloisite Na la que influencia en ese

incremento de la dureza, no interfiere en nada la arcilla.
4.7.4Dureza de Nanocompuestos con Cloisite 20A

Tabla LXIIl: Valores de dureza de
nanocompuestos con Cloisite 20A

Muestra Dureza

EA 3H
EA BYK306 3H
EA 20A BYK306 S5H
EA 20A 0.1 CEC CA BYK306 5H
EA 20A 0.5 CEC CA BYK306 S5H
EA 20A1 CEC CA BYK306 5H

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En la Tabla LXIl a diferencia de la Tabla LXIl el valor de
dureza de los nanocompuestos propiamente con Cloisite 20A
son los que presentan mayor dureza al lapiz con 5H. Aunque
dentro de los mismos nanocompuestos la dureza es la misma,

asi varie la capacidad de intercambio catiénico (CEC).

Quizas este incremento en la dureza pueda darse por las sales
que contiene la Cloisite 20A que aumenta la cantidad de sales
que reaccionan y en la matriz polimérica base modificada con
el inhibidor de corrosién se vié un aumento por el inhibidor,

este tiene sales en su estructura y al incorporarle la Cloisite
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20A que esta tratada con sales de alkylamonium aumente mas

la dureza.
4.7.5Dureza entre Nanocompuestos Cloisite Na — Cloisite 20A

Tabla LXIV: Valores de dureza entre
nanocompuestos de Cloisite Nay 20A

Muestra Dureza
EA Na BYK306 4H

EA 20A BYK306 5H
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Este incremento de la dureza puede atribuirsele a la nanoarcilla
Cloisite 20A, esta a escala molecular tiene una mejora en su
estructura a diferencia de la Cloisite Na ya que la Cloisite 20A
contiene sales del alkylamonium, podria ser esto lo que este
influenciando en los parametros fisicos como la dureza del
recubrimiento. El valor de dureza de todos los compuesto tanto
los basicos como los nanocompuestos, se encuentran dentro
de la escala permisible para esta prueba, ninguno sobrepasa el
valor de 7H es el maximo de dureza en el rango de esta

prueba.

Sin embargo, el endurecimiento ocurre por encima de un rango
especifico de tamano de relleno, siendo este generalmente
mayor a 0.1um (100nm), por lo tanto un efectivo proceso de

endurecimiento del recubrimiento puede no ser favorecido con
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una mejora en su dureza a escalas nanométricas.
Generalmente, el tamafo de las nanoparticulas es muy
pequefioc como para proveer endurecimiento en un
recubrimiento que estd sueto a un mecanismo de
agrietamiento, y no pueden mejorar de manera efectiva la
trayectoria tortuosa de la grieta. Consecuentemente, la escala
extremadamente reducida de un nanocompuesto altamente
exfoliado o intercalado no aporta al endurecimiento del

recubrimiento.

4.8 Ensayo de Corrosion en Camara Salina ASTM B 117 & D 1654.

El ensayo de corrosién en Camara Salina permite realizar un
monitoreo sistematico del progreso de la corrosion en el material a
analizar, ademas permite determinar la resistencia a la corrosion
expresada en horas de exposicion del ambiente corrosivo generado

por la camara.

Previo al ingreso de las placas a la camara salina, es necesario
rotularlas de manera clara y segura de que resistan el tiempo de
permanencia en la maquina. Luego se ingresan en la camara salina
y segun vayan fallando se las va retirando, registrando el numero de
horas al cual aparecieron las primeras generaciones de 6xido en la

placa. Se introdujeron 2 placas por cada nanocompuesto, las cuales
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fueron denominadas P1 y P2, siendo P1 la placa que no tiene
marca y P2 la rayada. Las placas fueron inspeccionadas cada 24

horas, evaluando en cada inspeccion la presencia de corrosion.

= S-Sl LN
Figura 4.78: Posicion de las placas en camara

salina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

El tiempo total de la prueba fue de 336 horas (14 dias), durante este
tiempo tuvieron que hacerse mediciones periddicas (cada 24 horas)
del fluo de solucion salina que se utiliz6 como agente corrosivo,
ademas de la medicion del pH, cloruros y salinidad de dicha solucién
para comprobar que se encuentren dentro de los permitidos por el

equipo para proporcionar datos confiables.

Ya que la Camara Salina cuenta con un reservorio para la solucién
salina es necesario asegurarse de que contenga suficiente solucion
para garantizar la continuidad de la prueba ya que en caso de que

se detenga, esto va a generar una variacién en los resultados
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finales, debido a que la prueba requiere de horas continuas de

exposicidon del material a la solucién salina.

La solucién salina fué preparada con sal de Cloruro de Sodio (NaCl)
certificada por la Norma ASTM B1117, la cual viene en empaques
que contienen 500 gramos de la sal. Para preparar la solucion se
utilizo agua destilada y se alcanz6 wuna solucion con una
concentracién del 5% en peso, la cual es uno de los parametros que

se exige para el cumplimiento de la Norma ASTM B1117, referente a

este ensayo.

\ oy N
R v/l
Figura 4.79: Proceso de preparacion de la solucion salina y

llenado del reservorio
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

4.8.1 Corrosiéon en Camara Salina del Compuesto Convencional
A continuacién se presenta la Tabla LXV y Figura 4.80

correspondientes a la matriz epdxica y el compuesto que

contiene aditivo (EA BYK306), denominando “RC” si la placa
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resiste la corrosion en el tiempo que se la ha analizado y “Falla”

si ya ha cumplido con el estandar de falla de la prueba.

Tabla LXV: Valores de ensayos de corrosion
para placas recubiertas con la matriz epéxica y

EA BYK306
Placa
P1 P2 P1 P2
Horas
24 RC Falla RC Falla
48 RC RC
72 Falla Falla

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Como se puede observar en la Tabla LXV, el tiempo que
resistieron las placas recubiertas por ambos compuestos es de
72 horas continuas, lo que representa que el aditivo no afecta

la proteccién contra la corrosion.

EPOXICA- AMINA

L EA | = EA BYK306 .
Figura 4.80: Placas P1 (arriba) y
P2 (abajo) correspondiente a

matriz epoxica EA BYK306 (72 H)
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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4.8.2 Corrosion en Camara Salina de Compuestos con

Carboxilato de Amina

La resistencia a la corrosion en la camara salina (horas)para
las placas recubiertas con compuestos que contienen
carboxilato de amina a diferentes concentraciones se muestra
en la Tabla LXVI valorando la prueba como “RC” si la placa
resiste la corrosion para el tiempo descrito y como “Falla” si ya

ha cumplido con el estandar de falla de la prueba.

En dicha tabla se puede observar que las placas que menor
tiempo resistieron el ensayo fueron las que estan recubiertas
con el nanocompuesto con una concentracion de 0.5 CEC CA,
mientras que las placas correspondientes al nanocompuesto
con la concentracion menor de Carboxilato de Amina

resistieron un nUmero mayor de horas (240 horas).

Tabla LXVI: Valores de ensayo de corrosion en
camara salina para placas recubiertas con
concentraciones de CA

EA 0.1 CEC EA05CEC EA1CECCA
CABYK306 CA BYK306 BYK306

Placa
P1 P2 P1 P2 P1 P2

Hora
24 RC RC RC RC RC RC

48 RC RC RC RC RC RC
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72 RC RC RC RC RC Falla
96 RC RC RC RC RC

120 RC RC RC RC RC

144 RC RC RC Falla RC

168 RC RC RC RC
192 RC RC Falla RC
216 RC RC RC
240 Falla Falla Falla

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Como se muestra en la Tabla LXVI, el efecto del inhibidor
(Carboxilato de Amina) en el nanocompuesto es de presentar
mayor resistencia a la corrosion a bajas cantidades del mismo,

siendo el compuesto denominado EA 0.1CEC CA BYK306.

Mientras que al aumentar la concentracion de este inhibidor a
0.5 CEC dicha resistencia disminuye considerablemente,
dando como resultado que la corrosion se presente 48 horas

antes del compuesto mencionado.

Al aumentar la concentracién del inhibidor a 1 CEC, la
resistencia a la corrosion asciende hasta igualar al del
compuesto con una concentracion de 0.1CEC CA, sin embargo
la placa con marca (P2), presentd marcas de corrosion
anticipadamente (72 horas) debido a irregularidades en la

aplicacién del recubrimiento.
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Esto se debe a que como se indicd anteriormente el inhibidor
CA no se diluye facilmente o tiene baja compatibilidad con
resinas epoxicas, por tal motivo se infiere a que el volumen
libre o espacios reticulares en las resinas con mayor cantidad

de inhibidor posee un mayor volumen libre.

Es interesante notar que el inhibidor de corrosion tipo CA
protege en presencia de rayaduras a bajas proporciones,

mostrando el efecto "Self-helaing" de los carboxilato de amina.

4.8.3 Corrosion en Camara Salina de Nanocompuestos con

Cloisite Na

Tabla LXVII: Valores de ensayo de corrosiéon para
probetas con compuestos que contienen Cloisite Na
Cloisite Na

EA Na 0.1 EA Na 0.5 EA Na 1

CEC CA CEC CA CEC CA

BYK306 BYK306 BYK306
Placa P1 P2 P1 P2 P1 P2 P1 P2

Hora

24 RC RC RC RC RC RC RC RC
48 RC RC RC RC RC RC RC RC
72 RC RC RC RC RC RC RC RC
96 RC RC RC RC RC RC RC RC
120 RC RC RC RC RC RC RC RC
144 RC RC RC Falla RC RC RC RC

EA Na
BYK306

168 RC RC Falla RC RC RC RC
192 RC Falla RC RC Fala Falla
216 Falla RC RC

240 RC RC
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264 RC RC
288 RC RC
312 Falla Falla

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En la Tabla LXVIl se puede observar la resistencia a la
corrosion de las placas recubiertas por los nanocompuestos
con Cloisite Na, siendo destacada la resistencia presentada por
el nanocompuesto con una concentracion de 0.5 CEC CA en
comparaciéon con los otros nanocompuestos, dicha resistencia
de 312 horas.

Esto se debe a que el inhibidor y el BYK306 actuan en sinergia
para incrementar la compatibilizacion de la Cloisite Na y la
resina epoxica.

A grandes cantidad de inhibidor el film tiene una baja
reticulacion o alto volumen libre, esto da acceso mas facilmente

a los cloruros o humedad.
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Epdxica- Amina- Cloisite Na

,_JHHQ

ONCENTRACION DE CARBOXILATO DE
AMINA

Figura 4.81: Falla de placas P1 (arriba) y P2
(abajo): nanocompuestos con Cloisite Na

(312 horas)
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Adicionalmente, en investigaciones anteriores [12] se demostro
que la Cloisite Na incrementa la corrosion o le resta eficiencia

al inhibidor de carboxilato de amina.

4.8.4Corrosion en Camara Salina de Nanocompuestos con

Cloisite 20A

En la Tabla LXVIIl se presentan los datos correspondientes a la
resistencia a la corrosion (horas) recubiertas con los
nanocompuestos que contienen Cloisite 20A y las fotos

correspondientes a las placas después del ensayo.
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Tabla LXVIII: Valores de ensayo de corrosion para placas
con compuestos que contienen Cloisite 20A

Cloisite 20A
EA 20A01 EA 20A 0.5 EA 20A1
:¢K2:(ﬁ5 CEC CA CECCA CECCA
BYK306 BYK306 BYK306
Placa
P1 P2 P1 P2 P1 P2 P1 P2
Hora

24 RC RC RC RC RC RC RC RC
48 RC RC RC RC RC RC RC RC
72 RC RC RC RC RC RC RC RC
96 RC RC RC RC RC RC RC RC
120 RC RC RC RC RC RC RC RC
144 RC RC RC RC RC RC RC RC
168 RC RC RC RC RC RC RC RC

192 RC RC RC Falla Falla Falla RC RC

216 RC RC Falla RC RC
240 RC RC RC RC
264 RC RC RC RC
288 RC RC RC RC
312 RC RC RC RC
336 Falla Falla Falla Falla

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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CONCENTRACION DE CARBOXILATO DE AMINA

Figura 4.82: Falla de placas P1 (arriba) y P2
(abajo): Nanocompuestos con Cloisite 20A

(336 horas)
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Al observar la Tabla LXVIIl se puede identificar que las placas
recubiertas con los nanocompuestos: EA 20A BYK306 y EA
20A 1CECCA BYK306, presentan una resistencia superior a
los otros nanocompuestos que contienen Cloisite 20A, la cual

fué de 336 horas.

En este caso, la Cloisite 20A sin incluir el inhibidor incrementa
la resistencia a la corrosion comparada con los sistemas con
Cloisite Na, esto demuestra la compatibilidad o sinergia con la

resina epoxi y el BYK306.
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Sin embargo, el inhibidor de corrosion no permite un curado o
desarrollo del film 6ptimo a bajas concentraciones, esto podria
deberse a una reaccion secundaria entre el inhibidor y la
resina epoxica-amina, al disminuir el grado de reticulacion

disminuira la resistencia a la corrosion.

En la Tabla LXIX podemos observar los valores de resistencia
a la corrosion (horas) para todas las placas de los
nanocompuestos desarrollados. Los valores mostrados en la

Tabla LXIX estan representados graficamente en la Figura

4.83.
Tabla LXIX: Resistencia a la corrosion
(Horas)
Compuesto Resistencia
(horas)
EA(P1) 72
EA(P2) 24
EA BYK306 (P1) 96
EA BYK306 (P2) 72
EA 0.1 CEC CABYK306 (P1) 240
EA 0.1 CEC CABYK306 (P2) 240
EA 0.5 CEC CABYK306 (P1) 192
EA 0.5 CEC CABYK306 (P2) 144
EA 1 CEC CABYK306 (P1) 240
EA 1 CEC CABYK306 (P2) 72
EA Na BYK306 (P1) 216
EA Na BYK306 (P2) 192
EA Na 0.1 CEC CABYK306 (P1) 168
EA Na 0.1 CEC CABYK306 (P2) 144

EA Na 0.5 CEC CABYK306 (P1) 312
EA Na 0.5 CEC CABYK306 (P2) 312



EA Na 1 CEC CABYK306 (P1)
EA Na 1 CEC CA BYK306 (P2)
EA 20A BYK306 (P1)

EA 20A BYK306 (P2)

EA 20A 0.1 CEC CA BYK306
(P1)

EA 20A 0.1 CEC CA BYK306
(P2)

EA 20A 0.5 CEC CA BYK306
P1
EA 20A 0.5 ((:EC) CABYK306
(P2)

EA 20A 1 CEC CA BYK306 (P1)
EA 20A 1 CEC CABYK306 (P2)

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Figura 4.83: Resistencia promedio a la corrosion

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Considerando los valores de resistencia a la corrosion de la
Tabla LXIX podemos determinar que los nanocompuestos que
presentaron mejor resistencia a la corrosion fueron: EA 20A
BYK 306 y EA 20A 1CEC CA BYK306, para ambos fué de 336
horas. Lo que representa un aumento en la Resistencia a la
Corrosion del 200% para las placas sin rayar (P2) en relacién
con la matriz epdxica, considerando la resistencia

correspondiente a dicho compuesto base igual al 100%.

Es importante indicar la dificultad para mantener los espesor de
recubrimientos constantes y los defectos que se pudieron
apreciar al obtener las peliculas sobres las placas, esto puede
definitivamente haber influenciado estos resultados de camara

salina.

4.9 Ensayo de Flamabilidad segin norma ASTM D 635-10

Este ensayo fue realizado con la finalidad de identificar la capacidad
ignifuga presente en las nanoarcillas (Cloisite Na y Cloisite 20A),
para lo cual se elaboraron probetas rectangulares segun lo
especificado en la norma utilizada como referencia (ASTM D 635-
10). La capacidad ignifuga de un compuesto permite reducir la
inflamabilidad de un material o para demorar la propagacion de las

flamas a lo largo y a través de su superficie [71].
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Ya que los nanocompuestos incluyen en su estructura laminas de
filosilicatos o comunmente llamadas arcillas, se espera que la
naturaleza inorganica de las arcillas represente mayor dificultad a la
fuente de calor para alcanzar encender y consumir las probetas de
los nanocompuestos elaborados con arcillas y de esta manera

actuar como un compuesto ignifugo o retardante de la llama.

A pesar de tener prioridad en el analisis del efecto de la arcilla en el
nanocompuesto, también se realizaron pruebas de los
nanocompuestos que no contienen nanoarcilla en su estructura, con
la finalidad de evaluar si la presencia de los otros componentes
(carboxilato de amina, BYK306) repercute en la flamabilidad de los

nanocompuestos elaborados.

La presencia de un ignifugo en el nanocompuesto representara un
incremento en el tiempo que requiera la probeta para consumirse

parcial o totalmente segun lo que se indica en la norma.

Anteriormente era comun el uso de compuestos halogenados, sin
embargo se desea remplazar este tipo de compuestos ya que
desprenden una gran cantidad de gases téxicos. A diferencia de las
arcillas que segun lo revisado en la informacién de referencia actuan
como retardadores a la llama al mezclarlos con matrices

poliméricas.
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Cabe mencionar que entre las propiedades quimicas de los
compuestos elaborados con epodxico, se encuentra la elevada
inflamabilidad que por su estructura proporciona. A continuaciéon se

presentan los datos registrados durante el ensayo, siendo:

L= Burned length o longitud quemada (mm)

t= time o tiempo (s)
4.9.1 Flamabilidad del Compuesto Convencional

La Tabla LXX presenta los datos correspondientes a la longitud
quemada y tiempo consumido para la matriz epoxica y el
compuesto que contiene epoxica, amina y aditivo (BYK306)

denominado EA BYK306.

Tabla LXX: Longitud y tiempo consumido para la
matriz epoxicay EA BYK306

EA 75,00 9,53

EABYK306 75,00 11,33
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Como se puede observar en la Tabla LXX, el efecto del aditivo
BYK306 es positivo con respecto a la flamabilidad, ya que
permite aumentar el tiempo necesario para consumir en su
totalidad la longitud quemada, la cual es de 75mm para las

probetas de todos los nanocompuestos desarrollados.
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Compuestos Convencionales
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Figura 4.84: Tiempo consumido para la matriz
epoxicay EA BYK306

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

4.9.2 Flamabilidad de Compuestos con Carboxilato de Amina

A continuacién se presentan los resultados correspondientes a
los nanocompuestos que contienen el inhibidor de corrosion
(carboxilato de amina), incluyendo Ila variacién de su

concentracién. (Véase Tabla LXXI).

Tabla LXXI: Longitud y tiempo consumido para
los nanocompuestos con carboxilato de amina

EA 0.1 CEC CA BYK306 75,00 21,99

EA 0.5 CEC CA BYK306 75,00 17,56

EA 1 CEC CABYK306 75,00 14,26

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Nanocompuestos con
carboxilato de amina
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Figura 4.85: Tiempo consumido para los

nanocompuestos con carboxilato de amina
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

En la Figura 4.85 se puede observar una relacion linealmente
proporcional entre el tiempo consumido y la concentracién de
carboxilato de amina, esto puede deberse a la naturaleza del
inhibidor, el cual al contener en su estructura atomos de

carbono, aporta a la combustion, acelerando este proceso.

4.9.3Flamabilidad de Nanocompuestos con Cloisite Na

Se presenta la Tabla LXXI, con lo datos registrados
correspondientes a los nanocompuestos que contienen en su
composicion Cloisite Na, los cuales presentan un incremento

considerable en el tiempo consumido en comparacion con los
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nanocompuestos de mezcla base (matriz epdéxica y EA

BYK306).

Tabla LXXII: Longitud y tiempo consumido para los
nanocompuestos que contienen cloisite Na

EA Na BYK306 75,00 27,70
EA Na 0.1 CEC CABYK306 75,00 21,01
EA Na 0.5 CEC CABYK306 75,00 32,97
EA Na1 CEC CA BYK306 75,00 20,65

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Figura 4.86: Tiempo consumido para los

nanocompuestos con Cloisite Na
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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Ademas se puede destacar en la Figura 4.86 que el
compuesto denominado EA Na 0.5 CEC CA BYK306 requirid
un tiempo para consumir la totalidad de la probeta mucho

menor que los otros nanocompuestos que contienen la Cloisite

Na.

4.9.4Flamabilidad de Nanocompuestos con Cloisite 20A

En la Tabla LXXIIl se presentan los resultados del analisis
efectuado en los nanocompuestos que contienen Cloisite 20A,
incluyendo los que tienen ademas inhibidor de corrosion

(carboxilato de amina).

Tabla LXXIII: Longitud y tiempo consumido para los
nanocompuestos con Cloisite 20A

EA 20A BYK306 75,00 6,84
EA 20A 0.1 CEC CA BYK306 75,00 20,21
EA 20A 0.5 CEC CABYK306 75,00 24,01

EA 20A1 CEC CABYK306 75,00 13,41

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Como se puede apreciar en la Figura 4.87 los compuestos que
contienen Cloisite 20A, presentan un comportamiento variable
al agregar el inhibidor de corrosién (carboxilato de amina). De

los cuales el que menor tiempo.
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Figura 4.87: Tiempo consumido para los

nanocompuestos con Cloisite 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

4.9.5Flamabilidad de Nanocompuestos con Cloisite Nay 20A

Se presenta la tabla de datos recopilados para los
nanocompuestos elaborados con la matriz epdxica, aditivo

(BYK306) y la Cloisite Na y Cloisite 20A respectivamente.

Tabla LXXIV: Longitud y tiempo consumido
para los nanocompuestos con Cloisite Nay 20A

EA Na BYK306 75,00 27,70

EA 20A BYK306 75,00 6,84
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

A partir de la Tabla LXXIV se puede identificar que la Cloisite

20A presenta un tiempo necesario para consumir la probeta
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menor en comparacion la Cloisite Na, esto tiene relacion con lo
indicado en la Hoja Técnica de la Cloisite 20A, en la cual se
indica que su porcentaje de pérdida de peso por ignicion es del
38%, mientras que para la Na es de 7%. Una representacion

grafica se muestra a continuacion en la Figura 4.88.

Nanocompuestos con Cloisite Na
y Cloisite 20A
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2
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F ooy : .

EA Na BYK306 EA 20ABYK306

Figura 4.88: Tiempo consumido para los

nanocompuestos con Cloisite Nay 20A
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Se procedera a calcular la velocidad de combustion lineal.

Siendo esta igual a:

L
vV =60Xx-

t
En la Tabla LXXV se presenta el resumen de la velocidad de
combustion lineal en todos los nanocompuestos, expresada en

milimetro por minuto (mm/min).
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Tabla LXXV: Velocidad de combustion
lineal de todos los nanocompuestos

EA 472,19
EABYK306 397,18
EA Na BYK306 162,45

EA Na 0.1 CEC CABYK306 214,18
EA Na 0.5 CEC CABYK306 136,49
EA Na1 CEC CABYK306 217,92

EA 0.1 CEC CABYK306 202,95
EA 0.5 CEC CABYK306 251,76
EA 1 CEC CABYK306 313,82
EA 20A BYK306 238,85

EA 20A 0.1 CEC CABYK306 222,66
EA 20A 0.5 CEC CABYK306 187,42

EA 20A1 CEC CABYK306 335.57

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

4.10 Ensayo de Adherencia segun Norma ASTM D 3359

La adherencia de un recubrimiento organico a la superficie metalica
que se desea proteger es en el sistema la propiedad fundamental de
la mayor importancia, hasta el punto que si es débil se anulan por

completo las propiedades protectoras del recubrimiento [72].
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Para este ensayo se utilizd como sustrato, placas metdlicas las
cuales fueron recubiertas con films de los compuestos elaborados a
partir de una matriz polimérica de tipo termoestable, como es el caso
de la matriz epdxica y otros componentes (Cloisite Na, Cloisite 20A,

aditivo superficial con silicona BYK306, carboxilato de amina).

La aplicacién se la realizd de la misma forma como se realizd
anteriormente para las placas de la prueba de Corrosiéon en Camara
Salina, con un aplicador del tipo GARDCO, con un espesor de 3mils

en cada una de las placas.

Previo a esta aplicacion del recubrimiento, se realizo la limpieza del
sustrato lo cual es de gran importancia para que se dé una buena
adherencia, la limpieza consistio en primero sumergirlas en una
solucion antioxidante si fuera necesario, luego lijar las placas
metdlicas tratando que se realice un lijado uniforme en un solo
sentido, enjuagar con agua destilada y pasar alcohol, finalmente

secarlas.

4.10.1 Adherencia del Compuesto Convencional

Tabla LXXVI: Adherencia placas recubiertas con
matriz epéxicay EA BYK306

EA 5B 0%

EA BYK306 3B 5-15%
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.
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De por si la resina epdxica presenta la caracteristica de
poseer una excelente adherencia es por ello que la matriz
polimérica siendo una pintura epoxica aun presenta la alta
adherencia de la resina clasificAndola como una 5B es decir
con un area removida del 0%, a diferencia de la matriz
polimérica agregandole el aditivo superficial con silicona esta
reduce su adherencia, removiendo un area de un 5% a un
15% de Ila pelicula clasificandola como 3B, el aditivo
superficial con silicona, si bien es cierto mejora las propiedad
de viscosidad es por esto que es de mejor aplicacién, podria
influir al reducir la adherencia del film sobre el sustrato

metalico.

4.10.2 Adherencia de Compuestos con Carboxilato de Amina

Tabla LXXVII: Adherencia placas recubiertas con
compuestos con carboxilato de amina

EA BYK306 3B 5-15%
EA 0.1 CEC CABYK306 5B 0%
EA 0.5 CEC CABYK306 4B <5%
EA 1 CEC CABYK306 3B 5-15%

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Analizando los compuestos que poseen carboxilato de amina,
se puede observar que si tiene una capacidad de intercambio

cationico (CEC) de 0.1 este aumenta su adherencia
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clasificandola como 5B con area de remocién del 0% con
respecto a la matriz polimérica con BYK306, pero al ir
aumentando su capacidad de intercambio catidnico (CEC)
esto va a ir reduciendo su adherencia, con un 0.5 CEC el
compuesto se lo clasifica con una adherencia de 4B y un area
de remocién < 5%, pero con 1 CEC este compuesto se lo
clasifica con una adherencia de 3B y un area de remocion del
5% al 15%, esto es reduciendo aun mas la propiedad de

adherencia.

4.10.3 Adherencia de Nanocompuestos con Cloisite Na

Tabla LXXVIIl: Adherencia placas recubiertas con

Cloisite Na i
Muestra Clasificacion % Are_;a
removida
EA 5B 0%
EA BYK306 3B 5-15%
EA Na BYK306 4B <5%
EA Na 0.1 CEC CABYK306 4B < 5%
EA Na 0.5 CEC CABYK306 5B 0%
EA Na1 CEC CABYK306 5B 0%

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Al incluir la Cloisite Na dentro de la matriz polimérica con
aditivo superficial con silicona BYK306, la presencia de la
arcilla ayuda a que la adherencia aumente clasificandola
como 4B con area de remocion < 5% con respecto a la matriz

polimérica con BYK306, pero a mas de agregar la Cloisite Na
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a la matriz polimérica con aditivo BYK306 se afade el
inhibidor de corrosién carboxilato de amina y asi mismo que
en el caso anterior se variara la capacidad de intercambio
cationico (CEC) y ahora se puede observar que al tener 0.1
CEC no varia la adherencia, pero si se sigue aumentando a
0.5 CEC la adherencia aumenta clasificandola como 5B con
un area de remocion del 0%, asi mismo si el Carboxilato de
Amina aumenta a 1 CEC la propiedad de adherencia no se va
a ver influenciada con respecto a la 0.5 CEC permanece en

5B con un area de remocion del 0%.

Utilizando sélo el inhibidor de corrosiéon se vio que al
aumentar la CEC de este, la propiedad de adherencia se
disminuia, ahora agregandole la arcilla Cloisite Na esto
cambia ya que aumenta por rangos se podria decir de 0 a 0.1

CEC aumenta a 4B, perode 0.5a 1 CEC aumenta a 5B.

Esto se puede deber a que el inhibidor de carboxilato de
amina se encuentra entre las capas de la arcilla o absorbido
por iones metalicos de esta, por tal motivo cuando se agrega
un inhibidor en elevadas proporciones sin la arcilla, el

inhibidor no actuaria en la reaccion quimica epoxico — amina,
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entonces disminuye el grado de reticulado y por lo tanto

disminuye la adherencia del recubrimiento.

4.10.4 Adherencia de Nanocompuestos con Cloisite 20A

Tabla LXXIX: Adherencia placas recubiertas con Cloisite

20A
EA BYK306 3B 5-15%
EA 20A BYK306 4B <5%
EA 20A 0.1CEC CA BYK306 2B 15-35%
EA 20A 0.5CEC CA BYK306 4B <5%
EA 20A1CEC CABYK306 2B 15 - 35%

Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

La Cloisite 20A dentro de la matriz polimérica con aditivo
superficial con silicona BYK306, la presencia de esta
nanoarcilla mejora la adherencia clasificandola como 4B con
area de remocion < 5% con respecto a la matriz polimérica
con BYK306, pero aparte de agregar la Cloisite 20A a la
matriz polimérica con aditivo BYK306 se afiade el inhibidor de
corrosion Carboxilato de Amina, asi mismo que en el caso
anterior se variara la capacidad de intercambio catidnico
(CEC) de la misma forma que se efectu6 para con la Cloisite

Na.

Se observa que al agregar 0.1 CEC del Carboxilato de Amina

la reaccidn con esta nanoarcilla hace que la adherencia



280

disminuya clasificandola como 2B y un area de remocion del
15% al 35%, pero si se sigue aumentando a 0.5 CEC la
adherencia vuelve a aumentar clasificandola como 4B con un
area de remocion < 5%, asi mismo si el Carboxilato de Amina
aumenta nuevamente a 1 CEC la propiedad de adherencia se
ve influenciada con respecto a la 0.5 CEC que una vez mas
vuelve a disminuir clasificandola en 2B y un area de remocion

del 15% al 35%.

Una vez mas se analiza que al utilizar solo el inhibidor de
corrosion se ve que al aumentar la CEC de este, la propiedad
de adherencia se disminuia, ahora agregandole las mismas
CEC del carboxilato de amina a la nanoarcilla Cloisite 20A
esto cambia ya que toma un comportamiento por partes o
ciclico, al tener 0 CEC este aumente a 4B, si aumenta a 0.1
CEC ya disminuye a 2B, a 0.5 CEC aumenta a 4B y

finalmente a 1 CEC disminuye a 2B.

En caso similar al anterior, las cadenas largas del
alkylamonium o el exceso de inhibidor no interviene en la
reaccion epodxico — amina, por lo tanto la adherencia

disminuye.



281

4.10.5 Adherencia entre Nanocompuestos Cloisite Na y20A

Tabla LXXX: Adherencia placas recubiertas con
Cloisite Na y Cloisite 20A

EA Na BYK306 4B <5%

EA 20A BYK306 4B <5%
Fuente: Burgos O., Chavez M., Vera G.

Finalmente realizamos una comparacion entre estos dos
nanocompuestos y vemos que la propiedad de adherencia se
ve afectada con respecto a la matriz polimérica ya que ambas
arcillas disminuyen la capacidad de adherencia al sustrato,
pero vemos que no existe ninguna diferencia entre las dos
arcillas ambas presentan una adherencia de clasificacion 4B y

un area de remocion < 5%.

Ademas de ver cuanta adherencia posee un recubrimiento,
esta prueba también nos sirve para detectar si existen fallas
como: deficiencia en la preparacion de superficie, excesivo
espesor de capa y deficiencia en la composicion del
recubrimiento. No se puede descartar la posibilidad de que
exista una falla en la limpieza del sustrato, asi como el que las

aplicaciones hayan estado libres de  defectos.
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5 CONCLUSIONESY RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

1 En los andlisis de XRD indicd que los nanocompuestos se
encontraban exfoliados por la forma de las graficas recopiladas,
sin importar su composicion. A diferencia de literatura de
referencia en la cual, a pesar de utilizar los mismos componentes
a excepcion del aditivo BYK306, sélo se obtuvo una intercalacion
parcial de los mismos. A partir de lo cual se concluye que el
aditivo BYK306, ademas de ser un tensoactivo que mejora la
fluidez del recubrimiento, actia como surfactante permitiendo
aumentar el espacio laminar en las estructuras de las

nanoarcillas hasta conseguir una exfoliacion del nanocompuesto.

2 En el andlisis de FTIR se muestran las variaciones de los grupos
funcionales mas representativos, escoger uno entre los 16
compuestos elaborados es una tarea dificil ya que al no tener los

Mismos espesores no es posible la comparacion entre ellos.

3 En el andlisis FTIR tampoco se pudo apreciar los grupos que se
encuentran en la huella digital, debido a interferencia generada
ya sea por humedad del film o por permitir paso del aire cuando

se realizaba la lectura en el infrarrojo.
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4 Si se pudiera comparar entre los 16 compuestos analizados en
infrarrojo, cual de estos posee menor cantidad de absorcion de la
solucion es el denominado EA 20A BYK306, ya que es el que
presente el menor cambio en sus grupos antes y después de
haber sido sometido a la solucion de Cloruro de Sodio al 5%

durante 336 horas.

5 El efecto del aditivo en el analisis de FTIR en la matriz polimérica
entre los dos compuesto basicamente no varian en nada
inicialmente y posterior a la exposicion de la solucion varia

ligeramente.

6 El inhibidor como en las otras pruebas tiene un comportamiento
bien variante. Por lo visto en los compuestos con carboxilato de
amina se propuso una hipotesis que a mayor capacidad de
intercambio cationico (CEC) del Carboxilato de Amina disminuye
la capacidad de absorcion sobre todo para el grupo C-OH stry
aumentan los grupos -CH2- , -CH3- assym str y -CH2- , -CH3-

sym str.

7 Dentro de los nanocompuestos con Cloisite Na, se ve una
variacion en los grupos mientras unos aumentan los otros
disminuye, podria atribuirsele este fendmeno a la presencia de la

Cloisite, pero es tan solo otra hipotesis que se llego a dar.
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Para los nanocompuestos con Cloisite 20A, a mayor cantidad de
inhibidor disminuye el grupo funcional C-OH str. Pero los demas
grupos varia aumenta para 0.1 CEC para 0.5 CEC disminuye y

para 1 CEC vuelve aumentar.

A mayores refuerzos agregados en la matriz polimérica menor es
la estabilidad térmica que posee el nanocompuesto si la

naturaleza del compuesto no es compatible con esta.

En el andlisis de TGA se concluye que la mezcla con arcilla
Cloisite 20A es mas estable que la que contiene Cloisite Na, ya
que mejora en 1243 °C su temperatura de descomposicion

térmica.

A mayor concentracion de carboxilato de amina, mayor es la
temperatura de descomposicion, siendo el compuesto EA 20A 1

CEC CA BYK306 el que presenta mas incremento.

El TGA permite asegurar que ningun sistema esta totalmente
exfoliado ya que los termogramas no se desplazaron a mayores

temperaturas de manera significativa.

En las pruebas de tensidén se observd que el médulo de Young
aumenté 126,17 MPa aproximadamente cuando contenia aditivo

BYK306 en su matriz polimérica, esto demostrd la compatibilidad
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del BYK306 dentro de la resina debido a la relacion del Modulo
de Young con las fuerzas intermoleculares, dando un producto

de mayor rigidez.

Cuando se agrega Carboxilato de Amina en el compuesto
EABYK306, el médulo de Young aumenta conforme aumenta la
concentracién del CA, con 0.1 de CA el Mddulo de Young es de
1041.78 + 75.77 MPa, 0.5 de CA es de 1057.51 + 88.26 MPa y
con 1 de CA es de 1152.27 £ 51.42 MPa, sin embargo el
incremento es ligero comparado con el incremento dado

netamente por el aditivo BYK306.

Los compuestos con Cloisite Na no mejoran el médulo de Young,
la presencia de CA a diferentes concentraciones no provoca
grandes variaciones en esta propiedad mecanica, esto se debe a
que esta arcilla es totalmente natural aunque el aditivo provoque
una ligera dispersion junto con el carboxilato de amina, no es
suficiente que la compatibilidad entre resina epoxica y Cloisite
Na sea lo suficientemente grande como para verse reflejada en

un aumento notorio del Médulo de Young.

La presencia de Cloisite 20A con CA en la matriz polimérica
incrementa el moédulo de Young, cuando la concentracion es 0.1,

0.5y 1 de CEC CA y el médulo de Young es de 1229.99 + 58.05
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MPa, 127261 + 36.59 MPa, 126041 + 2497 MPa
respectivamente, estos datos son mayores que el compuesto
convencional y con BYK306, sin embargo existe una relacion
optima que corresponde a 0.5 CEC CA, ya que mayor a éste el

Moddulo de Young disminuye ligeramente.

La arcilla Cloisite 20A con BYK306 provoca un mayor incremento
del Mdédulo de Young que la arcilla Na con BYK306, debido al
tratamiento dado por sales de alkilamoium que la transforma en
una nanoarcilla organica provocando una mayor compatibilidad

con el polimero.

En la prueba de Transmision de Vapor de Agua el efecto de
agregar aditivo BYK306 reduce en un 36.07% el WVTR del
compuesto convencional, la naturaleza excluyente del agua que
tiene el aditivo provoca este comportamiento impidiendo el paso

de vapor de agua a través del recubrimiento.

La presencia de carboxilato de amina en el recubrimiento
provoca que atravesar el film sea mas dificil que si no estuviera
presente, debido a la naturaleza del CA ya que es un inhibidor
volatil de corrosion, es decir es un compuesto migratorio que
crea un efecto barrera a agentes externos como es el vapor de

agua disminuyendo el WVTR.
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Variar la concentracion de carboxilato de amina a las
concentraciones 0.1, 0.5 y 1 CEC CA no ayuda a la disminucion
de la permeancia al vapor WVP ya la diferencia en peso esta en

el orden de los miligramos.

La mayor reduccion de transmision de vapor agua 85.64% entre
compuesto con arcillas y carboxilato de amina corresponde al
compuesto EA20A 0.1 CEC CA BYK306 seguidas de EA20A 0.5
CEC CA BYK306 y EA20A 1 CEC CA BYK306 debido al

tratamiento previo que la Cloisite 20A presenta.

La arcilla Cloisite Na junto con el carboxilato de amina presenté
una reduccion en su concentracion mas baja, pero al aumentar
carboxilato de amina se induce a la transmision de vapor de

agua.

La propiedad de reduccion de transmision de vapor de agua del
nanocompuesto EA Na BYK306 fue superado en un 40.03% por
el nanocompuesto EA 20A BYK306 reafirmando Ila
compatibilidad de esta organoarcilla con matrices poliméricas y
el efecto barrera que provocan la presencia de cadenas largas

como las sales de alkylamonium.

El efecto del aditivo utilizado para la elaboracion de los

compuestos y nanocompuestos fue favorable para los ensayos
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de Absorcion de Agua, Transmisiéon de vapor de Agua vy
Flamabilidad, ya que optimizé las propiedades involucradas en

estos ensayos.

El nanocompuesto denominado EA BYK306, compuesto por a
matriz epdxica y el aditivo BYK306 presentd la mayor reduccion
en la absorcion de agua de las probetas, siendo esta 55.36%
menor que la de la matriz epéxica. Cabe mencionar que uno de
sus componentes es el xileno, el cual es utilizado en el campo de
la biologia como excluyente del agua. [71] Con lo que se
concluye que el efecto del aditivo en el nanocompuesto es el de
crear una superficie impermeable que aumenta la resistencia
para el ingreso del agua, lo cual se refleja en una bajo absorcion

de agua.

Al agregar las nanoarcillas se produjo un incremento en la
absorciéon de agua con respecto al compuesto denominado
EABYK306, el cual fue de 68,75 % para aquellos
nanocompuestos elaborados con Cloisite 20 A y de 31,25 % para
los que contienen Cloisite Na. Sin embargo en comparacion con
el compuesto tradicional los compuestos elaborados con Cloisite
20 A, presentan una reduccion en la absorcion de agua de un

24.11%. En el caso de los compuestos elaborados con Cloisite
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Na no existe reduccion, mas bien se mantiene el incremento de
absorcion debido a la alta propiedad higroscopica que

caracteriza a esta nanoarcilla.

En el caso de los nanocompuestos que incluyen ademas
carboxilato de amina en su composicion, el nanocompuesto con
Cloisite Na que contiene una concentracion de 0.5 CEC present6
una elevada disminucién en comparacion con el nanocompuesto
que no contiene CA (EA Na BYK306), la cual fue de 45.53%.
Para el caso de los nanocompuestos con Cloisite 20 A, no hubo
reduccion en la absorcion de agua, sin embargo la menor
absorcién de agua fue la efectuada por el nanocompuesto con
una concentracion de 1TCECCA. Lo cual corrobora lo mencionado
en literatura de referencia, en la cual se indica que las
concentraciones de Carboxilato de amina optimas para optimizar
las propiedades de las nanoarcillas es de 0.5 CECCA y 1 CEC

CA, para la Cloisite Na y Cloisite 20 A respectivamente.

El resultado de la nanoarcilla Cloisite 20A en conjunto con el
inhibidor de corrosion Carboxilato de Amina, utilizados para la
elaboracion de los nanocompuestos fue favorable para el ensayo

de dureza al lapiz, ya que mejord dicha propiedad.
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Los nanocompuestos denominados EA 20A BYK306 CA,
compuesto por a matriz polimérica con aditivo superficial con
silicona BYK306 presentaron el mayor aumento en la dureza de
las peliculas de recubrimiento a sustratos metalicos con una
resistencia al lapiz de 5H, siendo la matriz polimérica de menor

resistencia con un 3H.

La utilizacion de aditivo superficial con silicona BYK306, no
influye en los recubrimientos para la propiedad de dureza, tanto
la matriz polimérica como la misma matriz con aditivo BYK306,

presentaron la misma dureza al lapiz de 3H.

La nanoarcilla Cloisite 20A produce un incremento en la dureza
al lapiz con 5H y para los nanocompuestos con Cloisite Na estos
incrementaron a apenas un 4H, con respecto a la matriz
polimérica. Pero dentro de los nanocompuestos con Cloisite 20A,
asi como los elaborados con Cloisite Na no presentan
variaciones en la dureza es por ello que elegir una composicion
especifica resulta dificil, sélo se sabe que la utilizacién de la

nanoarcilla 20A ayuda a mejorar la propiedad de dureza.

El ensayo de Camara Salina permiti6 determinar que los
nanocompuestos que presentaron la una elevada mejora en la

Resistencia a la Corrosion fueron los elaborados con Cloisite
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20A, de los cuales los de mejores propiedades anticorrosivas
fueron. EA 20A BYK 306 y EA20A 1CECCA BYK306,
produciendo un incremento de mas del 200% en comparacién

con la matriz epoxica.

Todos los 8 nanocompuestos elaborados con las nanoarcillas
permitieron incrementar la Resistencia a la Corrosion, con lo que
se comprueba la hipétesis que las nanoarcillas permite que los
compuestos presenten mejores propiedades anticorrosivas y de
este modo prolongar el tiempo de proteccion de las superficies

en las cuales seran aplicados.

Al comparar la relacion de las propiedades que presentan los
nanocompuestos, se pudo observar que los resultados obtenidos
para WTR y Absorcion de agua son proporcionales a los
obtenidos en el ensayo de Resistencia a la Corrosion en Camara
Salina, lo cual tiene consistencia légica ya que mientras mayor
sea la capacidad del compuesto para permitir el flujo de agua y
la capacidad de absorberla, tendra mas facilidad para llevarse a

cabo la corrosion en el material recubierto.

El compuesto generado al agregar aditivo BYK306 a la matriz
epodxica denominado EA BYK306, presentd una reduccidn en la

velocidad lineal de combustion de 15.89% en comparacion con la
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matriz epoxica. Los compuestos que contienen inhibidor (CA),
aditivo BYK306, ademas de la matriz epdxica presentan mejores
resultados al estar en bajas concentraciones, siendo el de menor
velocidad lineal de combustion el compuesto denominado EA
0.1CECCA BYK306 logrando reducir en un 57.02% con

respecto a la matriz epoxica.

Entre todos los 16 nanocompuestos, el que presentd menor
velocidad lineal de combustién fue el compuesto denominado EA
20A 1CECCA BYK 306, el cual permitié disminuir en un 97,16%

dicha velocidad.

Para el caso de los nanocompuestos que contienen Cloisite Na,
el que presentd mejores propiedades ignifugas fue el
denominado EA Na 0.5CECCA BYK306, consiguiendo una
reduccién de 71,09% , y para los nanocompuestos con Cloisite
20 A se obtuvieron mejores resultados con el nanocompuesto
EA 20A 1CECCA BYKS306, logrando reducir en 97.16% la
velocidad lineal de combustion en comparacién con la matriz
epoxica, a partir de lo cual se puede concluir que con las
concentraciones de Carboxilato de amina mencionadas

anteriormente se logra una optimizacion de las propiedades
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ignifugas del compuesto, permitiendo que la nanoarcilla se

comporte como un buen retardante a la llama.

El aditivo superficial BYK306 dentro de la matriz polimérica hace
que la excelente adherencia que presenta este recubrimiento
reduzca su calidad de esta propiedad y se clasifique como una

adherencia 3B, siendo inicialmente una 5B.

El efecto del inhibidor de corrosién es bien variante para la
propiedad de adherencia, ya que si a mayor capacidad de
intercambio cationico (CEC) la pelicula va perdiendo adherencia,
lo cual si a estos compuestos se le agrega la arcilla Cloisite Na,
esta propiedad tiene nuevamente un cambio en el
comportamiento a mayor CEC del carboxilato de amina existira
aumento pero por rangos es decir de 0 CEC a 0.1 CEC
permanecera estable con 4B y de 0.5 CEC a 1 CEC estable en
5B, lo que antes teniamos que ha mayor inhibidor es menor la
adherencia con la Cloisite Na esto cambia a mayor inhibidor la
adherencia aumenta, para el caso de la utilizacion de la Cloisite
20A el inhibidor en estos nanocompuestos toma un
comportamiento menos estable es mas bien ciclico, empieza
solo matriz polimérica con aditivo y Cloisite 20A con una

adherencia de 2B la cual aumenta al tener 0.1 CEC de
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carboxilato de amina a 4B, al aumentar a 0.5 CEC esta

disminuye a 2B yen 1 CEC aumenta a 4B.

40 Existen 4 compuestos que presentan la mejor adherencia estos
son los denominados: matriz polimérica 6 EA, EA 0.1 CEC CA
BYK306, EA Na 0.5 CEC CA BYK306 y EA Na 1 CEC CA
BYK306. Todos estos presentan una adherencia de 5B con 0%

de area de remocion.

41 Se optimizaron las propiedades de dureza, tensién mecanica,
transmision de vapor y absorcion de agua, flamabilidad y
resistencia a la corrosion, en aquellos compuestos que en su

matriz contienen Cloisite 20A e inhibidor.

42 No se alcanzé la exfoliacion de los recubrimientos por lo que el
mejoramiento de las propiedades se debe a la dispersion y/o

intercalacion de sus componentes.

5.2 Recomendaciones

1 Se recomienda una buena limpieza en el sustrato metalico para
que existe una mejor adhesion mecanica y quimica, y asi lograr

una mejor adherencia de los recubrimientos.
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Mejorar el procedimiento para la realizacién de los films de modo
que tengan un espesor uniforme en todo su volumen y se

obtenga una superficie lisa libre de imperfecciones.

Mantener los films secos y bien limpios para el analisis de FTIR,
y ajustar bien el film tratando de que no exista flujos de aire en el
momento del analisis, asi se evitara que no exista interferencia

en el espectro.

Se recomienda el uso de Microscopio de Barrido (SEM) para
observar el nivel de dispersién de las nanoarcillas en la matriz
polimérica y corroborar lo que se concluy6 a partir de las graficas

obtenidas por difractometria.

Se recomienda el analisis de los compuestos y nanocompuestos
por medio de ensayo de analisis de envejecimiento, para evaluar
el efecto de los nuevos componentes en la matriz epdxica, con
respecto a su tiempo de vida util desde el punto de vista estético,
ya que los polimeros tienden a degradarse en presencia de la

luz, la cual puede simularse en este tipo de ensayo.

Recomendamos el uso de nuevos moldes para la elaboracién de
los compuestos y nanocompuestos, ya que los actuales ya
presentan defectos debido al uso y dificultan la generacion de las

probetas.
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7 Se recomienda el uso de una campana extractora de gases
durante la preparacion de las placas metalicas, ya que Ilo
solventes utilizados para su adecuacion generan vapores que
pueden causar la irritacion de las vias respiratorias de las

personas que se exponen a dichos vapores.

8 Se recomienda realizar el Ensayo de determinacién del indice de
Oxigeno Limite (LOI), con la finalidad de poder recopilar mas
informacion sobre el proceso de combustion en las probetas, ya
que este ensayo permite determinar la cantidad minima de
oxigeno presente en el aire para producirse la combustion y la
temperatura en la fase de precalentamiento. Ademas al ser un
indice puede ser comparado con un material de referencia y en
caso de que dicho indice sea superior a 28% permite clasificar a
las probetas como autoextinguibles [73], limitacién que tenemos
con el ensayo realizado ya que soélo nos permite comparar y

definir variaciones con respecto al compuesto de referencia.
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APENDICE A

PROPIEDADES TiPICAS ARCILLA CLOISITE Na

SOUTHERN CLAY PRODUCTS ra SuBSimsAY OF ROCKWIOD SPECIALTIES, NG

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®™

Eouthem Clay Peosducts, nd.
1212 Chunch Street
Eoniales, TK TEEZR

P 300-124-2E91
Fax: 330-272-1801
e s peoel o m

Cloisite® Na™

Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Cloisite® Na’ is a natural montmorillonite.

Designed Used:
Cloisitel® Na® is an additive for plastics to improve wanous plastic physical properties,
such as reinforcement, HOT, CLTE and bamer.

Typical Properties:

TreatmentPropertes: | Organic Modifier Y % Weight
Modifier Concentration | Moisture Loss on
Ignition
Cloisite® Na’ Mone Mone 4-0% T%

Typical Ory Particle Sizes: (microns, by wolume)

10% less than: 50% less than: B0% less tham:
Zpm Gpm 13pm
Color: Off White
Density:
Locse Bulk, lbs/ft FPacked Bulk, Ibsft Density, gicc

12.45 20.85 286




@ EDUTHERM CLAY FRODUCTE, INC. | PRODUCT BULLETIN m

X Ray Results: dos = 11.74

For additional information or technical assistance contact Southern Clay Products, Inc.
toll free at 300-324-2B01.
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APENDICE B

PROPIEDADES TIPICAS NANOARCILLA CLOISITE 20A

SOUTHERN CLAY PRODUICTS 1A SUSSDIARY OF ROCKWI00 SFECIALTIES, G

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Eouthern Clay Peoduchs, nde.
1212 Chunch Streel
Goncales, TE TREQD

Phora; 300-124-2891
Fac.: 33027210603
e S peodcom

Cloisite® 20A

Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Cloisite® 204 s a natural montmorillonite modified with a quatermany ammonium salt.

Designed Used:
Cloisite® 20A is an additive for plastics to improve various plastic physical properties,
such as reinforcement, HOT, CLTE and bamer.

Typical Properties:

TreammentPropertes: | Organic Modifier k3 F Weight
Modifier (1) | Concentration | Moisture Loss on
Ignition
Cloisite® 204 ZM2ZHT 25 meq/100g < 2% 3%
clay
CH;
|
CH, -N-HT
|
HT

Wmare HT Is Hydmogenated Tallow (-85% C18; ~30% C1E; 5% C14)

Anson: Chinos

{1} 2MIHT: dimettiyl, defydrogenated taliow, QUEtSMany ammonium



@ ECUTHERN CLAY FRODLCTE, INC.  PROCUCT BULLETIR

Typical Dry Particle Sizes: (microns, by voleme)

10% less than: 0% less thamn: 00% less tham:
2y fip 13y
Color Off White
Density:
Loose Bulk, lbsift’ Packed Bulk, b=t Density, glcc
7.35 13.55 177

E._EBH_E.ELLEE dogt = 2‘41‘!\

For additional information or technical assistance contact Southern Clay Products, Inc.

toll free at 900-224-2801.
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APENDICE C

HOJA TECNICA RESINA EPOXICA EPON 828
HE 20N

Technical Data Sheet

Re-is=wed Septernber 2005
EPON™ Resin 828

Product Description

EPOMN™ Resin is an undiuted dear difunctional bisphendal Afepschiorobydnn denved lquid epoxy resin.
When cross-inked or handened with appropriste cunng agents, very good mechanical, adhesive, dislectric
and chemical resistance properties are obiained. Because of this wersaid@ity, EPOMN Resin 828 has become
astandard epoey resin used in formmulation, faberication and fusion technology.

Benefits

« Fiber reanfonced pipes, tanks and compostes

« Tooling, casting and molding compounds

« Construcion, electrical and asrospace adhesies

= High sobd=flow VOC maintenance and marine coatings
=+ Blectrical encapsulations and laminates

= Chemical resstant tank inings, fooring and grouts

» Base mesin for epouy fusion technobogy

Sales Specification

Propesrty Units WValue Test Method'Standand
Wiight per Epoxide pleq 185 — 182 ASTM D652
Wiscosity at 25°C P 110 — 150 ASTM D445
Color Gardner 1 max. ASTM D1544

Typical Properties

Propesty Units WValue Test Method!Standand
Drensity at 26°C Ibigal BT ASTM D1475
Dhenisty at 26°C giml 1.16

Wapor pressure ) 25°C (77 i Hig D.o3

'-—_I'

Refractve ndex @ 26°C 77 1.572

'_—J_

Specific heat BTUN"F 05




ProcessingHow to use

General Information
The low wiscosity and cure properties of EPOMN Resin 328 allow its use under vanious application and
fabrication technigues including:

e Spraying and brushing = Puitrusicon
b Filament winding « Casting

¢ Pressure laminating « Molding

L Wacuum bag laminating « Toweling
Curing Agents

EPON Resin 828 can be cured or cross-linked with a vaniety of cuning agents depending on properties
desired in e finished product and the processing conditions employed. Some commonly used cuning
agents, recommendead concentrations, typecal cure schedules employed in major end-use applications. plus
sources fior these curing agents are displayed in Table 1.

Performance Propertes

Perfomance Characteristics of Cured EPOM Resin 828

Mechanical Properties

High performance, high strength matenals are obtained when this resin is cured with 3 vanety of curing
agents. Unfilled systems in common use have tensle values greater than 10,000 psi (82 MPa) with modulus
values greater than 400,000 psi (2750 MPa). Such systems are noomnally wery nigid. If greater flzability is
nesded systems can be fomulated to provide up fo 3000 slongation.

Adhesive Properties

Cine of the most widely recognized properties of cured EPOM Resin B28 is strong adhesion to a broad
range of subsirates. Such systems eshibit shear sirength of up to 6,000 psi (41 Mpa). One factor which
coniributes to this propesty is the kew shrinkage shown by these systems during cure. Compared o offer
pofymers, epoey resins hawe low intemal stresses resulting in strong and durable finished products.

Electrical Properties

EPOM Resin 823 cured systems hawe very good electnical insulating charactenistics and dielectric
properties. For example, systems can be obtained with anhydride and amine cunng apents having wolume
resistivities up to 1 x 1018 chrm-cm, diedeciric constants of 3-5 and dissipation factors of 0.002 to 0.020 at
ambient conditions. Blectnical encapsulations, laminates and molding compounds: are frequenty based on
EPON Resin 328.

Chemical Resistance

Cured EPON Resin 328 is highly resistant o a broad range of chemicals, including caustic. acids, fuels and
sohvents. Chemically resistant reinforced structures and linings or coatings over metal can be fomulated
with EP1ON Resin 828,

Formulating Techniques



The primary components of 3 thermosetting resin formula are the epoxy resin and the hardener or curing
apent. Howsever, in praciice other matenals are nomally incorporated to achieve special properties. For
example, inet fillers such as silicas. tales. calcium slicates, micas, cdays and calcium carbonate can be
added to further reduce shrinkage and improve dimensional stability. Also, reactive diluents can be added
b EPCOIM Resin £28 o reduce wscosity. The efiect on viscosity by adding such materials is shown in Figure
1.

Table 1/ Curing Agents for EPON™ 828

Recommended Concentration Typical  Deflection

Range, phr? Cure  Temperature

Curing Agent : PhysicalState 5'31'_':;!;'9 *C{'F] Applications * Suppliers 2
LR

Aliphatic Amines

EPIKURE™ 3223 Liguid 12 7d, 25 120x0) ABCDEFHI

(DETA) {77)

EPIKURE 3234 Liguid 13 7d, 25 120x0) ABCDEFHI

(TETA) {77)

EPIKURE 3200 {8EP)  Liquid 22 24n.25 120y250) BCEFGH
&
1h, 150
(300)

EPIKURE 3270 Liguid [l 144,26 55{133) ABCDEFHI
{7T)

EPIKURE 3271 Liguid 18 144,26 86{151) ABCDEFHI
{7T)

EPIKURE 3274 Liguid 40 14d, 25 — ABCDEFHI
{7T)

EPIKURE 3230 Liguid 35 7d, 25  8B[155) ABCDEFHI
{7T)

D-400 Type PEA Liquid 55 30min, 31(88)  ABCEFH
115(240)

Cydoaliphatic Amines

EPIKURE 3370 Liguid 38 7d,25  58(133) ABCDEFHI
{7T)

EPIKURE 3342 Liguid 63 7d, 25  83(145) ABCDEFHI
{7T)

EPIKURE 3333 Liquid 60 24n.25 54{129) ABCDEFHI
(iM&
2, 100

(212}



Polyamides
EPIKURE 2115

EPIKLURE 2125

EPIKURE 3140

Armindoamines
EPIKLURE 315

EPIKURE 3055

EPIKLURE 3072

Aromatic Amines
EPIEURE W

Metaphenyienediamine
(MPDA}

Methiylens dianiling
(MDA)

Diaminodighenyl
Sutfone (DADS)

Table 1/ Curing Agents for EPON™ 528, cont.

Liquid

Liquid

28

th, 100
[212)
7d,25
()
7d,25

()

16h, 25
(k&
h, 2
(200)
18h, 25
(k&
h, 3
(200)
14d, 25
()

2h, 80
(175) &
h, 150
(300)
2h, 80
(175) &
h, 150
(300)
B, 125
(257) &
1h, 200
(382)

85(135) AB

90195)  ABCEFH

115(40)  ABCEFH
—  ABCDEFHI

87(153)  ABCDEFHI

58(138)  ABCDEFHI

150(300)  BCDGHI

160(320) BCDEGHI

{T0(350)  BCDGHI

13

2,13



Curing Agent 1 PhysicalState
Anhydrides

Methyl tetrahydrophthalic Licquid
Anivydride [MTHFA)

MADIC Methyl Licquid
Anivydride (NMA)

Hexahydrophthalic Solid
Anhydride (HHPA)

Catalysts and

Mecellaneous

2-Ethyl- 4-Mathyl Metastable
Imidazole [EMI-24) Licquid
BF3-Maonoathylamine Liquicd
(BF3-MEA)

Diethyiaminopropylamine  Solid

Dicyandiamide Solid

Recommended Concenfration  Typical Defection
Cure  Temperaure

Range, phra

Schedule
Time

'C'F)

2h, 120
(250) &
2h, 150
(200}
1h, 120
(250) &
2-24n,
260(500)
1h, 80
{(175)&
2h, 150
(200}

4h, 50
[122)&
2h, 170
(240)
1h, 120
(250) &
2h, 170
(240)
30 min,
115(240)
1, 177
(250)

¥C({°F) Applications ¢ Suppliers 3

130286) BCDGH 9,11, 14

18)356) BCDGHl 9,14

13)285) BCDGH 8,12, 14

170(340) BCDGHl 15,16

170(340)  BCDGHI 17

10212)  ABC 8

150300) BCDGHl 18,10

1 Cures can be effectad with these curing apents over 3 wide range of temperatures. Higher temperahmes

yield shorter cure fimes and highest T,

* Parts of cunng agent per 100 parts of resin.
* Systems cured at room temperature were post cured 3t elevated femperature to achieve defiection values.

4 Application codes: A - Coatings; B - Adhesives; C - Castings: D - Moldings; E - Flooring; F - Paving; G-

Electrical Laminates; H - Stnuctural Laminates; Hrilament Winding.

* Supplier Ciode:
1. Huritsman Chemical
2 R5A Comporaion

3 El. DuPont de Memours & Co., Chemicals & Pigments Dept

4. Harshaw Chemical Company
5. Hexion Specialty Chermical



g. BASF Corporation

7. American Cyanamid - Industrial Chemical Div.
4. Milliken & Company

8. Lindau Chemicals, Inc.

10. Ankvydrides and Chemicals, Inc.

11. Dindie Chernical Co., Inc.

12. Buffalo Color Corp.

13. Air Products and Chemicals, Inc.

14. Lonza

15. Intercham

16. Polyorgani:
17. Atobech

1B. SKW Trotshery
108. Ashland Chermical

& Dimethylamino propylamine may be substituted at expense of shghtly reduced pot Iife. Sowces are 2 and
16.

Figure 1 [ Viscosity at 25 °C of EPON™ Resin 828 blends with various diluenis
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Fusion Technology

EPOM Resin is the product of choice for a resin chemist using a specific fusion catalyst when
processing proprietany solid epocy resins or epoxy esters. Upon request. Hexion Specialty Chemicals can
provide EPON Resin 828 exhibiting exiremealy low hydrolyzable and total chionne, tae end groups that may
be deletericwrs to resin curing and long term perfommance in elecinical uses.

FDA Status

Prowisions are made in the FOW regulations fior the use of EPOM Resin 828, when properdy formulated,
applied and cured. for food contact applications under Tile 21 Code of Federal Regulations 175.300. The
regulations should be consulted for complete details. In particular, we direct your attention to subparagraph
i{b)of 21 CFR 174.5 and the general prowvisions applicable bo ndirect food additives listed there.



ldentification and Classification
Chemical Absiract Sendice Regestry Member: 25088-38-5 (EPATSCA nventory designation )

Generic name: Liquid Bisphenol A Epichlonohydrin based epoxy resin.
Chemical designation: Phencl, 4,40 - [ 1-methylethybdens) bis-polymer with (chlcromethyl) oxirane.

Figure 2 | Viscosity - temperature profile for EPION™ Resin 828
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Figure 3/ Specific gravity - temperature profile for EPON™ Resin 828
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Formulation and Application Information
For additional pesformmance characienstics information covering adhesives, laminating, casting and



applicabons, consult bulletin SC87, entiled "EPOM Resin Stuctural Reference Manual.” For epoxy resin
amine-cured coatings, consult bullstin 5C: 183, entiled “Formulating Amine-Cured Coatings with EPOMN
Resin.”

Figure 4 | Viscosity - temperature profile (for 3 samples of EFON™ Resin 828 ranging in viscosity
from 110-150 poise)
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Safety, Storage & Handling
Please refer to the MSL0S fior the most curment Safety and Handling inforrmation.

Please refier o the Hexion web site for Shelf Life and recommended Shorage nfioemiation.

EPOM Resin 824 is an undiluted liquid epoety resin that is avalable in tank cars, tank trucks and 500 pound
net chosed head drums. EPOM Resin 828 is nomally shipped in bulk from 150 °F (88 *C) to 180 °F (82 °C}
and can be stored at 120-140 *F {43-60 *C) for ease of handing. The viscositytemperature profile and the
specitic gEwtyiemperaure profile for EPON Resin 828 are displayed in Figures 2 and 3 respectively for
your guidance.

HOTE OF CAUTION: When checking wiscosity of EPOMN Resin B2 incoming samples, we cauiion you bo
rmake certain that the product s maintaned at 25 +- 0,01 *C before testing. Yiou wall note in Figure 4 that
EPOM Resin 828 can vary in wiscosity by 10-15 poise for each degree in temperature the product vanes
from 25 “C.

Exposure to these materials should be minimized and avoided, if feasible, through the obsenance of proper
precautions, use of appropriate enginesring controls and proper personal protective chothing and
equipment, and adherence to proper handling procedures. Mone of these materials should be used,
stored, or transported until the handling precautions and recommendations as stated in the
Material 5afety Data Sheet (M5D5) for these and all other products being used are understood by
all persons wiho will work with them. Questions and requests for nfiormation on Hexion Speciaity
Chemicals, Inc. ("Hexion”) products should be direcied to your Hexion sales representative, or the meanest
Hexion sales office. Information and M505s on non-Hesxdon products should be obtained from the
respaciive manufaciurer.

FPackaging



fumilable in bulk and drem guantities.

Contact Information
For prodiuct prices, availability, or onder placement, call our tolHree customer sendce nurmber at:
1-E77-359-2600

For literature and technical assistance, visit our website at www_hexion.com

& and ™ Licensed trademarks of Hexion Specialty Chemicals, Inc.

DNSCLAIMER

The information provided herein was believed by Hexion Specialty Chemicals to be accurate at the time of
preparation or prepared from sounces. bebewed o be reliable. but it = the responsibility of the user to
invesstigate and understand other pertinent sounces of imfomation, to comply with all Bws and procedures
applicable to the =afie handling and use of the product and to determine the: suitability of the product for its
intended use. HEXION SPECIALTY CHEMICALS MAKES NO WARRANTY, EXFRESS OR IMPLIED,
CONCERNING ANY PRODUCT OR THE MERCHANTABILITY OR FITNESS THEREOF FOR ANY
PURPOSE OR CONCERMING THE ACCURACY OF ANY INFORMATION PROVIDED BY HEXION
SPECIALTY CHEMICALS, except that the product shall conform io coniracied specifications, and that the
product does not nffinge any vald United States patent.

PDS-3042- (Rev 7&2010 11448 AM)



APENDICE D

HOJAS TECNICAS DEL AGENTE CURADOR
JEFFAMINE D-230

JEFFAMINE® D-230 Epoxy Curing Agent

JEFFAMINE® D-230 is a polyether diamine with low color, low viscosity, and
moderate reactivity in epoxy curing. The polyether backbone gives cured resins
with relatively high elongation and good toughness and thermal shock
resistance. It can be blended with higher-viscosity curing agents to reduce
viscosity, or with cycloaliphatics to improve the elongation of higher-Ty cured
resins.

Typical Physical Epoxy Formulation
Properties Properties®

Brookfield viscosity, cps (77°F) 9 Viscosity, cps (25°C) 600
Specific gravity, 20/20°C 0.948 Pot life (min) (ime to 10,000cps) ~280
Density, Ib/gal, 20°C 7.9 Peak exotherm T, °C (°F) 64 (147)
Flash point, PMCC, °F 250 Time to peak T, min 395
Water, wt% 01 Ty °C (°F) 90 (194)
Total acetylatables, meq/g 8.7 Tensile strength, psi 9800
Total amine, meq/g 8.4 Elongation, % 10
Primary amine, meg/g 8.2 Flexural strength, psi 15700
Amine hydrogen eq. wt. 60 Flexural modulus, psi 454000

®The resin was a liquid DGEBA resin of approximately 12,500 cps and 188 eew; test panels were
cured for 2 hr at 80°C (175°F) and 3 hr at 125°C (257°F), the T, was determined by DSC.

The D-230 (32 phr) should be mixed thoroughly with the resin. Curing at elevated
temperature is desirable to develop the full properties shown above. Good properties
can be obtained, however, with cures at lower temperatures. For room temperature
cures a cure accelerator (such as Huntsman Accelerator 399, 2-10 phr) is generally
added.

Huntsman Corporation wamrants only that its products meet the stated specifications. Typical properties, where stated,
are o be considerad as representative of current production and should not be treated as specifications.  While all the
information presented in this document is believed to be reliable and to represent the best available data on these
products, NO GUARANTEE, WARRANTY, OR REPRESENTATION IS MADE, INTENDED. OR IMPLIED AS TO THE
CORRECTNESS OR SUFFICIENCY OF ANY INFORMATION, OR AS TO THE SUITABILITY OF ANY CHEMICAL
COMPOUNDS FOR ANY PARTICULAR USE, OR THAT ANY CHEMICAL COMPOUNDS OR USE THEREOF ARE
NOT SUBJECT TO A CLAIM BY A THIRD PARTY FOR INFRINGEMENT OF ANY PATENT OR OTHER
INTELLECTUAL PROPERTY RIGHT. EACH USER SHOULD CONDUCT A SUFFICIENT INVESTIGATION TO
ESTABLISH THE SUITABILITY OF ANY PRODUCT FOR ITS INTENDED USE. Products may ba toxic and require
special precautions in handling. For all products listed, user should obtain detailed information on toxicity, logether with
proper shipping. handling, and storage procedures, and comply with all applicable safety and environmental standards.

Main Offices: Huntsman Corporation / P. O. Box 27707 / Houston, Texas 77227-7707 { 713-235-6000

Technical Services Section: P. O. Box 15730 / Austin, Texas 78761 / 512-483-0056




Technical Bulletin

HUNTSMAN

JEFFAMINE® D-230 POLYOXYPROPYLENEDIAMINE
[CAS 9046-10-0]

STRUCTURE
HAN-CH-CH.O-CH,-CHE NH,
CH, CH

3.
Xx=26

DESCRIPTION

JEFFAMINE D-230 polyoxypropylenediamme
is one of a family of Huntsman Corporation’s
polyamines having as their backbones repeated
oxypropylene units. As shown by the above struc-
ture, JEFFAMINE D-230 is a difunctional primary
amine having an average molecular weight of ap-
proximately 230, Tts amine groups are located on
secondary carbon atoms at the ends of an aliphatic
polyether chain.

JEFFAMINE D-230 is light in color, low in vis-
cosity and vapor pressure, high in primary amine
content, and completely miscible in a wide variety of
solvents, including water.

SALES SPECIFICATIONS
Appearance Colorless to
slight yellow
with slight haze
Color, Pt-Co 100 max.
Total acetylatables, meq'g 8.3 min.
9.1 max.
Primary amine, % of total amine 97 mun.
Total amine, meg'g 8.1 min.
8.7 max.
Water, % 0.25 max.

Copyright @ 1988, 1994, 1997
Huntaman Corporation

TYPICAL PHYSICAL PROPERTIES

Brookfield viscosity, cps,

25°C (T7°F) 9
Specific gravity, 20/20°C 0.9480
Density. Ib/gal, 20°C 7.9
Refractive index, n " 14466
Flash point, PMCC, °C (°F) 121 (250}
Vapor pressure, mm Hg/°C 1/100

10133

pH, 5% agueous solution 11.7
Equivalent weight with epoxies

{(*Amine hydrogen equivalent

weight,” or AHEW} 60

AVAILABILITY

JEFFAMINE D-230 is available in tank cars,
tank wagons, 55-gallon drums of 430 pounds net
weight, and 5-gallon cans. Samples are available from
any Huntsman Corporation sales office.

APPLICATIONS

JEFFAMINE D-230 polyoxypropylenediamine
undergoes reactions typical of primary amines, Be-
cause of'its unique structure, however, JEFFAMINE
D-230 has found its most significant use as an epoxy
curing agent. The use of JEFFAMINE D-230 leads
to tough, clear, impact-resistant coatings, castings,
and adhesives. Examples include coatings for
decoupage and furniture, remforced composites, elec-
trical encapsulation, and lamination. Coatings made
with unmodified JEFFAMINE D-230 are free of the
surface “blush” prevalent with many amine curing
agents, JEFFAMINE D-230 has found its way into

1G22-597

Huntsman Cerporation searrants only that its products mest the specifications stated herein. Typreal pmpcrhu), \shcru stared, are to be conaidered as
reprasentative of currant production and should not be treated as specitications. While all the inf or 1 in this dk t is belicved to be
reliable and to reprasent the best available data on these products, NO GUARANTEE, WARRANTY, OR REPRESENTATION IS MADE, INTENDET,
OR TMPLIED AS TO THE CORRECTNESS OR SUFFICIENCY OF ANY INFORMATION, OR AS T( 'THE SUITABILITY OF ANY CITEMICAL
COMPOLUNDS FOR ANY PARTICULAR USE, OR I'HAT ANY CHEMICAL COMPOUNDS OR USE THEREOF ARE NOT SUBJECT TO A CLAIM
BY A THIRD PARTY FOR INFRINGEMEN I OF ANY PATENT OR OTHER INTELLECTUAL PROPERTY RIGHT. EACH USER SHOULD CON-
DUCT A SUFFICIENT INVESTIGATION TO ESTABLISH THE SUITABILITY OF ANY PRODUCT FOR LTS INTENDED USE. Products may he
toxic and require special precantions in handling. For all products lisred, user should obtain detailed information on toxicity, together with proper ship
ping, handling, and storage proceduses, and comply with all applicable safety and eavironmental standards.

Main (Mfices: Huntsman Corporation / P.O. Box 27707 / Houston, 'Texas 77227-7707 / 713/235-6000

Technical Services Section: P.0. Box 15730 / Austin, Texas 78761 / 512/459-6543




HUNTSMAN MATERIAL SAFETY DATA SHEET

Rl[,-\ﬁ-.‘tﬁ‘_ﬂ UNDERSTAND MATERIAT SAFETY DATA SHEKT BEFORE HANDLING OR DISPOSING

OFPRODLCT
MSDS CODE AND NAME © JAD230  JEFFAMINE® D-230
DATE ISSUED o 3/31/2003
DATE PRINTED T 33112003

1. CHEMICAL PRODUCT AND COMPANY IDENTIFICATION

MATERIAL ADENTHIY
MRS CODE AND NAME

JAD230  JEFFAMINE® D-230

PRk}

o 7

;‘_"»,'}i;:i 2

Chemical Name andior Famity or Deseription;

Polyoxypropylenediaming

COMPANY INFORMATION

Huntsman Petrochemical Corporation
P.O. Box 27707
Houston, TX 77227-7707

TELEPHONE NUMBERS
Transportation Emergency
Company:  (409) 727-0831
CHEMTREC: (800) 424-9300
Medical Emergency: (408) 722-9673 (24 Hour)
General MSDS Assistance: (713) 235-6432
Technical Information:  {512) 459-6543

2. COMPQSITION AND INFORMATION ON INGREDIENTS

THE CRITERIA FOR LISTING COMPONENTS IN THE COMPOSITION SECTION ARE AS FOLLOWS: CARCINOGENS ARE LISTED WHEN
PRESENT AT 0.1 % CR GREATER: COMPONENTS WHICH ARE OTHERWISE HAZARDOUS ACCORDING TO GSHA ARE LISTED WHEN
PRESENT AT 1.0 % OR GREATER; NON-HAZARDOUS COMPONENTS ARE LISTED AT 3.0 % OR GREATER. THIS IS NOT INTENDED
TO BE COMPLETE COMPOSITIONAL DISCLOSURE. REFER TO SECTION 14 FOR APPLICABLE STATES' RIGHT TO KNOW AND

OTHER REGULATORY INFORMATION.
Product andlor Component(s) Carcinogenic According to:

OSHA IARC NTP OTHER NONE X

Composition:
Chemieal Name CAS Number Taposure Limifs
Paly{oxy{methyl-1,2-ethanediyl)),alpha-{2- 9046-10-0

aminometnylethyjomega-(2-aminomathylathoxy)-



MSDS CODE AND NAME
DATE ISSUED

DATE PRINTED
COMPANY

JAD230  JEFFAMINE® D-230
3/31/2003

3/31/2003

HUNTSMAN

3. HAZARD IDENTIFICATION

EMERGENCY OVERVIEW
Appearasce:

Colarlass to slightly yellow liguid

with a slight haze

(xdar:
Ammonia-like
WARNING STATEMENY
DANGER ! CORROSIVE - CAUSES EYE AND SKIN BURNS

HARMFUL OR FATAL IF SWALLOWED
CAUSES RESFIRATORY TRACT IRRITATION AND CAN CAUSE DAMAGE
ASPIRATION HAZARD IF SWALLOWED -

Hazardous Material
Information System
(United Staves)

FOTENTIAL UEALTR EFFECTS
Frimary Route of Exposare
Eye X Skin X Inhalation X |

Fffeets of Gvereaposure
Acute:

Eyes:

Skin:

Inhalation:

Ingestion:

Sensitization Properties:
Chronie:
Repeated skin contact may cat

Personal profection

CAN ENTER LUNGS AND CAUSE DAMAGE

Natipnal Fire Protection
Association NFPA
4 (United States) Health

Fintutability

7/

Specifle danger

hgestion

Causes irritation, expericnced as pain, with excess blinking and tear production, and seen as
extreme redness and swelling of the eye and chemical burhs of the eye. Severe eye damage
may cause blindness.

Causes severe irritation with pain, severe excess redness and swelling with chemical bums,
blister formation, and possible tissue destruction, Other than the potential skin irritation
effects noted above, acute (short term) adverse effects are not expected from brief skin
contact; see other effects, below, and Section 11 for information regarding potential long term
effects.

Vapors or mist, especially as generated from heating the material or as from exposure in
poorly ventilated areas or confined spaces, are irritating and cause nasal discharge,
coughing, and discomfort in nose and throat. Prolonged or repeated overexposure may
result in lung damage.

Causes burning of mouth, throat, and stomach with abdominal and chest pain, nausea,
vomiting, diarrhea, thirst, weakness, and collapse. Aspiration may ocour during swallowing
or vomiting, resulting in lung damage.

This praduct is not expected to be a human skin sensitizer based on animal data.

1se a persistent irritation or dermatitis. Repeated inhalation may cause lung damage.

Medicat Conditions Aggravated by Faposure:

Skin contact may aggravale
existing respiratory conditions,

an existing dermatitis (skin condition). Overexposure to vapor, dust or mist may aggravate
such as asthma, bronchitis, and inflammatory of fibrofic respiratory disease.

2



MSDS CODE AND NAME : JAD230  JEFFAMINE® D-230

DATE ISSUED ¢ 313112003
DATE PRINTED : 3/31/2003
COMPANY . HUNTSMAN

Other Remarks:

This product contains one or more amines which may produce temporary and reversible hazy or blurred vision. Symptoms
disappear when exposure Is terminated.

4. FIRST AID MEASURES

Lyes:

Immediately flush eyes with large amounts of running water for at least 18 minutes. Hold eyelids apart while flushing to rinse entire
surface of eye and lids with water. Do not attempt to nautralize with chemica! agents  Obtain medical attention immediately. Continue
fushing for an additional 15 minutes if medical attention is not immediataly available,

Skin:

Immediately remove contaminated clothing and shoas. Under a safaty shower, flush skin thoroughly with large amounts of running
water for at least 15 minutes. Do not attempt to neutralize with chemical agents, Get medical attention immediately. Discard or
derontaminate clothing and shoes before reuse.

Ingestion:

I person s conscious and can swallow, immediately give two glassas of water (16 0z.), but do not induce vomiting. This material is
carrosive. | vomiting ocours, give fluids again, Have a physician determine if condition of patient will pemnit induction of vomiting or
evacuation of siomach. Da not giva anything by mauth te an unconscious or convulsing person.

Tuhalatinn:

If Inhaled, remove to fresh gir. If not breathing or in respiratory distrass, clear parson's ainvay and start artificial respiraion. With a
physician's advice, give supplemental oxygen using a bag-valve mask or manually triggerad oxygen supply.

Other fnstructions:

Swallowing of this corrosive material may result in severe ulceration, inflammation, and possible perforation of the upper alimentary
tract, with hamorrthage and fluld loss. Aspiration of this product during induced emesis can result in sevare lung Injury. If evacuation of
slomach is necessary, use method least likely to cause aspiration, such as gastric lavage after endotracheal intubation. Contact a
Paison Cantrol Canter for additional treatment information.

5. FIRE-FIGHTING MEASURES

fgnition Temperature - AT (degrees Cg
Not detarminad

Flash Point (degrees ()
121.1 {250°F} (PMCC)

Flammable Limirs % (Lower-Upperk:

Lower: Net determinad.
Upper: Not detaminad.

Recommended Fire Extinguishing Agents And Speeial Procedures:

Use water spray, dry chemical, foam er carhon dicxide to extingush flames. Use water spray to cool fire-exposad cantainers, Water
or foam may cause frothing.

Unusual or Explosive Muzards:

Nona

Spetial Protective fquipment for Fivefighters:

Wear special chemical protectiva clething and positive pressure self-contained breathing apparatus, Approach fire from upwind to
avoid hazardous vapors and texic dacomposition products. Decontaminate or discard any clothing that may contain chemical
residues.



MSDS CODE AND NAME : JAD230  JEFFAMINE® D-230

DATE ISSUED : 3/31/2003
DATE PRINTED © 3/31/2003
COMPANY :  HUNTSMAN

6. ACCIDENTAL RELEASE MEASURES (Transportation Spills: CHEMTREC (800)424-9300)

Procedures in Case of Aceidental Release, Breakape or Leukuge:

Vantilate area. Avold breathing vapor. \Wear appropriate personal protective equipment, Including appropriate respiratory protection.
Contain spilt If possible, Wipe up or absorb on suitable material and sheval up. Pravent antry into sewers and watenways. Avoid
contact with skin, eyes or clothing.

7. HANDLING AND STORAGE

Frecanrions to be Tokexn in
Handlinp:

Minimum feasible handling temperatures should be maintained. Eye wash and safety shower sheuld be available nearby when this
procuct is hancled or used.
Storage:

Perinds of expasure to high temperalures should be minimized. Water contamination should be avoided. If stored abave 10°F, a
nitrogen atmosphere is recommended.

8. EXPOSURE CONTROLSIPERSONAL PROTECTION

Protective Equipment {'ype}
EyeFace Prowetion:
Avold eye contact. Chemical type goggles with face shiald must ba worn Do not wear contact lenses.
Skin Protection:

Protective clothing such as coveralls or lab coats should be wom. Launder or dry<clean when soilad, Gloves resistant to chemicals
and petroleum distillates requirad. Whan handling large guantities, impervious suits, gloves, and rubbar bents must be wom.

Remove and dry-clean or laundar clothing snaked or solled with this material before reuse. Dry cleaning of contaminated clothing may
be more effective than normal laundening. Inform Individuals responsible for cleaning of potantial hazards associatad with handling
coentaminated clothing.

Respivatory Protection:
Airborne concentrations should be kept to lowest levels possible. If vapor, mist or dust is generated and the occupational exposure
limit of the product, or any component of the product, is exceeded, use appropriate NIOSH approved air purifying or air supplied

respirator after determining the airborne concentration of the contaminant. Air supplied respirators should always be wom when
arcorne concantration of the contaminant or oxygen content is unknown.

Ventifation;

Lotal exhaust ventilation recommended if genarating vapar, dust, or mist. If exhaust ventilation is net availabla or ihadequate, use
NIDSH approved respirator as appropriata.
Expasure Limit for the Totul Product:

None established for product.

9. PHYSICAL AND CHEMICAL PROPERTIES

Appearance;
Colorless o slightly yellow liquid with a slignt haze
Odor:
Ammania-like
Reiling Point {degrees Cx
260 (500°F)
Mediing/Freezing Point {deprees Ci:

Not determined



MSDS CODE AND NAME i JAD230  JEFFAMINE® D-230

DATE ISSUED © 3/31/2003
DATE PRINTED : 3131/2003
COMPANY : HUNTSMAN

Specifiec Gravity (water=1):

0.848 i@ 20/20°C
pili

117 (5% agusous)
Vapor Pressure:

1 mmHg at 100°C (212°F)
Viscosity:

8.5cStat 25°C (77°F)
VOC Contents

25% by ASTM D 2388
Vapor Deasity (Air=ih

1
Solubility in Warer (%):

=10
Other:

None

10. STABILITY AND REACTIVITY

This Material Reacts Violeutfy Witk
Air Water Heat Strong Oxidizers Others X None of these
Camments:

This matenal reacts violently with acids.

Preducts Evolved When Sebjected to Heat or €ambastion:

Toxic levals of ammaonia, combustion products of nitrogen, carhon monoxide, carbon dioxide, imitating aldehydas and ketones may be
formed on burning in a limited air supply.

lazardous Pahvmerizations:
DO NOT OCCUR

11. TOXICOLOGICAL INFORMATION

TOXICOLOGICAL ENFORMATION (ANIMAL TOXICITY DATA)

Oral:

LD30 2 88 glka (1) slightly loxic

Dermal:

LD&0 2 98 alsg {rabl) pructically nor-toxic
Inhalation;

Nol determinad

IRRITATION INDEX, ESTIMATION OF IRRITATION (SPECHKS)

Eyes:

\Draniee) Belioved lo be = 80.00 - 11006 110 (rabbil) extremely initating
Skin:

(Craize) Belisved to he = & 50 < 8 00 /8.0 (-abbit) corrosive
Sensitization:

{Buehlar) Negative - skir (guinea pig)
Other:

None



MSDS CODE AND NAME : JAD230  JEFFAMINE" D-230

DATE ISSUED © 3/31/2003
DATE PRINTED : 3/31/2003
COMPANY :  HUNTSMAN

12. DISPOSAL CONSIDERATIONS:

Waste Dispesal Methods:

This preduct has been evaluated for RCRA charactenistics and does not meet the criteria of a hazardous waste if discarded in its
purchased form, Under RCRA, it is the respensibility of the user of the product to determine at the time of disposal, whether the
product meets RCRA critaria for hazardous waste. This is because product usas, transformations, mixtures, processes, etc. may
render the resulting materials hazardous.

Remarks:

None

13. TRANSPORT INFORMATION
ransportation
DOT:

Proper Shipping Nume:
Amines, liguic, corresive, n.o.s. {polyoxypropylene diamine)

Hazard Class:
Class i Corrosive material

Identification Number:
UN2735

Packing Group:
I

Lahel Regnired:
Class & Carosive

MDG
Proper Shipping Nane:
AMINES, LIQUID, CORROSIVE. N.O.S. (polyoxypropylane diamine)

Hazard Class
Class 8

Identification Number
UN2735

Packing Group
i

Label Required
Class 8 - Corrosive substancas

1CAQ
Praper Shipping Name:
Amines, liquid, corrosive, n.0.5. (polyoxypropylena diaming)

Hazard Class
Class 8

Identification Number
UN2735

Packing Group
1l

Label Required
Class B - Corrosive



MSDS CODE AND NAME 1 JAD230
DATE ISSUED ¢ 3/31/2003
DATE PRINTED o 313112003
COMPANY : HUNTSMAN

JEFFAMINE® D-230

NG
Proper Shipping Name:
Corrosive liquid, n.o.s. (polyoxypropylane diamine)

Harard Class:

8

Identification Nuuber:
UN1760

Packing Group:
I

Labe! Required:
Corrosive

14. REGULATORY INFORMATION

Federal Regulstions:
SARA Title 3L
Scction 302/34 Extremely Jazardous Substances

Chemical Name
None

CAS Number

Section 311 Huwzardous Calegorization:
Acute X Chronic Flre Pressure Reactive NJA

Seetivn 383 Toxic Chemicai
Chemical Name
None,

CERCLA HZ2{upDOT Turardoes Substances:

Chemical Name
None.

Stades Right-1e- Know Regulations:
Chemical Name

None

California Prop. 65:

Reange in Yo ™o 11¢]

CAS Number Coaceatiation

CAS Number

Runge in % RO

State Right-to-know

The following detectable components of this product are substances, or belong to classes of substances, known to the State of

Califarnia to cause cancer and/or reproductive toxicity.

{bemeal Name
None

INTERNATIONAL REGULATIONS:

TSCA Inventory Status:

CAS Number

This product, or its componants, are listed on or are exempt from the Toxic Substance Control Act (TSCA) Chemical Substance

Inventory,

WHMIS Classification;
Class E: Corrosive

Canadian fnventary Status;



MSDS CODE AND NAME . JAD230  JEFFAMINE® D-230

DATE ISSUED o 3131/2003
DATE PRINTED : 3/31/2003
COMPANY ¢ HUNTSMAN

This preduct, or its components, are listed on or are exempt from the Canadian Domestic Substance List (DSL).

EINECS inventory Status:!
This product, or its compenants, are listed on or are exempt from the European Inventory of Existing Chemical Substances (EINECS) or
the European List of Notified Chamical Substances (ELINCS).

Australian Inventory Starus:
This product, or its components, are listed on or are exempt from the Australian Inventery of Chemical Substances (AICS).

Japan Tavertory Status:
This product, o its components. are listed on or are exempt from the Japan Ministry of Internatienal Trade and Industry (MITI) inventory.

15. ENVIRONMENTAL INFORMATION

Aqusatie Toxiciry:
Not determinad.
Mobitity:
Not determined.
Persistence and Bindegradability:
Not determined.
Potential 1o Biosccumulate:
Not determined.
Remarks:

None

16. OTHER INFORMATION 3/31/2003

Nane

THE INFORMATION CONTAINED HEREIN IS BELIEVED T0 BE ACCURATE, IT IS PROVIDED INDEPENDENTLY OF ANY SALE
OF THE PRODUCT FOR PURPOSE OF HAZARD COMMUNICATION AS PART OF HUNISMAN'S PRODUCT SAFETY PROGRAM. 1T
I8 NOT INTENDED TQ CONSTITUTE PERFORMANCE INFORMATION CONCERNING THE PRODECT. NO EXPRESS WARRANTY,
OR IMPLIED WARRANTY OF MERCHANTABILITY OR FITNESS FOR A PARTICULAR PURPOSE IS MADE WITH RESPECT TO
THE PRODUCT OR THE INFORMATION CONTAINED HEREIN. DATA SHEETS ARE AVAILARLE FOR ALL HUNTSMAN
PRODUCTS. YOU ARE URGED T0 OBTAIN DATA SHEEETS FOR ALL HUNTSMAN PRODUCTS YOU BUY, PROCESS, USE OR
DISTRIBUTE AND YOU ARE ENCOURAGED AND REQUESTED TO ADVISE THOSE WHO MAY COME IN CONTACT WITH SUCH
PRODUCTS OF THE INFORMATION CONTAINED HERELY,

10 DETERMINE APPLICABILITY OR LFFECTS OF ANY LAW OR REGULATION WITH RESPECT T0 THE PRODUCT, USER
SHOULD CONSULT HIS LEGAL ADVISOR OR THE APPROPRIATE GOVERNMENT AGENCY. HUNTSMAN DOLS NOT UNDERTAKE
10 FURNISH ADVICE ON SUCH MATTERS.

Dute Issued: 33172003,

Inquiries regarding MSDS shauld be directed to:
HUNTSMAN
Caoordinator, Product Safery
2.0, Box 27707
Houston, TX  77227-7707
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HOJA TECNICA DEL ADITIVO BYK306

 BYK

Sdditrves & strurments

BYK-306
BYK-337

BYK-307
BYK-341

Folleto témice 5201
Editado 0&00

BYK-333

Aditivos superficiales de silicona con una fuerte reduccion de |3 tensidn superfical

Composiddn
BYE-2D&
BYK-337 Disohacitn de un polidimetibsioano modiicado con politer
EYE-341
BYE-207 . -
B33 Folidimetikoano modificado con polisbor
Datos témicos
Densidad 3 20°C an giml Hovvolatiles en % Funto da inflamacion en “C
09z 125 25
B30 Disohanies: dlenotmonofeniglicd 72
BYE-207 o2 =07 = 100
BYE-333 108 =07 = 100
0,06 15 78
B3z Disohemies: dipropdenglicol monomot dler
0,97 5.5 B4
B3 | Dpnherten: Butiglicn]

Lo walones indicados no representan especticacionss, sino dabos Hploos

Dosificacidn

% aditivo an formia dia suministro sohing

formulacion total
EYE-305 a1-05
BYE-307 0,01 -0.15
EYE-233 0,05-03 En sstemas acuosces y oorados por U hasta ol 1
BYK-337 11
EYE-241 o103

& rrarrizer of D ALTANA



Pz sz L0101
i T

Modo de incorporaciin

Extos aditces 5o punden anadir en asiguier momento del process de producion ¢ indus come post-aditves
Fara una dosificacion mas faol puede s recomiends diluir los aditvos (espodaiments BYE-307 y BYE-333) con dsohemals)
aderuadals)l.

Campos de aplicacion
Sistomas al disobeenta Sistemas sin disohvontes Sktomas atuosns

BYE-30& | | O a
EYE-327 || || ]
EYE-333 || || |
EYE-337 || m} |
EYE-31 | | O | |

B rmoomerdade O adeouado
Forma de actuar
Esios aditrecs reducen da forma im &2 tersion superficial de la pinbura. Este hecho mejora considerablemente  hu-

mectacien del wstrato y = o aniicrter. Do fomma adicioral aumentan el deskzamiento superficial y ol bk

Al contrario de s lamados aceites de slicona, extos adittvos son compatibles con todos los sslemas de prboraes. A pesar de
alo deberta realizarse una srie de eraayos antes de utiizar esbos producios 3 gran estala para comprobar | esbos adives =te-
Billizan b espuma iqualmants hay que svahar ol repintads y b formacian de oeiferes

Propiedades y ventajas

EYK-306 &5 un aditho muy eficar para b humectacion de sstaios critioes. vz 3 esttar ks defiacios -
P— s por o pofvn y [a nisbla de pubsrizacion de olra psiola mejorendo s aceptacin on b pinhura. BYK306

reduce | serebilidad 2 Les comientes de aire de los Bamices para madera y muebles. También mejora |a onenta-
oitin di b agentes mateaies.

EYE-307 tiens caractartsticas dmilares a BYE-306. Coma s presents sin deschentes s 153 preferentemants

BYE-307 para st on bos que e reoestan adittves asenlos de dischentes ose requiensn desohventes especales.

E¥K-333 mejora de forma comsiderable o desdizamiento superficial y ki humectacion del sstiaio. Se pueda
BYE-133 imar o forma wnikersal en iodos los sislemas. En skhemas aoucss auments L propiedades antiblocking.
EYK-333 mmsta una excskrie compatibdidad y puede umane come adittvo anticrater.

EYK-3537 &5 un adien mary eficar para la Fumectacion de metaios oiioes. Mejora las propledades anti-
EYE-37 Blocking on sstemas acuosos y en sistemas al deobente. BYK-337 mejora o desimmiento superficial BYK-357
0 caracieriza por s excelente compatiblidad y ro sferta ala ransparenda de bos hamices

— EYK-241 majora b humectacion dal sustrabo y sl como: adfive anticranier on sstorares 2 dsokenie §

rucame
(Observaciones
BYE-341 El aditteo contiens polimern modificado con floon

rgra1




Foliet bknim 21
ki bz T

Almacenamiento y transporte

BYE-30E i lEmperaturs inferiores 2 5%C puades produciss paadon o hrbidaez.
BYK-333 Calentar a 20°C y meedar bior,
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