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RESUMEN

La economia circular promueve el reciclaje de plasticos para desarrollar nuevos
materiales y productos. Las mezclas de plasticos inmiscibles aumentan la disponibilidad
de materiales. Una compafiia ecuatoriana buscando una solucién, se dirigi6 a ESPOL,
haciendo entrega de una cantidad desconocida de mezclas de polietileno reciclado de
alta densidad (rHDPE) y polipropileno reciclado (rPP). Se investigaron los efectos
compatibilizantes del copolimero de bloque de olefina, Intune, y las organoarcillas,
Cloisite 20A y Cloisite 93A, sobre la estructura y las propiedades térmicas, mecanicas y
reologicas de las mezclas de rHDPE y rPP, desarrolladas en un proyecto experimental
de dos fases. La fase uno requirié la identificacion de la cantidad de ambos materiales
plasticos; se formularon seis composiciones conocidas de ambos plasticos fundiendo y
mezclando HDPE y PP en un redmetro de torque. Con esto, se obtuvo una curva de
calibracion (Grafica Entalpia y %p/p de polimero) para cada polimero mediante
Calorimetria de barrido diferencial (DSC). En la fase dos, se incorporé una cantidad
optimizada de materiales compatibilizantes en la mezcla de plasticos reciclados conocida
para luego proceder con un moldeo por compresion obteniendo varios tamafos de
muestras para estudiar la morfologia mediante difraccion de rayos X (XRD) y microscopia
electronica de barrido (SEM), propiedades reolégicas mediante un reémetro rotacional,

propiedades mecanicas de traccion e impacto y propiedades térmicas mediante DSC.

Palabras Clave: polietileno, polipropileno, reciclados, compatibilizacion, organoarcillas,

copolimeros



ABSTRACT

The circular economy promotes the recycling of plastics to develop new materials and
products. The blends of immiscible plastics increase the availability of materials. An
Ecuadorian company brought these researchers some amount of unknown blends of
recycled high-density polyethylene (rHDPE) and recycled polypropylene (rPP). The
effects of Olefin Block Copolymer, Intune, and Organoclays, Cloisite 20A and Cloisite
93A, on the structure and the thermal, mechanical and rheological properties of the
rHDPE and rPP blends were investigated in a two-phased experimental project. Phase
one required the identification of the amount of both plastic materials; a series of known
compositions of both plastics was obtained by melting and mixing the HDPE and PP in a
torque rheometer. A calibration curve (Enthalpy vs. wt.% Polymer) was plotted for each
polymer using Differential Scanning Calorimetry (DSC). In Phase two, an optimized
amount of bridging materials was incorporated in the known recycled plastics blend, and
then, compressed into several samples to study the morphology via x-ray diffraction
(XRD) and scanning electron microscopy (SEM), rheological properties by means of a
rotational rheometer, tensile and impact mechanical properties and thermal properties
through DSC. A protocol was developed for the company, so they can adjust the amount

of recycled plastics of the bridging materials properties.

Keywords: polyethylene, polypropylene, recycled, compatibilization, nanoclay, copolymer
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CAPITULO 1

1. INTRODUCCION

En el afio 2016, la cifra de botellas plasticas vendidas alcanzé los 480 billones, de
los cuales solo el 50% se recolectd para su reciclaje (Trowsdale, Housden, & Meier,
2017), convirtiendo la eliminacion de los residuos plasticos en uno de los mayores

problemas ambientales del planeta (Maris et al., 2018).

Segun datos del INEC, hasta el afio 2017, Guayaquil es el canton mas poblado del
Ecuador, con 2.648.891 habitantes, lo que lo convierte en una de las fuentes que
genera mayor cantidad de desechos sélidos urbanos. Sin embargo, solo el 47,24%

de los hogares los clasifica.

El MAE (Ministerio del Ambiente del Ecuador), a través de la implementacion del
Programa Nacional para la Gestion Integral de Desechos Soélidos (PNGIDS), a partir
del 2010, busco fortalecer los servicios de recoleccion de basura, la disposicion final

de los residuos sdlidos y, cuando sea posible, su reinsercion en la economia.

El trabajo en conjunto con investigadores y empresarios de la industria del reciclaje
brinda a Ecuador la oportunidad de comprometerse con el medio ambiente y proteger
los recursos naturales, proporcionando también una fuente de materia prima para la
creacion de nuevos productos. Un ejemplo de ello es la empresa quitefia Ecuaplastic,
que utiliza los desechos de envases tetra pack para la manufactura de planchas para
techos (Frias, 2016).

Con el desarrollo de este movimiento, Ecuador apunta al enfoque de un negocio
rentable acorde con el Plan Nacional de Desarrollo 2017-2021. Con esto, el pais
busca desechar el modelo lineal econdmico para integrar una economia circular e

industrializada.

1.1. Descripcién del problema

BAC-Technology, una empresa establecida en la ciudad de Guayaquil se

encarga de la venta de materiales y maquinarias para uso industrial; ademas,
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1.2.

brinda servicios de automatizacion, asesoramiento profesional, capacitaciones y

mantenimiento de equipos.

En el dltimo afio, BAC-Technology se ha abastecido de reciclados de envases,
gue, por experiencia empirica, se cree que estan compuestos principalmente de
polietileno (PE) y polipropileno (PP). Sin embargo, en el primer mezclado, se
obtuvo un material poco resistente de facil delaminacién. Esto representa para
BAC-Technology un costo en el espacio delimitado por los sacos de material
reciclado, costo de oportunidad por no generar ingresos con el procesamiento

de los reciclados, y pérdida de tiempo.

El gerente de la empresa buscoé en la Escuela Superior Politécnica del Litoral un

aliado para devolver la utilidad a sus reciclados.

Justificacién del problema

En el reprocesamiento de residuos plasticos, es esencial garantizar la pureza del
material debido a que la contaminacién con otro polimero, aunque ésta sea
minima, afecta sus propiedades mecanicas, y, por lo tanto, limita sus
aplicaciones. Una de las dificultades que enfrenta la industria del reciclaje es la
clasificacion de los desechos plasticos. Particularmente, la separacion mecanica
del polietileno y polipropileno se complica por la similitud de sus propiedades
fisicas (Camacho & Karlsson, 2001). Ademas, existe la tendencia de usar mas

de un polimero en un solo envase.

El incremento de los desechos plasticos y la busqueda del desarrollo sostenible
ha enfocado la atencion en el aprovechamiento de los residuos para una cultura
de cero generaciéon de desperdicios. Hubo, Delva, Van Damme y Ragaert (2016)
desarrollaron una ley empirica para que mezclas de poliolefinas (PE y PP)
alcancen propiedades ideales al afadir polipropileno reciclado de alta calidad.

Sin embargo, ésta propuesta implica un costo adicional de separacion.

En paises como Estados Unidos y Alemania, los desechos plasticos (con un alto
contenido de HDPE) son reforzados con fibra de vidrio, caucho o poliestireno

11



para fabricar los durmientes de las vias férreas (Lampo, Nosker, & Sullivan,
2003). El tamafio y grosor de las vigas no exige un acabado impecable, y no
presenta la deformacién que se tiene al moldear, por ejemplo, vigas finas o

planchas para techos.

El uso de copolimeros de bloques de olefina ha demostrado mejorar
significativamente las propiedades mecéanicas de mezclas de reciclados con una
proporcién de 75% HDPE y 25% PP (Dow, 2016). Por otro lado, Ullaguari y
Morales (2017) probaron la accion nucleante de las nanoarcillas en mezclas de
reciclados de HDPE y PET. Estas experimentaciones amplian el campo de
investigacion para la utilizacion de distintos agentes ligantes en diferentes

mezclas de reciclados.

En el pais, se han desarrollado, como parte de un trabajo de investigacion,
diferentes tipos de organoarcillas a partir de arcillas obtenidas de la formacion
de Tosagua de la peninsula de Santa Elena (Céaceres, Rigail, Cornejo, & Alava,
2017). Una produccion local de las organoarcillas disminuiria los costos de

importacion, trayendo la atencidn de la industria del reciclaje.

En la actualidad, no sélo se practica, sino que se incentiva el reciclaje de
plasticos y se promueve la realizacion de mezclas entre ellos por aumento de la
disponibilidad de los materiales. Por lo expuesto anteriormente, la presente
investigacion tiene como propaosito trabajar en colaboracién con la empresa Bac-
Technology, para desarrollar un nuevo producto tomando, como materia prima,
reciclados de polietileno y polipropileno. Junto con la optimizacion de agentes
ligantes (copolimeros de bloque de olefina y organoarcillas) afiadidos a la mezcla
de rPP/rHDPE vy, con el reprocesamiento, la empresa busca generar materiales

de calidad para la industria a bajo costo.
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1.3. Objetivos
1.3.1. Objetivo general

Desarrollar un compuesto a base de reciclados de polietileno de alta
densidad y polipropileno reforzada con agentes ligantes para su

aplicacién a nivel industrial.

1.3.2. Objetivos especificos

1. Elaborar probetas, mediante el moldeo por compresion, de mezclas
desarrolladas puras y mezclas en las que se emplea copolimeros
compatibilizantes de polipropileno y organoarcillas a diferentes
proporciones.

2. Evaluar propiedades térmicas y mecanicas a las probetas de distintas
mezclas de polimeros y nanocompuestos.

3. Realizar un analisis comparativo de los resultados obtenidos en los
ensayos.

4. Desarrollar herramientas que le permitan al cliente la optimizacion y
cuantificacion de la mezcla de polietileno y polipropileno segin su

requerimiento.

1.4. Marco tedrico

Jambeck et al. (2015), documentaron que la cantidad de desechos plasticos

depositados en el océano, en el afio 2010, alcanzé la cifra de 12.7 TM.

Debido a los serios problemas de contaminacion ambiental causados, varios
métodos de reciclaje de materiales plasticos se han desarrollado y los procesos
para la recuperacion de los desechos se encuentran establecidos por la norma
ISO 15270:2008 (Tabla 1.1).

Por consiguiente, se han desarrollado estrategias y tecnologia que han llevado
a investigadores a concentrarse en las mezclas de los residuos plasticos, debido
a la amplia variedad de polimeros incompatibles. Mezclar estos polimeros que

se encuentran en abundancia, representaria un importante aumento en materia
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prima. Dentro de este grupo de polimeros insolubles, se encuentran el polietileno

y el polipropileno.

Tabla 1.1 Procesos parala recuperacion de los desechos segun I1ISO 15270:2008

ISO 15270

Proceso

Evaluacion

Reciclado
mecanico

primario

Reciclado
mecanico

secundario

Reciclado

quimico

Recuperacién

de la energia

Reintroduccion de
residuos: se produce el

mismo material

Recuperacién del material
por procesos mecanicos:
Se produce un nuevo

material.

Procesos quimicos que
alteran las cadenas
poliméricas

Incineracién de desechos

plastico

Proceso econdmico, pero requiere
de desechos no degradados y

homogéneos.

Sustitucion parcial o total del
material virgen. Provoca
degradacion del polimero. Es

necesario el uso compatibilizantes

Puede ser utilizado como materia
prima para producir nuevos
polimeros. Es muy costoso.

Permite recuperar la energia

produciendo calor o electricidad

Adaptado de Maris et al. (2018)

La diversidad molecular de los polimeros genera, dentro de un mismo tipo de
polimero, una amplia gama de materiales poliméricos puros. Esto conlleva a que,
al mezclarlos, la probabilidad de formacion de distintas fases sea alta (Agwuncha
et al., 2015). Ademas, la sinergia entre las fases y las propiedades del material
no solo se ven afectadas por la estructura quimica de los componentes, sino
también por la composicion de la mezcla, tipo de procesamiento y las

condiciones del proceso -temperatura, presion y tiempo (Kallel et al., 2003).
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La adicion de agentes compatibilizantes a mezclas de polimeros incompatibles
busca: ajustar la tension interfacial (obteniendo la dispersion deseada), asegurar
gue la morfologia adecuada para una estructura optima, garantizar la adhesion
de las fases en el estado s6lido (Agwuncha et al., 2015).

La compatibilizacion entre mezclas de polimeros inmiscibles por medio de la
adicion de un copolimero ha sido estudiada ampliamente, estos agentes actuan,
debido a que en su estructura quimica ciertos segmentos interaccionan con cada

espécimen presente en la mezcla.

Bertin y Robin (2002) proponen, en un estudio, recuperar los desechos del
polietileno de baja densidad (LDPE) para la formacion de un nuevo material con
PP virgen, empleando agentes copolimeros compatibilizantes tales como,
copolimero de etileno-polipropileno (EP) en una mezcla de 90% LDPE / 10% PP
con un peso de 5% EP, donde las mezclas presentaron mejor resistencia al
impacto de 7.2 a 22.4 kJ/m?.

Albano y Sanchez (1999), mediante el uso de un copolimero, optimizaron la
mezcla PP virgen y HDPE reciclado garantizando las propiedades del producto

final cuando la mezcla no supera el 20% de HDPE reciclado.

Radonji¢ y Gubeljak (2002) experimentaron en su totalidad con materia prima
reciclado, preparando mezclas al 20% PP con LDPE y HDPE. Las propiedades
mecanicas de la mezcla LDPE/PP presentaron una mejora debido a cambios en
la morfologia del material y la adhesion entre el copolimero y los reciclados. Por
otro lado, la mejora de las propiedades de la mezcla HDPE/PP no fueron

significativas.

Otra posibilidad para mejorar la estructura de una mezcla de polimeros es la
combinacion de NPs (nanoparticulas), siendo utilizadas ampliamente en los
ultimos afos. Se conoce que la adicidon de estos rellenos minerales en materiales
poliméricos mejora significativamente su elasticidad, propiedades térmicas y

morfologia (Salzano De Luna & Filippone, 2016).
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Estas NPs pueden ser de varios tipos (Agwuncha et al., 2015):

e De tipo natural: aquellas que se forman a través de procesos que se
producen en el medio como polvo volcanico, bacterias especificas,
minerales, entre otros.

e De tipo incidentales: son particulas de desechos de algunos procesos
industriales como en la obtencion de carbon de combustion, humo de
soldadura, entre otros.

e De tipo disefiadas: tienen una estructura mas regular que las anteriores,

se utilizan sintesis quimicas para cultivar las particulas deseadas.

Las NPs inorgénicas estudiadas para el uso de materiales reciclados, estan
constituidas por silice (SiOz2), carbonato de calcio (CaCOs), negro de humo y
nanotubos de carbono (CNT), en todos estos casos los NPs estan recubiertos
por moléculas organicas. Los NPs compatibilizantes mas utilizados en la mezcla

de residuos plasticos son las O-MMT (organic modified montmorillonite).

Las organoarillas utilizadas como refuerzos en polimeros, han presentado
incremento en la temperatura de deformacion térmica, mayor resistencia, y una
mejora en las propiedades de barrera (Reichert et al., 2000). Este refuerzo de

propiedades también se busca en mezclas de polimeros inmiscibles.

Ullaguari y Morales (2017) emplearon diferentes agentes nucleantes, en mezclas
separadas y combinadas, para obtener un material de HDPE y PET (polietileno
tereftalato). Todas las mezclas compatibilizadas mostraron una mayor
homogeneidad en la estructura morfolégica, y disminucién en el porcentaje de

cristalinidad, lo que indica una mayor compatibilidad entre los reciclados.
La siguiente investigacion pretende contribuir de manera experimental con la

optimizacién en la compatibilidad de reciclados de HDPE/PP empleando dos

tipos de agentes ligantes.
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CAPITULO 2

2. METODOLOGIA

El desarrollo de esta investigacién investigacion se llevé a cabo en el Laboratorio de
Procesamiento de Plasticos de la Facultad de Ingenieria Mecanica y Ciencias de la
Produccion (FIMCP). La caracterizacion de los productos obtenidos se realizo en el
Laboratorio de Ensayos Metrolégicos y de Materiales (LEMAT). Ambos laboratorios

se encuentran establecidos en la Escuela Superior Politécnica del Litoral (ESPOL).
De manera general, el disefio experimental de la investigacion es:

I.  Planteamiento del problema
II.  Eleccion de fuente bibliografica y técnicas de investigacion
[ll.  Eleccion de equipos de instrumentacion
IV. Determinacion de las condiciones de operacion para los equipos a utilizar
V. Investigacion experimental
VI.  Definicién de los estandares de caracterizacion del producto
VII.  Recopilacién y procesamiento de los datos

VIIl.  Andlisis de la informacién recopilada

La metodologia utilizada se dividi6 en dos etapas. La primera fase (Figura 2.1)
constituyé una etapa preliminar para la determinacion de la composicion de los
reciclados recibidos. La segunda etapa (Figura 2.2) involucré el trabajo directo con

los plasticos de reciclaje: procesamiento y caracterizacion.
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1. ldentificacion de
polimeros

Determinacidn de Elaboracion de Curva
%HDPE y %PP en de calibracion AHgsisn
material del cliente vs %Polimero

Figura 2.1 Esquema de la primera fase de la metodologia

Preparacion Mezclado
de las mezcas en Prensado
poliméricas redmetro

Acondiciona- Pesado de los
miento del componentes y
material aditamento de
reciclado compabilizantes

Caracterizacion
y evaluacion de
las probetas

Figura 2.2 Esquema de la segunda fase de la metodologia
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2.1. Descripcion de la materia prima

2.1.1.

Polietileno de alta densidad (HDPE)

Se empled la resina HS5502XP (Polietileno de alta densidad) de la marca
Braskem, la cual fue provista por FIMCP. Entre sus propiedades tipicas,
detalladas en su ficha técnica (ver Anexo G), se encuentran: Resistencia al
impacto Izod ASTM D 256: 150 J/m; Densidad ASTM D792: 0,955 g/cm?,
indice de fluidez (190°C/2,16Kg) ASTM D 1238: 0,35 g/10 min. El rango de
temperatura de extrusion (Tabla 2.1) va desde los 190 °C hasta los 210 °C.

Tabla 2.1 Recomendaciones de Braskem para el procesamiento del HDPE

2.1.2.

2.1.3.

Zona de procesamiento Temperatura de operacion

Alimentacion 190°C
Tornillo 190 °C y 200°C
Cabezal 210°C

Polipropileno

Se empled la resina H 201 (Polipropileno) de la marca Braskem, la cual fue
provista por FIMCP, aplicable para procesos de inyeccion o extrusion. Entre
sus propiedades tipicas detalladas en su ficha técnica se encuentran (Ver
anexo H): Resistencia al impacto 1zod ASTM D 256: 20 J/m; Densidad
ASTM D792: 0,905g/cm?3, indice de fluidez (230°C/2,16Kg) ASTM D 1238:
20 g/10 min.

Reciclados de HDPE y PP

Los materiales reciclados triturados fueron donados por la empresa Bac-
Technology. Se receptaron tres sacos de 25 kg cada uno, que contenia en
su interior principalmente botellas descartables. Por su procedencia y por
indicaciones del proveedor, se supo empiricamente que en su mayoria era
polietileno con minorias de polipropileno, tereftalato de polietileno y trazas

de aluminizado.
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2.1.4. Organoarcillas

Las organoarcillas Cloisite 20A y Cloisite 93A fueron provistas por Southern

Clay Products Inc., importadas de USA y proporcionadas por la FIMCP.

Cloisite 20 A

Montmorillonita mineral, con una concentracion de 95 meq de 2M2HT/100
g de arcilla, con un porcentaje de humedad del 2%, densidad de 1,77 g/cc,
grado de dispersion por X RD doo1: 18.5 A. (ver Anexo |)

Cloisite 93 A

Natural mineral montmorillonita modificada con una sal de amonio ternario.
La ficha técnica, descrita en el Anexo J, detalla en sus propiedades tipicas
una concentracion de 95 meq de M2HT/100 g de arcilla, con un porcentaje
de humedad del 2%, densidad de 1,88 g/cc, grado de dispersién por X RD
doo1: 23.6 A.

2.1.5. Copolimero de bloque de olefina (OBC)

El copolimero, INTUNE, de Dow Chemical Company, fue donado por Bac-

Technology.

El copolimero de bloque de olefina D5541, tiene por caracteristicas
principales ser excelente compatibilizante entre el polietileno y polipropileno
(ver Anexo K). Tiene una densidad de 0.863 g/cc (ASTM D792),
temperatura de fusion de 120 °C (DSC), indice de fluidez 6.5 g/10min
(ASTM D1238).

2.2. Identificaciéon de los polimeros

Para identificar la proporcion de HDPE y PP en el material reciclado, se
realizaron mezclas de material virgen de HDPE y PP a concentraciones

conocidas, para posteriormente evaluar el calor de fusibn de cada mezcla.

Definiendo asi la curva de calibracion A H (kJ/kg) vs %Polimero. Para el proceso

planteado, se establecieron las seis composiciones (Tabla 2.2).
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Tabla 2.2 Porcentaje en peso de mezclas virgenes de HDPE y PP

Mezcla 1 0

Mezcla 2 80 20
Mezcla 3 60 40
Mezcla 4 40 60
Mezcla 5 20 80
Mezcla 6 0 100

2.2.1. Preparacion de las mezclas de material virgen

Figura 2.3 Brabender Plastograph EC Plus

Los materiales virgenes de HDPE y PP fueron provistas por la FIMCP,
las mezclas realizadas (ver tabla 2.1), fueron fundidas en un reémetro
de torqgue marca Brabender Plastograph EC Plus bajo los siguientes

parametros de operacion:
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Tabla 2.2 Parametros de operacion del redmetro Brabender

Peso de PP/PE 309
Velocidad del tornillo 60 rpm
Tiempo de mezcla 10 minutos

Zona 1 220 °C
Temperatura Zona 2 220 °C
Zona 3 230°C

Adaptado de Camacho & Karlsson (2001)

2.2.2. Determinacioén del calor de fusién

La determinacion del calor de fusion se realizo de acuerdo con la norma
ASTM D3418-15 “Standard Test Method for Transition Temperatures
and Enthalpies of Fusion and Crystallization of Polymers by Differential
Scanning Calorimetry”. La norma establece que, para el ensayo, el
material se lleve a calentamiento o enfriamiento, con un flujo constante
de un gas de purga especificado para la entrada de calor, entre un
material de referencia y el material a analizar. El calor liberado y el calor
absorbido por el material se muestran como picos exotérmicos y

endotérmicos, respectivamente.

Figura 2.4 Analizador térmico DSC, modelo Q200, marca TA Instruments

Para determinar el calor de fusion de las mezclas de HDPP y PP, se

utilizé el analizador térmico “Differential Scanning Calorimetry (DSC),

22



modelo Q200, marca TA Instrument (Figura 2.4). La Tabla 2.3 detalla los

paradmetros de operacion del equipo.

Tabla 2.3 Pardmetros de operacion del DSC

Peso de las muestras 8.5 mg
Gas de purga Nitrégeno (g) a 20 psi
Barrido de calentamiento 25°C a 200 °C

Barridos de enfriamiento 200°Ca?25°C

Velocidad de
10 °C/min

calentamiento/enfriamiento

Adaptado de Camacho & Karlsson (2001)

2.2.3. Obtencién de las curvas de calibracion

Para la construccion de las curvas de calibracién, se empleé el calor de
fusion (descrito en el apartado 2.2.2.) del HDPE y PP en los porcentajes

correspondientes, descritos en la Tabla 2.1.

Con el manejo del software Universal Analysis 2000 de TA Instruments,
se logra obtener la integral de la curva de calentamiento, en el rango de
temperatura a la cual cada material se funde, con ello se obtiene el calor
de fusion de cada polimero. Las curvas se construyen teniendo los
porcentajes de HDPE o PP en el eje de las abscisas y los parametros de

calor de fusion en el eje de las ordenadas.

2.3. Preparacién de las mezclas de reciclado
2.3.1. Acondicionamiento del material

2.3.1.1. Agitacion

Debido a que el material se recibié en diferentes lotes, para garantizar
un porcentaje promedio de HDPE y PP, se empled, como agitador, un
secador de tambor marca PAVAN modelo CP ESS (Figura 2.5),
perteneciente al Laboratorio de Operaciones Unitarias de la FCNM.
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Tabla 2.4 Condiciones de operacion Agitador de tambor

e

Tiempo de mezclado ‘ 20 min por tanda

Figura 2.5 Secador de tambor marca PAVAN modelo CP ESS

2.3.1.2. Molienda

Figura 2.6 Trituradora de polimeros
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Para garantizar un mezclado homogéneo, el material fue triturado en el

picador de polimeros (Figura 2.6).

2.3.1.3. Extraccion de Tereftalato de Polietileno (PET)

Para extraer el PET que se encontraba mezclado en el material
reciclado, se utiliz6 una técnica de separacion fisica, basada en la
densidad de los polimeros. Esta técnica consiste en dejar caer sobre
agua todo el material, de modo que el PET se sedimente, facilitando su

extraccion manual.

2.3.1.4. Eliminacién de material aluminizado
Los aluminizados afectan la homogeneidad de las mezclas puesto que
su punto de fusion supera las temperaturas de operacion. Con el uso

de pinzas, el aluminizado fue separado del reciclado.

2.3.2. Aditamento de los compatibilizantes

A partir del reciclado HDPE/PP, se busco desarrollar un material con
mejores propiedades mecanicas al reforzarlo con cantidades
determinadas de compatibilizantes como OBC (copolimero de bloque de
olefina, Intune™), C20A (organoarcilla, Cloisite®20A), y C93A
(organoarcilla, Cloisite®93A).

Tabla 2.5 Preparacion de las mezclas de polimeros y compatibilizantes

Mezcla 1 100% rHDPE/rPP

Mezcla 2 100% rHDPE/rPP — 3%0BC3
Mezcla 3 100% rHDPE/rPP — 3% C20A
Mezcla 4 100% rHDPE/rPP — 3% C93A
Mezcla 5 100% rHDPE/rPP — 3% C20A — 3% OBC

Mezcla 6 100% rHDPE/rPP — 3% C20A — 3% OBC
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Siguiendo el enfoque de Baquerizo et al. (2008), se establecieron seis

mezclas de polimeros y compatibilizantes, detalladas en la tabla 2.5.

2.3.3. Mezclado en reémetro

Para la elaboracion de las mezclas homogéneas planteadas en la tabla
2.5, se utilizaron alrededor de 30 gramos que fueron depositados en el
interior del redmetro (Figura 2.3), el cual simula un proceso de extrusion
de doble tornillo a escala de laboratorio permitiendo una sola pasta

polimérica homogénea (ver Tabla 2.6).

Tabla 2.6 Parametros de operacidon en re6metro

Tiempo de mezclado 10 min
Peso de material mezclado 3049
Velocidad de los tornillos 60 rpm
Zona 1 220°C
Temperatura Zona 2 220°C
Zona 3 230°C

2.3.4. Prensado

Para la evaluacion del material mezclado obtenido en el reometro, se
realizaron probetas a compresion, con moldes acerados de dimensiones
establecidas por las normas ASTM D256, ASTM D638. A dichas

probetas se les realizaron diferentes ensayos (Ver apartado 2.4).

Para efectuar el moldeo (Tabla 2.7), se utilizd6 una prensa térmica
neumatica (Figura 2.7), que en su interior contenia el molde acerado y
sobre este se colocaba el material fundido (220°C), proveniente
directamente del redmetro. Se utilizé un sistema de ventilacion para
enfriar las probetas y poder extraerlas de la prensa. Una vez extraidas,
se sumergian en agua a temperatura ambiente (25 °C) para simular el

proceso de extrusion.



Tabla 2.7 Condiciones del prensado térmico

160 °C

230 °C

3000 psi

10 min a 160 °C

3 °C/min hasta 130 °C

Figura 2.7 Prensa Térmica neumatica

2.4. Caracterizacion del material

En esta investigacion, se elaboraron diferentes probetas, de acuerdo con los
ensayos establecidos. Con el analisis de los resultados se espera comparar
la calidad de cada mezcla realizada, conociendo sus propiedades termo

mecanicas. A continuacion, se describen los ensayos realizados:
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2.4.1. Ensayo de Impacto

La norma ASTM D256 “Determining the lzod Pendulum Impact
Resistance of Plastics” define este ensayo como la resistencia a la
rotura en los plasticos (ver Figura 2.8), empleando un péndulo

estandarizado.

Figura 2.8 Probetas utilizadas en el ensayo de impacto

Para el ensayo, se empled el equipo de marca Jin Jian (Figura 2.9)
perteneciente al LEMAT, y probetas con una muesca fresada con
dimensiones establecidas en la norma mencionada. El equipo
determina la energia necesaria para romper el espécimen de

dimensiones establecidas por la norma.

Figura 2.9 Péndulo para Ensayo de Impacto Charpy y Izod Marca Jin Jian
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2.4.2. Ensayo de Traccion

Para la realizacion del ensayo se utilizd la norma ASTM D638, “Standard
Test Method for Tensile Properties of Plastics”, utilizando el equipo de
ensayos universales, marca Shimadzu, modelo AG-IS de 10KN (ver
Figura 2.10) perteneciente a LEMAT. Y por muestras se emplearon las
probetas obtenidas por compresion con dimensiones establecidas en la
norma mencionada. El objetivo de este ensayo es determinar los limites
de esfuerzo, deformacion, y la energia necesaria para lograr fracturar el

material (Figura 2.11).

Figura 2.10 Equipo de ensayos universales marca Shimadzu modelo AG-IS

Para la recopilacion y procesamiento de los datos se utilizé el software
Trapezium, con velocidad inicial de 0,5mm/min hasta incrementarla a 50
mm/min, la variacion de la velocidad es para poder representar de
manera mas precisa la curva generada de esfuerzo (N%/m) vs

alargamiento (mm).
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Figura 2.11 Probetas para el ensayo de traccion

2.4.3. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Las especificaciones de la norma utilizada y del equipo se detallan en
el apartado 2.2.2 Determinacion del calor de fusién. Para la evaluacion
de todas las mezclas, se realizé un doble barrido de calentamiento y

enfriamiento (Tabla 2.8).

Tabla 2.8 Condiciones del barrido de calorimetria diferencial
Peso promedio de las muestras 8.5 mg
Gas de purga Nitrégeno (g) a 20 psi
Barrido de calentamiento 0°Caz200°C

Barridos de enfriamiento 200°Ca0°C

Velocidad de
10 °C/min

calentamiento/enfriamiento

Con el ensayo, se determina el comportamiento térmico de las
muestras, si experimentan un proceso endotérmico o exotérmico, y
permite evaluar la energia requerida para los procesos. El ensayo
también permite conocer la pureza de las muestras, por lo que con las

curvas Temperatura (°C) vs Flujo de calor (W/g) provista por el software
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TA Universal Analysis se muestran los picos de los procesos térmicos

por cada componente hallado en la muestra.

2.4.4. Microscopia electronica de Barrido (SEM)

Este ensayo se realizo utilizando el microscopio electronico de barrido
(SEM), marca Thermo Fisher Scientific, modelo Inspect S (Figura 2.12),
en conjunto con su software XT Microscope Server y XT Microscope
Control. Las muestras utilizadas en este ensayo se fracturaron con

nitrégeno liquido.

El equipo fue operado en modo de bajo vacio con un voltaje de 10 kV,
spot de 4 y detector BSED.

Figura 2.12 Microscopio electrénico de barrido (SEM) marca Thermo Fisher Scientific, modelo Inspect S

2.4.5. Propiedades reolbgicas

Para conocer las propiedades reologicas de las mezclas realizadas, se
utilizé el reébmetro rotacional de marca Malver, modelo Kinexus Pro

(Figura 2.13), perteneciente a LEMAT. Las muestras empleadas en este
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ensayo fueron probetas de tipo discos, obtenidas en el proceso de
prensado.

Tabla 2.9 Condiciones de trabajo del reémetro rotacional de platos

Temperatura de operacion 180 °C

Adaptado de Kallel & Massardier (2002)

Al realizar las mezclas entre rHDPE/rPP, la viscosidad del material
incrementa, debido a que las fases se adhieren mejor con la intervencion
de un compatibilizante. Este método de caracterizacion permite
determinar la tensién interfacial en las composiciones de la mezcla. El

resultado muestra las curvas de viscosidad n(Pas) vs esfuerzo cortante
(Y.s?).

Figura 2.13 Redmetro rotacional de marca Malver, modelo Kinexus Pro

Al realizar las mezclas entre rHDPE/rPP, la viscosidad del material
incrementa, debido a que las fases se adhieren mejor con la intervencién
de un compatibilizante. Este meétodo de caracterizacion permite

determinar la tension interfacial en las composiciones de la mezcla. El

resultado muestra las curvas de viscosidad n (Pas) vs esfuerzo cortante

(Y.sh).
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2.4.6. Difraccion de rayos X (XRD)

En este ensayo, se utilizo el equipo difractometro de rayos X, marca PAN
Analytical modelo Xpert-PRO, se utilizd6 como muestras, las probetas
fracturadas en el ensayo de traccion, con el analisis de rayos X se puede
conocer el grado de espaciamiento que se forma entre las capas de los

aditivos compatibilizantes con respecto a las mezclas de rHDPE/rPP.

Tabla 2.10 Parametros de operacion del difractémetro de rayos X

NG
.
EEECTE -
ECCE
T
G -
e (R

Figura 2.14 Difractometro de rayos X, marca PAN Analytical modelo Xpert-PRO
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CAPITULO 3

3. RESULTADOS Y ANALISIS

En este capitulo, se presentan y analizan los resultados obtenidos con la metodologia

empleada, descrita en el capitulo 2.

3.1.Identificacion del porcentaje de rHDPE/rPP
Para cuantificar el contenido de PE y PP en el reciclado, se realizaron varias
mezclas estandares, las cuales se describen en la Tabla 2.2. A cada una de
estas mezclas se le realiz6 el ensayo de DSC (ver figura 3.1). Dichas curvas
(Flujo de calor vs temperatura) muestran picos en el punto de fusién de cada
material: 130°C del HDPE y 162° C del PP.

20% HDPE-80% PP
40% HDPE-60% PP
60% HDPE-40% PP
80% HDPE-20% PP
100% HDPE

100% PP 130 83°C

5.25

4.00

275

1.50

0.25 :ﬁ/\f
-1.00 —

e w
350 —fw

475

Heat Flow (W/g)

162.27°C

6.00 | . . . . . . . . . . . . . . . . . . .
80 100 120 140 160 180

ExoUp Temperature (DC) Universal V4.5ATAInstruments

Figura 3.1 Curvas del ensayo de DSC a las mezclas estandares

Utilizando el software TA Universal Analysis, se determiné el &rea bajo la curva,
correspondiente al calor de fusion (AH) absorbido por cada mezcla preparada,
para generar las curvas de calibracion (AH vs % HDPE, Figura 3.2y AH vs %
PP, Figura 3.3).
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Figura 3.2 Curva de calibracion para la determinacién del contenido de HDPE en el reciclado
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Figura 3.3 Curva de calibracion para la determinacién del contenido de PP en el reciclado

Se aplicé la metodologia anterior para la identificacion de las muestras objeto
de estudio, las cuales se realizaron por duplicado. Como se muestra en la
Figura 3.4, el pico mas pronunciado es el de HDPE. Se evidencia también un
pico de menor profundidad, correspondiente al punto de fusion del PP. A partir
de este andlisis, se usaron las ecuaciones obtenidas de las curvas de

calibracion (ver Tabla 3.1) para la determinacion del contenido de HDPE y PP.
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Figura 3.4 Curva Flujo de calor vs. Temperatura (endoterma de barrido de calentamiento)

Tabla 3.1 Resultados de la identificacion del reciclado

Trazas de
TEST (AH) Jd/g %p/p Total rHDPE/rPP :
contaminantes

rHDPE 1 120,9 81,2%
96,5% 3,5%

rPP 1 8,28 15,3%

rHDPE 2 126,7 83,9%
98,5% 1,5%

rPpP 2 7,973 14,6%

En esta primera fase experimental, se aproximé el contenido del material
provisto por Bac-Technology (Tabla 3.2). Los procesos de mezclado y
molienda, durante el acondicionamiento del material reciclado, tuvieron como
finalidad lograr una distribucion equitativa de los componentes. Sin embargo, al
trabajar con pellets irregulares y de diversos tamafios es inevitable un grado de
segregacion; ademas, los plasticos post-consumo no son garantia de pureza

en materia prima.

Tabla 3.2 Composicién media del reciclado

T ] Recicladod | Reciclado 2

rHDPE 83,90 % 81,20 % 82,55+ 1,91 %
rPP 14,60 % 15,30 % 14,95+ 0,49 %
Trazas 3,5% 1,5% 2520,01%



La determinacion de componentes, mediante la técnica de DSC, corroboré la
informacion dada por el cliente, puesto que se conocia de forma empirica que
el componente mayor era el HDPE. Asegurar esta informacion permitié conocer
la matriz polimérica a la que se afiadid los compatibilizantes, haciendo
predecible que la mezcla seria efectiva, puesto que se sabe que para mezclar
polimeros inmiscibles es necesario que uno de ellos se encuentre en mayor

proporcién (Koning, Van Duin, Pagnoulle, & Jerome, 1998).

Adicionalmente, se realizé un ensayo semicuantitativo del material reciclado
(Figura 3.5), empleando un detector EDS (Energy Dispersive Spectroscopy)
mediante microscopia electronica de barrido (SEM-EDX).

T " T T T
0.80 1.80 2.70 3. 60 4.50

Figura 3.5 Gréficas del ensayo morfoldgico SEM (Edx)

Los resultados presentan que el 94,97% material estd compuesto por grupos
organicos. Los ensayos térmicos de DSC indican que estos grupos de carbono
(C) corresponderian principalmente a HDPE y PP; en menores cantidades, se
conoce que contiene PET, y se puede asumir de trazas de PVC por la presencia
de cloro (CI) (Figura 3.5). La sensibilidad del equipo nos permite conocer las
trazas de otros elementos presentes en la mezcla (Tabla 3.3). Este analisis
proporciona datos aproximados: al ser un ensayo puntual, no puede ser

validado como un método comparativo.



Tabla 3.3 Resultados del ensayo semicuantitativo en el material reciclado

EDS Quantitative Results

Element Wit% At%
C 94.97 96.63
o 3.73 2.85
Na 0.23 0.12
Al 0.16 0.07
Si 0.33 0.15
Cl 0.17 0.06
K 0.14 0.04
Ca 0.25 0.08

3.2. Propiedades mecéanicas
Segun lo establecido en las secciones 2.4.1 y 2.4.2, se realizaron los

ensayos de tension e impacto (Izod) a las probetas de rHDPE/rPP,

compatibilizadas y sin compatibilizar.

3.2.1. Ensayo de Impacto 1zod ASTM D256
Los valores de resistencia al impacto se tomaron directamente del
equipo de impacto, y luego, se corrigieron para reducir el margen de
error del equipo

Tabla 3.4 Resultados de ensayo de Impacto ASTM D256

Resistencia al
Mezclas :
impacto [J/m]

rHDPE-rPP 58.39 £ 1.55
rHDPE-rPP-OBC 71.19+1.68
rHDPE-rPP-C20A 72.38 £ 3.37

rHDPE-rPP-OBC-C20A 60.48 + 1.68
rHDPE-rPP-C93A 71.79 £ 3.09
rHDPE-rPP-OBC-C93A 61.67 +1.68

Como se observa en la Figura 3.6, la resistencia al impacto aumentoé

en todas las mezclas. El uso del copolimero y la arcilla en la matriz
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polimérica disminuyo en 10 J/m los resultados, en comparacion a las

mezclas que solo fueron reforzadas con nanoarcilla.

B rHDPE-rPP
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® rHDPE-rPP-C20A
1 rHDPE-rPP-OBC-C20A
B rHDPE-rPP-C93A
B rHDPE-rPP-OBC-C93A

Mezclas

Figura 3.6 Diagrama de Resistencia al impacto (J/m)

Se evidencié que el valor de la resistencia en las probetas
compatibilizadas con OBC fue menor que las reforzadas con

nanoarcillas, pero la diferencia no es significativa.

Ensayo de tension ASTM D638
Los resultados de las pruebas tensiles se tabulan a continuaciéon
(tabla 3.5). Se utiliz6 el software Trapezium para obtener, a partir de
las graficas, el esfuerzo maximo, esfuerzo al romper, modulo de

elasticidad, deformacion, energia al romper.

El médulo de Young o de elasticidad (Figura 3.7) aumento en todas
las probetas. Las muestras en las que solo se utilizé6 nanoarcillas,
mejoraron, en mayor magnitud, esta propiedad, pero la interaccién
de estas arcillas con el OBC resulté en una disminucién del médulo:
diferencia significativa para la C93A y poco significativa para la
C20A.



Tabla 3.5 Resultados de ensayos de traccion ASTM D638

Mezclas isg(?r:]zg Esfuerzo al Moédulo de Deformacion
romper [MPa] Young [MPa] [%0]

| rHDPE-rPP | 21.88+0.41 | 20.49+1.00 | 601.06+10.31 | 9.09+1.15 | 1.64+0.23

Energia al

romper [J]

e ™ | 2240£047 | 21613069 | 621.60%4.65 | 967:095 | 1.86%0.26
o | 2001192 | 1993+194 | 71646:1411 | 350083 | 0.29%0.09
rHDPE-rPP-
OBG.coon | 2348%083 | 2315:077 | 69519%3171 | 450£0.20 | 0.66:0.02
O an | 2318+074 | 2298+133 | 697.74%297 | 617+071 | 1.03%0.19
rHDPE-rPP-
OBG.cosa | 2226024 | 2263133 | 66253:508 | 552:039 | 095%0.07
750
730
< 710
(a8
S 690 B rHDPE-rPP
=
T 670 ® rHDPE-rPP-OBC
§ 650 m rHDPE-rPP-C20A
E 630 rHDPE-rPP-OBC-C20A
o
g 610 B rHDPE-rPP-C93A
0 B rHDPE-rPP-OBC-C93A
= 590
570
550

Mezclas

Figura 3.7 Médulo de elasticidad (MPa) a las mezclas elaboradas

El esfuerzo maximo aplicado no tuvo diferencias significativas entre
la muestra pura y la que incluye el copolimero (rHDPE/rPP/OBC). El
esfuerzo maximo, para los sistemas que incluyen la arcilla C20A,
presenté un comportamiento inverso: disminuy6 significativamente
en las muestras que solo tienen la arcilla, y arrojo el valor méas alto

cuando interactta con el copolimero.



25
24
23
22
21
2

o

1

Vo]

1

Esfuerzo maximo (MPa)
oo

1

~

1

[9)]

I
m rHDPE-rPP
W rHDPE-rPP-OBC
m rHDPE-rPP-C20A
rHDPE-rPP-OBC-C20A
M rHDPE-rPP-C93A
M rHDPE-rPP-OBC-C93A

Mezclas

15

Figura 3.8 Esfuerzo maximo (MPa) aplicado a las mezclas elaboradas

3.3.Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Para conocer el comportamiento térmico de las mezclas, se realizaron
ensayos de DSC a cada una de las mezclas elaboradas. En la tabla 3.6, se
detallan las temperaturas de fusion (Tm) y porcentaje de cristalinidad (xf) del

polietileno y polipropileno reciclados.

Tabla 3.6 Temperaturas de fusién (Tm) y porcentaje de cristalinidad (xf) del rHDPE y rPP

por muestra

‘ ‘ 127.93 ‘ 41.60 ‘ 164.52 ‘ 1.48
‘ OBC ‘ 130.88 ‘ 37.51 ‘ 164.11 ‘ 2.27
‘ C20A ‘ 130.93 ‘ 38.33 ‘ 164.15 ‘ 1.87
‘ C93A ‘ 129.65 ‘ 45.70 ‘ 163.77 ‘ 3.31
‘ OBC/C20A ‘ 130.97 ‘ 44.85 ‘ 164.02 ‘ 3.26
‘ OBC/C93A ‘ 130.61 ‘ 48.57 ‘ 163.20 ‘ 2.86

Se aprecia un aumento en la cristalinidad del rHDPE y del rPP para los
compuestos tienen al copolimero y una organoarcilla en su matriz polimérica.
La temperatura de fusién del rHDPE incrementa en cada caso con la adicién
del copolimero o nanoarcillas. En el uso combinado de aditivos, se registraron

diferenciales de temperaturas mayores respecto a la mezcla sin



compatibilizantes en relacion a las solo contenian un agente ligante

incorporado en la matriz polimérica.

El refuerzo de la C20A permitié alcanzar las mayores temperaturas de fusion
para el polietileno: 130.93 °C y 130.97 °C (con OBC). El aumento del punto de
fusidn es un indicador de mejora en las propiedades de barrera. Por el
contrario, de las mezclas reforzadas, aquellas integradas con la Cloisite 93A
alcanzaron las menores temperaturas: 129.65 °C y 130.61 °C (con OBC).

El punto de fusién del polipropileno disminuyé para todas mezclas aditivadas.
Esta diferencia apenas supera el 1 °C, siendo, para varios autores, un cambio

poco significativo.

3.4. Microscopia electrénica de barrido (SEM)
En la seccion 2.4.4, se detalla la metodologia utilizada para analizar la
morfologia de las probetas de rHDPE/rPP realizadas por método de
compresion. Las siguientes figuras son los resultados del ensayo
morfologico en la superficie de las muestras. Es importante acotar que la
mezcla no fue recubierta con aleacion de oro y paladio, por esto, las

imagenes presentan una baja calidad de resolucién.

En la Figura 3.9, se puede visualizar la matriz de rHDPE y el gran tamario de
las particulas de rPP. Al ser visibles claramente las dos fases existentes, se

aprecia la incompatibilidad entre el rHDPE y el rPP.

En la Figura 3.10, se observa la mezcla rHDPE/rPP/OBC donde se aprecia
la adhesion de las cargas a la matriz polimérica. Sin embargo, las diferencias
son poco significativas debido a que no existe un incremento en el area de

la interfase.

En las Figuras 3.12 y 3.14, se logra identificar la presencia de los
nanocompuestos de O-MMT, para el caso del rHDPE/rPP/C93A y de
rHDPE/rPP/C20A la adhesion es muy notoria, por la reduccion del tamafio

de las particulas de rPP y su mejor distribucién, sin embargo en la figura



3.13 la mezcla rHDPE/rPP/C93A/OBC, muestra como la organoarcilla se
entrelaza, formando una red definida en la interfase de la mezcla
permitiendo la adhesién de los componentes, lo cual provocaria que la
energia del rPP se transmita a la matriz, permitiendo un incremento en sus

propiedades mecanicas y de barrera.

Con respecto a la figura 3.11 rHDPE/rPP/C20A/OBC, se observa al igual una
buena dispersion de la arcilla, analizando que las mezclas poliméricas
inmiscibles, mejoran su morfologia por la accién de las arcillas junto a un

copolimero de bloque de olefina.

£

g WD det |spot 20 pm —
)0 x 15.1 mm BSED ‘ 4.0 RHDPE-RPP

WD det |spot 20 um 8f )18 \ wD det |[spot 20 ym
11.2 mm| BSED | 4.0 RHDPE-RPP-OBC 2:3 M 00 kV|50 0mm | BSED | 4.0 RHDPE-RPP-C20A

Figura 3.10 SEM RHDPE-RPP-OBC Figura 3.12 SEM RHDPE-RPP-C20A
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Figura 3.14 RHDPE-RPP-C93A Figura 3.13 RHDPE-RPP-C93A-OBC

Para corroborar la Figura 3.13, rHDPE/rPP/C93A/OBC, en la que se observa
en la interfase la arcilla C93A entrelazada a los componentes, se realizé un

analisis morfoldgico adicional (Edx).

Por andlisis cualitativo puntual, es notorio observar los altos picos de los
elementos que componen la nanoarcilla C93A correspondientes a; Silicio
(Si), Aluminio (Al), Magnesio (Mg), Sodio (Na). Lo que afirma la sospecha de
la buena dispersion de las arcillas, dato observado en el SEM, esto se

rectifica eventualmente con el ensayo XRD realizado en el apartado 3.6.

D:\2018\MIRIAM VANESA\RHDPE+RPP+OBC+C93A-2.SPC

kV:28.8 Tilt:0.00 Tkoff:34.84 Reso:130.96 Amp.T:25.6
FS : 4471 LSec : 20.4 Prst:None 29-Aug-2018 15:36:32

q

si
Al
o Mg
Na
0.9%0 1.80 2.70 3.60 4.50 5.40 6.30 7.20

Figura 3.15 Ensayo Edx (puntual) de mezcla rHDPE/rPP/C93A/OBC
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3.5.Propiedades reoldgicas
La reologia de los compuestos se determin6 segun lo descrito en la seccion
2.4.5. El procesamiento de los datos se realizé utilizando el software Origin
Pro 8. La gréfica (Figura 3.16) se ajusto6 utilizando un polinomio de grado 6
(ver Anexo E). La velocidad de corte, eje horizontal, se tomo desde 10 hasta
100 revoluciones, tomando un rango cercano a la velocidad del tornillo en

una extrusora.

= rHDPE-rPP

= rHDPE-rPP-OBC

= rHDPE-rPP-C93A
= rHDPE-rPP-C20A
= rHDPE-rPP-C20A-OBC
~——rHDPE-rPP-C93A-OBC

1000 4

Shear Viscosity (Pa s)

100 . : . ———
10 20 30 40 50 60 70 80 90100

Shear Rate (s'1)

Figura 3.16 Curvas de viscosidad vs. Velocidad de corte

La viscosidad de las mezclas (a 10 rpm) aumenta con la incorporacion de
agentes nucleantes; los valores de las mezclas rHDPE/rPP/C20A vy
rHDPE/rPP/C93A alcanzan las viscosidades mas altas en este punto. En la
grafica se puede observar como el comportamiento reolégico de los

materiales difiere en cada caso.
Como regla general, los refuerzos -organoarcillas- provocan un

desplazamiento positivo tanto en el eje horizontal como en el vertical; los

aditivos -copolimero- resultan en un desplazamiento negativo en ambos ejes
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(Vlachopoulos & Strutt, 2003). Esto se aprecia, en mayor medida, con el

aumento de las revoluciones.

La combinacion rHDPE/rPP/C20A/OBC no refleja una interaccion entre
ambos agentes: la curva se asemeja a la del material que solo tiene el
copolimero. Por el contrario, la curva del compuesto rHDPE/rPP/C93A/OBC
es el resultado medio de las curvas independientes de cada agente; este
comportamiento reolégico da indicios de la sinergia entre los
compatibilizantes que se puede respaldar por las imagenes del SEM, y los

difractogramas de rayos X.

Dependiendo el requerimiento del proceso, se puede escoger el compuesto
Optimo que reduzca el esfuerzo del tornillo en el proceso de extrusion a las

diferentes velocidades de operacion.

3.6. Difraccién de Rayos X (XRD)
La identificacion y cuantificacion de varias fases cristalinas compuestas en
las diferentes mezclas preparadas se logra comparando el diagrama de
difraccidon de rayos X de las arcillas puras (C20A y C93A) compatibilizadas y
sin compatibilizar. Se utilizé el software X'Pert Highscore Plus para la

recoleccion y procesamiento de datos.

Tabla 3.7 Espaciado entre capas de los materiales reforzados con Cloisite 20A

MEZCLA POSICION (@) ESPACIAMIENTO BASAL (A)

Cloisite 20A 4 24.2
rHDPE/rPP/C20A 2.17 40.68
rHDPE/rPP/C20A/OBC 2.22 39,74

La Figura 3.17 corresponde al material con la arcilla C20A+OBC vy solo el
material con la arcilla. Se visualiza un desplazamiento de los picos hacia la
izquierda; este desplazamiento es mas evidente para la mezcla de arcilla y
compatibilizante. Las nuevas posiciones se encuentran en el rango de 2.17-

2.22° (Tabla 3.7). Este desplazamiento indica la intercalacion de la



nanoarcilla en la interfase de la matriz polimérica (corroborada por los

resultados obtenidos por SEM).

1000

HDPE-PP-C20A
rHDPE-rPP-C20A-0BC

Cloisite 20A

Figura 3.17 Curvas XRD de los compuestos rHDPE/rPP/C20A, rHDPE/rPP/C20A/OBC y la nanoarcilla Cloisite
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20A

500 H

RPP+RPE+C93A 0OBC
RPP+RPE+C93A
C93A

Figura 3.18 Curvas XRD de los compuestos rHDPE/rPP/C93A, rHDPE/rPP/C93A/OBC y la nanoarcilla Cloisite

93A



El desplazamiento de rHDPE/rPP/C93A y rHDPE/rPP/C93A/OBC es mas
notorio (Figura 3.18), estando en un rango de 2.56 y 2.35°, respectivamente.
El resultado muestra una mejor intercalacion con la arcilla C93A

compatibilizada con el OBC.

Tabla 3.8 Espaciado entre capas de los materiales reforzados con Cloisite 93A

MEZCLA POSICION (@) ESPACIAMIENTO BASAL (&)

Cloisite 93A 3.3 23.6
rHDPE/rPP/C93A 2.56 34.36
rHDPE/rPP/C93A/OBC 2.35 36.08

No se evidencid exfoliacion en ninguna composicion, pero el SEM no mostré
aglomeraciones en ninguno de los sistemas, por lo que en términos de
compatibilidad se analiza que las mezclas en especial la 93A+0OBC brinda

mejor homogenizacion a la mezcla.



CAPITULO 4

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones

La cuantificacion del reciclado se realizé efectivamente con dos curvas patrones
para el polietileno de alta densidad y el polipropileno. Con esto, se obtuvo que la
mezcla estaba compuesta por 82.55 + 1,91 % de rHDPE y 14.95 + 0,49% de rPP.
Mediante microscopia electronica de barrido, se aproximo el resultado obtenido,
atribuyendo a la eficacia de la herramienta de cuantificacion elaboradas.

Para la caracterizacion del material, se desarrollaron compuestos de reciclados
con organoarcillas y copolimeros de bloque de olefina a distintas composiciones
para evaluar sus propiedades. Con los resultados obtenidos en esta investigacion,
se determind la accion ligante de los nanocompuestos, Cloisite 20A y 93A,
mediante ensayos que determinaron propiedades mecanicas, térmicas Yy
morfologicas del compuesto y comparandolo con el material sin compatibilizantes
de ningun tipo y con compuestos que combinaron las arcillas con un agente

compatibilizante.

Analizando las propiedades morfologicas, por SEM es visible la mejora de la
compatibilidad de las mezclas en la interfase al combinar los refuerzos de
nanoarcilla y el copolimero. Estos resultados se respaldan con la difractometria
de rayos X, tanto en la intercalacién como en la dispersién, y en los resultados de
reologia. Los resultados de las propiedades mecanicas y térmicas no muestran

congruencia con la morfologia de los materiales.

Recomendaciones

Este proyecto pretende ser el inicio de una serie de investigaciones que
permita la reutilizacion de los desechos plasticos. Se propone para futuras
investigaciones, optimizar las proporciones de reciclados de HDPE y PP,

puesto que esta investigacion esta enfocada en evaluar un compatibilizante



gue permita obtener un material con buenas propiedades mecanicas,

partiendo del hecho que era material reciclado combinado.

Dirigir la investigacién a escala industrial, variando la metodologia y el proceso
de operacion, intentando hacerlo por moldeo por inyeccién, analizando mas

variables para obtener un producto de mejor calidad.

Continuar trabajando en conjunto con el sector industrial para lograr encontrar
una aplicacién especifica al material reciclado compatibilizado, devolviéndole
valor agregado y reintegrandolo al mercado, que en términos de economia

sea circular.

Realizar mezclas de material reciclado en las que se puedan incluir
organoarcillas de origen nacional y evaluar el aporte que brindan, esto
reduciria el margen de importaciones, siendo menos costoso y mas accesible
a la industria ecuatoriana, favoreciendo también el impacto ambiental

generado por los residuos sélidos.
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ANEXOS



ANEXO A

Ensayos de traccion

Fecha: 2018/08/09 Vi: 0.5 mm/min
v2: 50 mm/min
Shape: Plate
Thickness Width Gauge Length
Units mm mm mm
18-2722 - 1 3.0300 6.1400 60.0000
18-2722 - 2 3.0300 6.1400 60.0000
18-2722 - 3 3.0300 6.1400 60.0000
18-2722 - 4 3.0300 6.1400 60.0000
18-2722 -5 3.0300 6.1400 60.0000
Name Carga Maxima Esfuerzo Maximo Deformacion Esfuerzo a la Energia al romper
rotura
Units N MPa % MPa J
18-2722 - 1 400.438 21.5240 7.14333 19.4109 1.78590
18-2722 - 2 285.469 15.3443 3.39333 15.3443 0.32689
18-2722 - 3 378.625 20.3516 5.06167 20.3516 0.65332
18-2722 - 4 415.344 22.3253 6.65833 21.8264 1.37598
18-2722 -5 405.469 21.7945 7.00500 20.3650 1.76149
Mean 377.069 20.2679 5.85233 19.4596 1.18072
Standard 52.9401 2.84561 1.60599 2.45740 0.66122
Deviation
Name Médulo de Young
Parameter 05%
Units MPa
18-2722 - 1 573.070
18-2722 - 2 610.965
18-2722 - 3 590.390
18-2722 - 4 623.104
18-2722 -5 601.835
Mean 599.873
Standard 19.2021
Deviation
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Figura A.1 Tabla de resultados y curvas del ensayo de traccion

Stroke Strain(%)

rHDPE/rPP




Fecha : 2018/08/13 Vi: 0.5 mm/min
v2: 50 mm/min

Shape: Plate
Thickness Width Gauge Length
Units mm mm mm
18-2723 - 1 3.0400 6.1500 60.0000
18-2723 - 2 3.0400 6.1500 60.0000
18-2723 -3 3.0400 6.1500 60.0000
18-2723 - 4 3.0400 6.1500 60.0000
18-2723 -5 3.0400 6.1500 60.0000
Name Carga Maxima Esfuerzo Maximo Deformacién Esfuerzo a la Energia al romper
rotura
Units N MPa % MPa J
18-2723 - 1 430.344 23.0180 10.7550 22.0786 2.16122
18-2723 -2 413.875 22.1371 12.4217 20.4806 2.46819
18-2723 -3 418.500 22.3845 5.96333 21.5253 0.92818
18-2723 - 4 413.344 22.1087 9.22833 21.7543 1.70454
18-2723 -5 428.844 22.9377 9.02000 22.2273 1.71260
Mean 420.981 22.5172 9.47767 21.6132 1.79495
Standard 8.13122 0.43491 2.39380 0.68995 0.58173
Deviation
Name Médulo de Young
Parameter 0.5%
Units MPa
18-2723 - 1 664.212
18-2723 - 2 615.603
18-2723 -3 616.467
18-2723 - 4 622.800
18-2723 -5 625.542
Mean 628.925
Standard 20.1669
Deviation
24.5

| | | e —— 182723 -5
MESEERaRane s
— 1g-2723-2
.l | | // | . | | : —— 1827233
/ ,,,,, —— 18-2723-4
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Figura A.2 Tabla de resultados y curvas del ensayo de traccion rPP/rHDPE/OBC



Fecha : 2018/08/13 Vi: 0.5 mm/min
vV2: 50 mm/min
Shape: Plate
Thickness Width Gauge Length
Units mm mm mm
18-2724 - 1 3.0200 6.1400 60.0000
18-2724 - 2 3.0200 6.1400 60.0000
18-2724 - 3 3.0200 6.1400 60.0000
18-2724 - 4 3.0200 6.1400 60.0000
18-2724 -5 3.0200 6.1400 60.0000
Name Carga Maxima Esfuerzo Maximo Deformacién Esfuerzo a la Energia al romper
rotura
Units N MPa Y% MPa J
18-2724 - 1 408.563 22.0335 4.57500 22.0335 0.62877
18-2724 - 2 241.875 13.0441 2.83000 12.6060 0.26553
18-2724 - 3 232.281 12.5268 2.56000 12.4509 0.22549
18-2724 - 4 337.813 18.2180 3.53333 18.2180 0.39233
18-2724 -5 366.906 19.7870 4.02000 19.5511 0.48012
Mean 317.488 17.1219 3.50367 16.9719 0.39845
Standard 77.6651 4.18842 0.83060 4.28151 0.16381
Deviation
Name Médulo de Young
Parameter 0.5%
Units MPa
18-2724 - 1 685.566
18-2724 - 2 724.229
18-2724 - 3 700.174
18-2724 - 4 724.979
18-2724 -5 655.079
Mean 698.005
Standard 29.2291
Deviation
22.5
— 18-2724 -5
20 —— 18-2724 - 1
18 — 18-2724 -2
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16 —— 18-2724 - 4
— 14
&
= 12
(7]
3 10
n
8
6
4
2
0

Stroke Strain(%)

Figura A.3 Tabla de resultados y curvas del ensayo de traccion rPP/rHDPE/C20A




Fecha : 2018/08/09 Vi: 0.5 mm/min
vV2: 50 mm/min

Shape: Plate
Thickness Width Gauge Length
Units mm mm mm
18-2726 - 1 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 - 2 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 - 3 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 - 4 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 -5 3.0300 6.1400 60.0000
Name Carga Maxima Esfuerzo Maximo Deformacién Esfuerzo a la Energia al romper
rotura
Units N MPa % MPa J
18-2726 - 1 231.500 12.4434 2.62500 12.1344 0.23607
18-2726 - 2 453.313 24.3661 8.18667 23.8824 1.60283
18-2726 - 3 445.875 23.9664 6.31000 23.9496 1.09944
18-2726 - 4 418.438 22.4916 5.40833 21.1007 0.81337
18-2726 -5 429.438 23.0828 6.79667 22.9888 1.17673
Mean 395.713 21.2701 5.86533 20.8112 0.98569
Standard 92.8085 4.98858 2.07137 4.98484 0.50545
Deviation
Name Médulo de Young
Parameter 0.5%
Units MPa
18-2726 - 1 698.385
18-2726 - 2 715.992
18-2726 - 3 731.657
18-2726 - 4 700.324
18-2726 - 5 694.486
Mean 708.169
Standard 15.4708
Deviation
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Figura A.4 Tabla de resultados y curvas del ensayo de traccion rPP/rHDPE/C93A



Fecha : 2018/08/29 V1: 0.5 mm/min
v2: 50 mm/min
Shape: Plate
Thickness Width Gauge Length
Units mm mm mm
18-2725 - 1 3.0200 6.1400 60.0000
18-2725 -4 3.0200 6.1400 60.0000
18-2725 -5 3.0200 6.1400 60.0000
18-2725-6 3.0200 6.1400 60.0000
18-2725 -7 3.0200 6.1400 60.0000
Name Carga Maxima Esfuerzo Maximo Deformacion Esfuerzo ala Energia al romper
rotura
Units N MPa % MPa J
18-2725 - 1 436.375 23.5334 4.57167 23.5334 0.67559
18-2725 - 4 456.500 24.6187 4.29500 24.6187 0.64306
18-2725 -5 262.688 14.1666 2.53000 13.2076 0.24848
18-2725 -6 427.969 23.0801 4.64167 22.2189 0.67396
18-2725 -7 420.875 22.6975 6.24000 22.2189 1.01229
Mean 400.881 21.6193 4.45567 21.1595 0.65068
Standard 78.3966 4.22786 1.31965 4.55738 0.27099
Deviation
Name Médulo de Young
Parameter 0.5 %
Units MPa
18-2725 - 1 715.652
18-2725 -4 793.775
18-2725 -5 711.258
18-2725 - 6 657.046
18-2725 -7 603.105
Mean 696.167
Standard 71.2841
Deviation
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Figura A.5 Tabla de resultados y curvas del ensayo de traccion rPP/rHDPE/C20A/OBC




Fecha : 2018/08/09 Vi: 0.5 mm/min
V2: 50 mm/min

Shape: Plate
Thickness Width Gauge Length
Units mm mm mm
18-2726 - 1 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 - 2 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 - 3 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 - 4 3.0300 6.1400 60.0000
18-2726 - 5 3.0300 6.1400 60.0000
Name Carga Maxima Esfuerzo Méximo Deformacién Esfuerzo a la Energia al romper
rotura
Units N MPa % MPa J
18-2726 - 1 452.313 24.3124 5.40833 24.3124 0.88183
18-2726 - 2 409.313 22.0011 5.20000 21.8449 0.75439
18-2726 - 3 338.938 18.2183 3.74167 18.1797 0.41484
18-2726 - 4 414.656 22.2883 5.96333 22.1136 0.92878
18-2726 - 5 418.250 22.4815 6.31000 22.2312 1.02683
Mean 406.694 21.8603 5.32467 21.7364 0.80133
Standard 41.4601 2.22856 0.98833 2.21838 0.23725
Deviation
Name Médulo de Young
Parameter 0.5%
Units MPa
18-2726 - 1 708.203
18-2726 - 2 657.270
18-2726 - 3 659.332
18-2726 - 4 665.397
18-2726 - 5 668.119
Mean 671.664
Standard 20.8938
Deviation
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Figura A.6 Tabla de resultados y curvas del ensayo de traccion rPP/rHDPE/C93A/OBC



ANEXO B

Calorimetria Diferencial de Barrido

File: G:__\Resultados\DSC\rHDPE-rPP-OBC

Sample: rtHDPE-rPP-OBC
Size: 8.4000 mg
Method: DSC

DsC

Operator: Miriam Lazo

Run Date: 17-Aug-2018 14:42
Instrument: DSC Q200 V2411 Build 124

a4
2 —

=5
s ]
= o - 122 25°C 153.28°C
2 133.90/g
(T
= | 1°C
[+ ¥}
B .

24

1 130.98°C
-4 T T T T
-50 o 50 100 150 200

Exo Up Temperature (°C) Universal V4.54 TA Ins

Sample: rHDPE-rPP-C20A

Size: 8.7000 mg DsC

File: G:..\DSCWHDPE-rPP-C20A TEST2
Operator: Jose Pilatax

Method: DSC Run Date: 22-Aug-2018 15:15
Instrument: DSC Q200 V24.11 Build 124
4
2 —
=
= ]
= 121.84°C Y
= 04 109.9J/g 156.17°C
o 4.692Jig
w
3 ] 184.15°C
I .
2
1 130.93°C
-4 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
-50 o 50 100 150 200
Exo Up Temperature (°C} Universal V4. .54 TA Inst



Sample: tHDPE-rPP-OBC-C20A DsSC File: G- \DSC\HDPE-rPP-OBC-C20A TESTZ2
Size: 8.7000 mg Operator: Minam Lazo
Method: DSC Run Date: 20-Aug-2018 10:58

Instrument: DSC Q200 V24.11 Build 124

4
2 -
5
s \
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Sample: tHDPE-rPP-C33A DSC File: G:.. \Resultados\DSC\HDPE-rPP-C93A
Size: 8.4000 mg Operator: Minam Lazo
Method: DSC Run Date: 18-Aug-2018 10:36
Instrument: DSC Q200 V24.11 Build 124
4
2 —
S5
= l 156.31°C
120.08°C 3.870Jig
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Sample: rHDPE-rPP-C93A-0OBC DsC File: G:.. \Resultados\DSCWHDPE-rPP-C33A-C
Size: 8.8000 mg Operator: Jose Pilataxi
Method: DSC Run Date: 15-Aug-2018 11:33

Instrument: DSC Q200 V24.11 Build 124
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ANEXO C
DIFRACTOMETRIA DE RAYOS X

Counts
1000 —— rHDPE-rPP-C20A
|——— rHDPE-rPP-C20A-0BC
Cloisite 20A
500 —
0 L R
30
Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Counts
800 —— HDPE-rPP-C33A
—— rHDPE-rPP-C93A-0BC
Claisite 93A
600 —|
400 —
200 —
0 iy

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



ANEXO D
MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

HV mag det spot| ~———500 e——) 8 8 HV ET] / det spot
10.00 KV 200 x|15 SED 4.0 10.00 kV 500 x SED 4.0

200 ym
RHDPE-RPP

>
018 HV mé WD det |spot| ~————100pm
M |10.00 KV 1 ( 15.1 mm| BSED | 4.0 RHDPE-RPP 0 X ) ) ) RHDPE-RPP

018 HV 20 pm 018 HV WD
M | 10.00 KV < 4.0 RHDPE-RPP 31 PM |10.00 kV x 15.1 mm RHDPE-RPP

Figura D.1 Micrografia de rHDPE/rPP



ANEXO E
SEM-EDX

EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CK 94.97 96.63
oK 3.73 2.85
NaK 0.23 0.12
AlK 0.16 0.07
SiK 0.33 0.15
C1K 0.17 0.06
KK 0.14 0.04
Cak 0.25 0.08
SE1 100um 362x
C:\ I M3 USR\ FDSADFS. SPC
kV: 25.0 Tilt:0.00 Tkoff:36.14 Reso0:130. 96 Amp. T:25.6
FS : 8315 LSec : 20.4 Prst: None 29- Aug- 2018 14:25:04
q
Ca
Si c K
(0] Na Al (e} K Ca
0.90 1.80 2.70 3.60 4.50 5.40 6.30 7.20 8.10 keV

Figura E.1 SEM-EDX (mapeo) del compuesto sin compatibilizar



Shear Viscosity (Pa s)
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ANEXO F: REOLOGIA

= rHDPE-rPP
e rHDPE-rPP-OBC
e rHDPE-rPP-C93A
10000 - = IHDPE-rPP-C20A

] = rHDPE-rPP-C20A-OBC
« THDPE-rPP-C93A-OBC

1000 -

100 4

T T T T T T T T IR B B B B B | T T T T T T T

1 10 100
Shear Rate (s'1)

Figura F.1 Curvas reolégicas no suavizadas en escala logaritmica

e rHDPE-rPP

, = rHDPE-rPP-OBC

= rHDPE-rPP-C93A
= rHDPE-rPP-C20A
= rHDPE-rPP-C20A-OBC
=~ rHDPE-rPP-C93A-OBC

10000

|

Shear Rate (s™)

Figura F.2 Curvas reoldgicas suavizadas en escala logaritmica



Tabla F.1 Ecuacion de ajuste de curvas en (polinomio de grado 6)

Cescription
Lser Mame
Ciperation Time

Equation

Report Status
Weight

Multi-Data Fit Mode

Ferform Polynomial Fitting
Windows 2

2810812018 23:03:25

y = Intercept + B1*x*1 + B2*x4
2+ B3 x"3 + B4 x4 + BS xS
+ B6*x"6

Mew Analysis Report

Mo Weighting

Independent Fit - Consolidated
Report

Software estadistico Origin Pro 8

Tabla F.2 ParAmetros para el ajuste de curvas en (polinomio de grado 6)

Intercept B1 B2 B3 B4 B5 B& Statistics

Yalue Error Yalue Error Yalue Erraor Yalue Erraor Yalue Erraor Yalue Errar Yalue Error  Adj. R-Square

rHDPE-rPP | 3.08929 000306 -0.15094 0.00532 -0.02664 0.00929 -0.03387  0.00526  -0.01157  0.00639 000542 0.00116  5.35505E-4  0.00116 0.99592

rHDPE-rPP | 357187 000614 -057811 001076 -0.05375 001883 4.41408E-4 001079 0.02072 0.0131 0.0022 000242 -0.00915  0.00241 0.99787
-0BC

rHDPE-TPP 34878 000375 -0.25897 0.00654 -0.03542 001143 -0.03708 000648  -0.00447 000788 000452 0.00143 -0.0025  0.00143 0.9976
-CA3A

rHDPE-rPP | 371886 000432 -0.32814 0.00757 -0.075 0 001325 -0.04401 000758 | 0.00448 000921 000336 0.0017 -0.00573 0 0.00169 099318
-C20A

rHDPE-rPP | 3.49362 000543  -0.54557  0.00944 -0.01611 001648 0.0056 000933 -0.01297 001132 000781 0.00206 -0.00488  0.00205 0.9978
-C20A-0BC

rHDPE-rPP | 352505 0005837  -0.408619 0.00941 -0.00624 0.01649 -0.06821  0.00944 | -0.01022 001148  0.01405 | 0.00211 -0.0038  0.00211 0.99774
-CO3A-0BC

Software estadistico Origin Pro 8




ANEXO G

Ficha técnica
Eiraskem

Palietileno de Alta Densidad HS55(0.2 XP

Dascripcion:

HSS502F es un copalimero de polietileno de alta densidad de alto peso molacular. Ofrece
equilibria optima entre |as propledades mecanicas y procesabiidad, vy buena resistencia a ko
stress cracking (ESCR).

Aplicaciones:

Soplado de pequefio Vokbmanes:

Botellas para usos de productos de limpieza, alimentos y articulos para & hogar;
Tambeores para uso industrial.

Processo:
MOde0 par Soprago.

Propriedades de Contral:

[ndice de Flidaz {190°C1 2, 16) D 1238 gy Limin 035
indice de Auidez {190°C/21,5) D 1238 gy 10min 30
Densidad D a2 gfcm? 0,955
Propriedades Tipicas:

Propriedades de referencia de la placa®

Linidad

Tenssdn em & puento de rotura D 638 [ 30
Madulo de flexidn, secante al 1% | MPa 1250
Rasistencia al Impacto Charpy Lzod D 256 Nm 150
Raesistencia a la fisuracion por tensidn ambiental b D 1693 hyF50 50
Resistencia a I3 fisuracion por tensidn ambiental c D 1693 hyFai L)
Temperatura de deflexion térmica a 0,455 MPa O baE aC 75

{a] Lamina mokdeads por compreson segun e mesndo A5TM D 4§03

b} Comdioones: 10% oe Jgerel, placa de 2 mmn con ranwra de 0.3 mm, a 50 *C

e Condacienes: 1009% de Jgapadl, placa da 2 mm oen ranuea de 0,3 mm o d S AT

Recomendaciones de Procesamieanto

Rango de temperatura:
. Alimentacidan: 180-1905C
. Tornilla: 190-2004C

Caberal/matriz: 210 4C
. Temperatura del malde: 5%C a 25°C
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Ficha técnica

Observacies Finais:

1
2
]
a
3
-]

a
a

Euts mmirs aurra® (8 recpudaren aars polireey de defirea dal casvbaie 077 1930 e CFO 17 da s Foodl e Crug ddeveesiteSon [FO&) sSgants @ @ fecha de
bR B8 =R TR L0g. MRS w0 eaiie apehades e L) redeain e e i Ao

L Momeis de mis dcorrmia w wminivies &8 beea Iy @ elos wiores S0 chieidas an eessiegs Eborsizees ¢ | debe sr corsidersds oo
Wy L) T DR PR R RRED Sdn . pOpeaaci n VIR s ORI o o R o Cal (ore DB @ QUeRe g el prodeino

Eori poguros opd;ples, 5 Bashen bem deqesiain s o st 1 PG e e e

En emnr 4o duriss sobre @ 1sa o zars disciir cives Ificeccres, oyviecier B res de Ireeriare de dplizerionm da Breslem

Lo weioten gue comrien er avie doosmerio usden cembisr uin previa oorrerioecer de Braska,

Faag hieres avbamapile e g segriie, el [rofeds S sl (rreTes pusiig v cErmagoiin o e, 8 e i Fihg de e i
mprivherl de precheSom quimieas [FOSPTY. Regivis O o & 15213-00-5

Braghacrd &0 inDorEds o wh0 0f SR BERE D L DTG0 OF SRR RSN G i S0 T 0 ERTE pRNID (N HPCEAF § B &
W D00 SOMpCRns [T R, O (el WS CRRLRCNE OB S O (ST Ry,

Lia infy-mecin cadenids an evts che caroela a avids previssenie @@ sty poducia

Eudp remiay rapofondiens by subvmore @ Safeas & (388, OS5 ra-0E-T) o o oEvgasoEe



ANEXO H

P3raskem Ficha técnica
PolipropibenoH200 |

Subfamilia:
Hoemopalimern

Deascripcidn:

El H 204 &g ung redna de polipropilans de alta mdice de Muider con distribucon normal da pasos
moleflianes, Con altvas pama usk general, Agtd para procescs de makden por inyecodn ¥
apirugion de fbras, Tiers egdsenis procesabilided con buens estsbilidad o= funddo, buen
aquilibric rigdezimpadn v baja trarsferancia da obor v sabar,

Aplicaciones:

[nyecdén de aparatos eléctricos portaties v electrodomésticos; cajoneras ¥ ammarios imyectados;
filamenbos contimucs para alfamBras, hilos de oser ¢ coerdas, fbrat cortadeas para moguetss ¢
mantas; ne fejdas por process de termoselad o

Proceso:

Maldes par inyetcion
Extrusicn da fibras

Prapledades de control;
Indice de fluidaz {230°C/2,16 kg) D 1238 /10 min n |
Propledades tiploas®;
Derisicad D792 alen? 0,805
Midule de flexidn, secante al 1% 0 P00 MPa 1404
Regstences & la racsion en & purto da Muendia D &3E MPa 35
Elongacion en & punto e fuencia 0 &a38 % 10 |
Dureza Rackeal {Escala R) I 785 . 100
Resistancis al impacto [2ed & 23 = D 256 1'm 20
Temparatura de deflexidn térmica a 0,455 =Ra 0 638 g e |
Temparatura da defiexidn wrmica a 1,580 =#a I 638 C &7
Temperalura de shlandameenia Vicst 5 10 N D 1525 5T 154

] Frsius oo e rRe e i By dgsin Le recirm e T D Aili

Obasrsecicnes fneles.
i R rEe Oamp B reguiscdn pas polimeos de olelira ol osphale 4771 550 ded OFE 5 de by Fosd nd Dng dsmerseratien [P vigeme & i ok
e peserics jr nls opednorics Ln gy ooy sl geriasdos e b repeieior coeepordioein ge b MRS
L8 Inlgrrgodn de o deoprerin @ peninides de bare e g g seleeny ipios sderdin o rembens bieeploriny 7 eo deier w ol e
R TR O TN Sehcs L g Ty o i ORI - o S - N OO L R AT,
i g B, B i BT Fe B P PR T e S S R
L #mﬂiﬂ“imvnlhﬂmﬁmu#ﬂimkmhhm
= Pasp oblpeg inferrwcin s oo gy, podme i deel, preery oadlioy ¢ drergcin do rodery, coeedier i Fobe da deios
o R O ol e g CAL r b G000,
2B A el L S B DGO P DTN S Rl TR o D
e ra ey o o de mie predecio poe Bt e oreaem, T ol ol S cie peraigcio el pee g o oter m
ceriain oo i ioers poere ey, @ g et s e i el cumrpe. s,
B et A s B ket S A =0T a0 i R



ANEXO |

SOUTHERN CLAY PRODUCTS s & sunsisry of ROCHN 00D SPECOALTIES, INC

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Cloisite® 20A

Typical Physical Properties Bulletin

Drescription:
Cloisite 204 is a natural monimorillonite modified with a quatemary ammonium salt.

Designed Used:
Cloisite 204 is an additive for plastics to improve vanous plastic physical properties,
such as reinforcement, HOT, CLTE and barmier.

Typical Properties:

JeaimentPropeies: | Organic Modifer % % Waeight
Modifier (1) | Concentration | Moisture Lioss om
| _ _ Ignition
Cloisites 204 ZN2ZHT B5 meq100g = 2% 38%
clay
CH,
|
CH, - N'_HT
|
HT

Where HT is Hydrogenaled Tallow [~05% C18; ~307% C10. ~5% C14)

[1) ZMZHT. dimeltin, dehydrogenabed Lallow, gualsmary armmoniem



e SOUTMERN CLAY PROCUCTS, INC. / PRODUCT BULLETIN ReCYDR

10% less than- 50% less than: 90% less than
2 oy 13y
Color: Off White
Density-
Loose Bulk_ Ibs/ft” Packed Bulk, lbsft” Density gicc |
7.35 1355 1.77

For additional information or technical assistance contact Southem Clay Products, Inc
toll free at 800-324-2891.

Disclaimes of Wararty: The informadion preseried herein o belleved 1o de acourate Dut & not 1D be ke 20 3 FRaTee o
TRORGEATEINON Tor WINCH We JREUTS G TRERONSDOTY THiS INDIMIN0N G086 NOE gFant PRrMSEIon, ISnsa. or any or
mnmmmdmmmmmummawnu

P TSN 1N APPACIONS SHECTIE] Dy e jurchaser and
mummmnmmum-manmmm



ANEXO J

SOUTHERN CLAY PRODUCTS ra sussauusy 0F ROCEWTOD SPECILTIES.

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Sowuthem Clay Products. e
1212 Church Strest
Gonzales. TE TREFS

Phome: B00-134-2E91
Fak: B30-ETZ- 1903
L T O

Cloisite® 93A
Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Clolsite® 934 is a natural montmanllonite modifled with a temary ammonium salt.

Designed Used:

Clolsite® 934 is an additive for plastics and rubbers o improve varous physical
properties, such as reinforcement, HDT, CLTE, synergistic flame retardant and barrier.

Typical Properties:

TreatmentPropeties: Crrganic Modifier % % Wabght
Modifier (1) Concentration Moisture Loss on
|gniticn
Cloisite® 934 M2HT 85 meq!100g clay = 2% 39.5%
H
I
CHy —N'—HT
I
HT

Where HT is Hydrogenated Tallow (=65% C18, =30% C16; <5% C14)
Anion: H50,

(1) M2ZHT: mathyl, dinydrogenatediallow ammonium

Typical Dry Paricle Sizes: (microns, by volume)



‘mmmm:m:rs-: PRODUCT B LET ROCKWOOD

10%: lass than: 50% less than: 0% lass than:
2um Bl 13um
Color: Off White
Dansity:
Loose Bulk. lba'fi’ | Packed Bulk, Ibs/ft’ Density, glce
10.56 18.03 1.88

X Ray Results: doot =23.6 A

For additional information or technical assistance contact Southern Clay Products, Inc.
toll free at 800-324-2891.

Diaciaime of Warrantly: Tha ivkemalion pressnted hersin B beisvsd to b= acorals ol s nol o be tsken 55 & warranty, guseaniss, ar
repreasnialion for which we gssume legal meponsibiity, This infomation doss nol grant permssion, cerse, or any nghis or
recommerciations bo practics any form of propretary inlelisciual propery withou! chisinng the appropriste licenss or gean from the
proparty ownar. Tha infommation & offered solely for your consideration, investigation and werilicalion, bul pou must delemine the
sublabiity ol the product for pour specBfio applicalion. The purchaser assumes all nsk of use of handing e material, inclkiding bl nod
imied b iransharing the malzrial within purchasers faclies, using the material in applications specied by the purohasaer and
handing sy prodisct which includes the malenal. whetber or nol in sccordance with any stalaments rade hensn



ANEXO K

Technical Information

Experimental D5541.00
Experimental Block Copolymer

pDOVig

Overview D5541.00 Experimental Olefin Block Copolymer is a polyolefin modifier suitable for compatibilizing Polyethylene and

Polypropylene.

Main Characteristics
« Excellent compatibility with PE and PP
« Excellent Impact properties
« Excellent stiffness toughness balance

It complies with:
« U.S. FDA FCN 909

Consult the regulations for complete details.

Physical Nominal Value (English) Nominal Value (SI) Test Method
Density 0.863 g/cm® 0.863 gfcm* ASTM D792
Melt Mass-Flow Rate (230°C/2.16 kg) 6.5 g/10 min 6.5 g/10 min ASTM D1238

Thermal Nominal Value (English) Nominal Value (SlI) Test Method
Melting Temperature 248 °F 120 °C DSC

Notes

These are typical properties only and are not to be construed as specifications. Users should confirm results by their own tests.

Page: 1 of 2 ® Trademark of The Dow Chemical Company (“Dow”) or an affiliated company of Dow.

Form No. 400-00285062en
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Product The Dow Chemical Company and its subsidiaries (“Dow”) has a fundamental concern for all who make,
Stewardshi distribute, and use its products, and for the environment in which we live. This concern is the basis for our

p Product Stewardship philosophy by which we assess the safety, health, and environmental information on
our products and then take appropriate steps to protect employee and public health and our environment.
The success of our Product Stewardship program rests with each and every individual involved with Dow
products — from the initial concept and research, to manufacture, use, sale, disposal, and recycle of each
product.

Customer Dow strongly encourages its customers to review both their manufacturing processes and their

Notice applications of Dow products from the standpoint of human health and environmental quality to ensure
that Dow products are not used in ways for which they are not intended or tested. Dow personnel are

available to answer your questions and to provide reasonable technical support. Dow product literature,

including safety data sheets, should be consulted prior to use of Dow products. Current safety data sheets

are available from Dow.

Medical NOTICE REGARDING MEDICAL APPLICATION RESTRICTIONS: Dow will not knowingly sell or sample
A lications Polic any product or service (“Product”) into any commercial or developmental application that is intended for:
PP Y a. long-term or permanent contact with internal bodily fluids or tissues. “Long-term” is contact which
exceeds 72 continuous hours;

b. use in cardiac prosthetic devices regardless of the length of time involved (“cardiac prosthetic devices”
include, but are not limited to, pacemaker leads and devices, artificial hearts, heart valves, intra-aortic
balloons and control systems, and ventricular bypass-assisted devices);

. use as a critical component in medical devices that support or sustain human life; or
. use specifically by pregnant women or in applications designed specifically to promote or interfere with
human reproduction.

o0

Dow requests that customers considering use of Dow products in medical applications notify Dow so that
appropriate assessments may be conducted. Dow does not endorse or claim suitability of its products for
specific medical applications. It is the responsibility of the medical device or pharmaceutical manufacturer
to determine that the Dow product is safe, lawful, and technically suitable for the intended use. DOW
MAKES NO WARRANTIES, EXPRESS OR IMPLIED, CONCERNING THE SUITABILITY OF ANY DOW
PRODUCT FOR USE IN MEDICAL APPLICATIONS.

Disclaimer NOTICE: No freedom from infringement of any patent owned by Dow or others is to be inferred. Because
use conditions and applicable laws may differ from one location to another and may change with time, the
Customer is responsible for determining whether products and the information in this document are
appropriate for the Customer's use and for ensuring that the Customer’s workplace and disposal practices
are in compliance with applicable laws and other governmental enactments. Dow assumes no obligation
or liability for the information in this document. NO WARRANTIES ARE GIVEN; ALL IMPLIED
WARRANTIES OF MERCHANTABILITY OR FITNESS FOR A PARTICULAR PURPOSE ARE
EXPRESSLY EXCLUDED.

NOTICE: If products are described as “experimental” or “developmental”: (1) product specifications may
not be fully determined; (2) analysis of hazards and caution in handling and use are required; (3) there is
greater potential for Dow to change specifications and/or discontinue production; and (4) although Dow
may from time to time provide samples of such products, Dow is not obligated to supply or otherwise
commercialize such products for any use or application whatsoever.

Additional North America Europe/Middle East +800-3694-6367
Information U.S. & Canada: 1-800-441-4369 +31-11567-2626
ormatio 1-989-832-1426  Italy: +800-783-825
Mexico: +1-800-441-4369
Latin America South Africa +800-99-5078
Argentina: +54-11-4319-0100
Brazil: +55-11-5188-9000
Colombia: +57-1-219-6000 Asia Pacific +800-7776-7776
Mexico: +52-55-5201-4700 +603-7965-5392
www.dowplastics.com This document is intended for use within Africa & Middle East, Asia Pacific, Europe, Latin America, North
America

Published: 2015-09-22
© 2016 The Dow Chemical Company

Form No. 400-00285062en
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