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RESUMEN

En este trabajo final de graduacion se evalud el grado de compatibilidad de la
arcilla C93A con cuatro aminas al agregarse en un 5% de la masa total, la
asociacién de tres organoarcillas (C20A, C93A, C30B) con las aminas y
resinas al haberse afadido en 10% y 20% de la masa total, el efecto que
provocaron al combinarse la C93A y el inhibidor de corrosibn RM-210 para
mezclarse con estas aminas y resinas en un 20% y 4% de la masa total

respectivamente.

La participacion que tuvo la C93A en el curado de cada sistema durante siete
dias bajo condiciones de temperatura y humedad controladas al agregarse el
5% de la masa total junto con el 1% del carboxilato de amina RM210
interviniendo como inhibidor de corrosién, asi también como influyé en las
propiedades mecanicas la organoarcilla C93A al estar presente con un 5%
de la masa total en la microestructura de estas probetas curadas a
temperatura ambiente y la dispersion de la C93A obtenida en estas mismas

probetas, para todos estos ensayos se usaron como equipos de



caracterizacion el de espectrometria infrarroja (FTIR), difractometria de rayos
X (XRD), recubridor metélico de platino, microscopia de barrido electrénico

(SEM) y la maquina de ensayos universal (MEU).

La cantidad de muestras preparadas para cada ensayo fue una importante
parte en el desarrollo de este trabajo, asi se tiene para el ensayo de
asentamiento visual la preparacion de siete nanocompuestos, para las
caracterizaciones realizadas con el XRD se realizaron 51 nanocompuestos,
se prepararon 15 nanocompuestos los mismo que se caracterizaron en el
FTIR, para el ensayo de propiedades mecanicas fueron 48 probetas
obtenidas al fabricar seis probetas por muestra con y sin arcilla, para esto se
emplearon cuatro aminas con una sola resina para formar el sistema
epoxico-amina, finalmente en la microscopia se emplearon dos trozos de la
seccion de falla de estas probetas tensionadas. Al presentarse los resultados
de cada ensayo se determind como se relacionaron y cual fue el sistema
resina-amina mas 6ptimo al combinarse con las organoarcillas e inhibidor de

corrosion.
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INTRODUCCION

El desarrollo de este TFG abarca principalmente lo siguiente:

En el capitulol se describen los antecedentes sobre como los
nanocompuestos aplicados a los sistemas epoOxicos han mejorado sus
diferentes propiedades, como las mecanicas, quimicas y de barrera para
evitar la corrosion, los mismos que son aplicados como recubrimientos
anticorrosivos en la industria metalmecanica junto con el respectivo

planteamiento del problema, objetivos generales y especificos.

En el capitulo 2 se describen los fundamentos tedricos de los
nanocompuestos de resinas epoxicas y hanoarcillas, los diferentes
nanocompuestos que se obtienen por centrifugado, la estructura y
composicién quimica de los distintos componentes empleados como arcillas,
inhibidor de corrosién, aminas y resinas para realizar las mezclas, la teoria y
leyes envueltas en cada método de caracterizacion junto con el equipo de

analisis para cada ensayo.

En el capitulo 3 concierne a la parte practica en donde se plantearan desde
breves descripciones para los materiales, insumos, herramientas y equipos

de caracterizacion, hasta los procedimientos que se realizaran paso a paso



segun el grupo de muestras a obtenerse a partir del sintetizado, este para
facilidad de comprension se diferira en tres partes, una para el pesaje de los
componentes, otra para el tratamiento térmico previo al mezclado en ciertos

casos, el mezclado en la centrifugadora y finalmente la caracterizacion.

En el capitulo 4 se presentaran los datos tabulados y graficados de cada
grupo de mezclas segun los respectivos componentes y arreglos, dicha
informacion al final tendra un breve parrafo sobre el analisis cuantitativo y
cualitativo de cada ensayo, que servira para poder inferir el comportamiento

de ciertas.

Finalmente en el capitulo 5 se daran las respectivas conclusiones sobre
cada resultado obtenido de los ensayos realizados junto con las pertinentes
recomendaciones concernientes a la manipulacion de los materiales

empleados y equipos de caracterizado.



CAPITULO 1

1. INFORMACION GENERAL.

1.1 Antecedentes y Justificacién.

Una de Ilas necesidades imprescindibles en la industria
metalmecanica desde sus inicios es retardar el efecto de la
corrosion en el acero, para esto una opcion son los recubrimientos
termoestables, aprovechando su caracteristicas de solidificacion por
reaccion quimica brindan facilidad y rapidez al momento de
aplicacion. A través de los afios se han desarrollado notables
avances en estos recubrimientos basados en el sistema epoOxico
formando nanocompuestos, estos han contribuido en la mejora de
las propiedades de barrera, mecéanicas, quimicas, adhesion,
térmicas y eléctricas. Cabe mencionar que este sistema no genera
subproductos y es de facil aplicacion a temperatura ambiente (1).

Dicho sistema ha formado parte del estudio de los

nanocompuestos cuyo desarrollo esta en auge en la actualidad, es



importante realizar una buena sintesis y caracterizacion, asi se
podra demostrar sus ventajas ante otros materiales compuestos,
segun revela un estudio enfocado en la sintesis y caracterizacion

de nanocompuestos epoxicos con resinas a base de bisfenol (2).

Este proyecto se centra en el analisis de estas propiedades
basadas en el sistema epoéxico-amina reforzadas con nanoarcilla
tipo montmorillonita (MMT), combinada con un inhibidor de
corrosion para formar un nanocompuesto, para esto se emplearon
las nanoarcillas del grupo Cloisite, las polieteraminas junto con las
etilenoaminas del proveedor HUNTSMAN vy las resinas epdxicas
del tipo ERISIYS, existen un estudio que expone las mejoras en
algunas de las propiedades fisicas y quimicas de estos
recubrimientos al lograr dispersar uniformemente estas nanoarcillas
junto con un inhibidor de corrosién en la matriz formada por la
resina y amina, dichas mejoras se respaldan por la compatibilidad,
espaciamientos basales y porcentajes de conversion de amina

primaria alcanzadas (3).

Para analizar y establecer una relacion entre cada una de las
propiedades consideradas, se realizaron varias mezclas entre las
nanoarcillas, aminas y resinas epodxicas por separado para

determinar la mezcla optima, basandose en la compatibilidad de las



1.2

nanoarcillas cuantificadas por el tiempo de asentamiento que
permitié calcular el diametro hidrodinamico, los espaciamientos
basales al momento de combinarlos, con las probetas curadas a
base del sistema mencionado se evalu6é el modulo de Young,
conversion de amina primaria y epoxico, el grado de dispersion de

la nanoarcilla en la matriz.

En el desarrollo de este proyecto se pudo determinar que la cloisite
20A tiene mayor compatibilidad con las aminas alifaticas y resinas
epoxicas al obtenerse mayores espaciamientos basales entre
silicatos. Con respecto al inhibidor de corrosion este al juntarse con
la cloisite 93A produjo un aumento del 2% en los picos de
absorbancia para la amina D-230 en el difractometro, mientras que
para el ensayo de curado produjo un aumento del 1% en la
conversion de epéxico para el sistema GE-60+D-230 superando al
sistema GE-60+T-403 con el que fue comparado al ser

monitoreados simultaneamente bajo las mismas condiciones.

Planteamiento del Problema.

Determinar la relacibn que existe entre las propiedades de

dispersiéon, modulo elastico, Oopticas, y curado a temperatura
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ambiente para el sistema epoOxico-amina al agregar ciertos
porcentajes en masa de nanoarcillas e inhibidor de corrosién por
medio de los ensayos de asentamiento, espectrometria,

difractometria, microscopia y tensidon mecanica.

Objetivos.

Este proyecto tiene como objetivo general determinar la
compatibilidad mas factible entre la nanoarcilla C93A y el sistema
epoxico-aminas que emplea como base en su composicion la
resinas epdxica GE-60, para los objetivos especificos analizar y
relacionar ciertas propiedades de interés para emplear este
sistema como recubrimiento, dichas propiedades cualitativas y
cuantitativas permitiran inferir en determinar el sistema con las
Optimas propiedades y caracteristicas como recubrimiento contra la

corrosion.

1.3.1 Objetivos Generales.

Obtener la mejor asociacion posible entre la resina epoxica GE-60,
las seis aminas alifaticas, la nanoarcilla C93A y el inhibidor de
corrosion, por medio de la caracterizacion de estos

nanocompuestos.



1.3.2 Objetivos Especificos.

La relacion entre el diametro hidrodinamico, espaciamiento basal,
conversion de amina primaria y epoxico, moédulo eléstico,
dispersion de la nanoarcilla C93A en el sistema epodxico-amina a
base de la resina epodxica GE-60 y las seis aminas alifaticas (D-
230, EDR-148, EDR-176, T-403, TEPA, TETA) junto con el

inhibidor de corrosién RM210.



CAPITULO 2

2. FUNDAMENTOS TEORICOS.

2.1 Nanocompuestos de Resinas Epodxicas y Nanoarcillas.

Los avances tecnoldgicos han permitido el desarrollo de
investigaciones dentro del campo de los nanocompuestos para
potenciar e implementar ciertas propiedades en materiales de uso
comun (4), los nanocompuestos epéxicos se basan en la adicion de
nanoarcillas generalmente en bajos porcentajes del peso total
hasta un 5%, tratadas a nivel nanométrico especialmente con
placas llamadas silicatos de aluminio o magnesio, cuando la
presencia de estos en la matriz epdxica forman un arreglo de
exfoliacion o dispersion uniforme se obtienen mejoras en las
propiedades mecanicas, térmicas, de barrera o permeabilidad,

adherencia y conductividad eléctrica (5).



Las arcillas comunes como se conocen se originaron naturalmente
dependiendo de la zona geografica, debido a esto existen
variedades de arcillas distintivas por su forma y composicién (6),
para las nanoarcillas una de las caracteristicas influyentes en las
propiedades a obtenerse en los nanocompuestos es su pureza, en
su mayoria se componen de silicatos de aluminio con forma de
hoja rectangulares organizadas en capas, un ejemplo de arcilla
comun son las tipo montmorillonita con una estructura basada en
los filosilicatos, esto se debe a su red cristalina que se forma en
capas bidimensionales en donde una lamina octaédrica central de
alimina o magnesia se fusiona a dos tetraedros de silice externa
por las puntas de modo que comparte sus iones de oxigeno
formando un espesor de capa de 1nm, con dimensiones laterales
alrededor de los 300A, dependiendo del arreglo que se obtenga
entre estos silicatos y la matriz polimérica es que el

nanocompuesto tendra o no propiedades mejoradas (7).
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FIGURA 2.1. RED CRISTALINA DE FILOSILICATOS DE

MONTMORILLONITA (7)

Por consiguiente al momento de tratar de formar un

nanocompuesto existen tres posibles escenarios en cuanto al

grado de asociaciébn que resulte entre las arcillas y la matriz

polimérica, asi se tiene:

Microcompuestos de Fases Separadas.- sucede cuando las
cadenas poliméricas no han tenido una buena asociacién con
los silicatos de la arcilas por lo que se forma un
microcompuesto con dos fases, sin mejoras en sus
propiedades.

Nanocompuestos Intercalados.- se obtienen cuando las

cadenas poliméricas se asocian con las placas de la arcilla
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formando especies de sanduches consecutivos originando los
llamados espacios basales en la mezcla

¢ Nanocompuestos Exfoliados.- se forman cuando las laminas de
la arcilla se dispersan en forma aleatoria y uniforme en toda la

matriz del polimérica.

(a)
Phase separated Intercalated Exfoliated
(microcomposite) (nanocomposite) (nanocomposite)

FIGURA 2.2. TIPOS DE ASOCIACION DE ARCILLA EN LOS

NANOCOMPUESTOS (8)

Al afadir diferentes proporciones en masa de arcilla, esta al
dispersarse de manera uniforme resultara con una buena
asociacion entre la arcilla y la matriz. Para este efecto se realizaron
varias mezclas entre diferentes resinas y aminas con nanoarcillas
para evaluar las mejores compatibilidades y exponer las mejoras

en algunas de sus propiedades.
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Nanoarcillas.- las nanoarcillas que tuvieron una participacion
relevante en el desarrollo de este proyecto fue la tipo
montmorillonita de la linea comercial llamada Cloisite producida por
la compafia americana Southern Clay (9), con la principal
aplicacion en el campo de los polimeros nanocompuestos, se

emplearon las siguientes nanoarcillas para los ensayos:

e Cloisite 20A
e Cloisite 93A
e Cloisite 30B

Organoarcilla Cloisite 20A.- es wuna arcilla natural tipo
montmorillonita modificada con una sal de amonio cuaternario
(M,(HT),: Dimetil, bis hidrogenado tallow, amonio cuaternario),
donde HT es el tallow hidrogenado, este tallow es un compuesto
natural formado por cadenas de carbono (~65% C18, ~30% C16,
~5% C14). Se usa como aditivo para mejorar varias propiedades
fisicas de los plasticos como refuerzo en la temperatura del calor
de distorsion, el coeficiente de expansion térmica lineal y de
barrera (10), su estructura quimica molecular se muestra en la

figura 2.3.
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CH,
|
CH, - N*- HT
|
HT

FIGURA 2.3. ESTRUCTURA QUIMICA DE CLOISITE 20A (11)

Organoarcilla Cloisite 93A.- es wuna arcilla natural tipo
montmorillonita modificada con una sal de amonio ternario
(M;H;(HT),: Metil, bis hidrogenado tallow de amonio), donde HT es
el tallow hidrogenado, este tallow es un compuesto natural formado
por cadenas de carbono (~65% C18, ~30% C16, ~5% C14). Se usa
como aditivo para mejorar varias propiedades fisicas de los
plasticos como refuerzo en la temperatura del calor de distorsion, el
coeficiente de expansiéon térmica lineal y de barrera (12), su

estructura quimica molecular se muestra en la figura 2.4.

|
HT(C1a) —N"—CH,

HT(C,3)

FIGURA 2.4. ESTRUCTURA QUIMICA DE CLOISITE 93A (13)
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Organoarcilla Cloisite 30B.- es wuna arcilla natural tipo
montmorillonita modificada con una sal de amonio ternario
((HE),M,T,: Bis dos hidroxietil, metil hidrogenado tallow de
amonio), donde HT es el tallow hidrogenado, este tallow es un
compuesto natural formado por cadenas de carbono (~65% C18,
~30% C16, ~5% C14). Se usa como aditivo para mejorar varias
propiedades fisicas de los plasticos como refuerzo en la
temperatura del calor de distorsion, el coeficiente de expansion
térmica lineal y de barrera (14), su estructura quimica molecular se

muestra en la figura 2.5.

CH,CH,OH
I
CH3 - N+— T
I
CH,CH,OH

FIGURA 2.5. ESTRUCTURA QUIMICA DE CLOISITE 30B (15)

Aminas.- las aminas son compuestos organicos que poseen el
nitrégeno e hidrogeno como elementos principales en su estructura
molecular debido a que se derivan del amoniaco, se obtienen
sustituyendo uno de los atomos de hidrogeno por un grupo alquilo

o arilo, dependiendo de la cantidad de sustituyentes pareados con
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el nitrégeno se tienen las aminas primarias, secundarias y

terciarias, con la siguientes representaciones figuras (16).

CH;—N— H

H

FIGURA 2.6. ESTRUCTURA QUIMICA DE AMINA PRIMARIA (16)

CHy;— N — CHs

H

FIGURA 2.7. ESTRUCTURA QUIMICA DE AMINA SECUNDARIA

(16)

CH
X'
\ CHZ—CH?)

FIGURA 2.8. ESTRUCTURA QUIMICA DE AMINA TERCIARIA

(16)

Por lo tanto dependiendo de la estructura molecular que tenga

presentaran distintas propiedades quimicas, como la capacidad de
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formar los llamados puentes de hidrogeno al combinarse con

moléculas hidrofilicas y nitrégenos.

A continuacién se enuncian y describen en breves rasgos los
agentes de solidificacién o curado empleados en este proyecto, los

cuales son:

e JEFFAMINE EDR-148 (XJT-504)
e JEFFAMINE EDR-176 (XJT-590)
e JEFFAMINE D-230

e JEFFAMINE T-403

e Trietilenotetramina TETA

e Tetraetilenopentamina TEPA

JEFFAMINE EDR-148.- esta polieteramina es una diamina
simétrica sin obstrucciones, esta imparte flexibilidad y dureza a la
matriz polimérica, siendo la Unica mas reactiva que las otras
polieteraminas con series D, T y ED. Se aplica como agente de
curado para las resinas epoxicas y como mondmero en las
poliamidas, algunas de las ventajas son las de curado a
temperatura ambiente o de rapido curado si se incrementa esta

Gltima condicion, excelente resistencia al choque térmico (17).
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/\/O\/\O/\/NH2

HoN

FIGURA 2.9. ESTRUCTURA QUIMICA DE EDR-148 (17)

JEFFAMINE EDR-176.- esta polieteramina es una diamina reactiva
de bajo peso molecular relativamente hablando, esta provee una
rapidez de curado moderada, con buenas propiedades mecanicas
y una excelente resistencia al impacto y choque térmico, se puede
usar inclusive en la poliamidas para modificar la hidrofilicidad y
mejorar las propiedades antiestéticas, la mismas que posee una
mayor reactividad que el resto de las JEFFAMINE polieteraminas

(18).

LU i il Y

FIGURA 2.10. ESTRUCTURA QUIMICA DE EDR-176 (19)

JEFFAMINE D-230.- esta polieteramina se caracteriza por replicar
unidades de oxipropileno en su cadena principal, esta
polieteramina tiene propiedad difuncional por tener dos aminas
primarias, posee un peso molecular de 230, el par de aminas

primarias se ubican en los atomos de carbonos secundarios
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localizados en los extremos de la cadena del poliéter alifatico, se
aplica como agente de curado para las resinas epoxicas, en
reacciones con acidos carboxilicos para formar adhesivos junto con
los isocianatos para reacciones rapidas, en sales para formar
surfactantes facilmente, como ventajas se tiene su baja viscosidad,
baja presion de vapor, imparte dureza, resistencia a impactos para

recubrimientos, fundiciones y adhesivos (20).

HoN NH>

CH3 CHs

x=2.5

FIGURA 2.11. ESTRUCTURA QUIMICA DE D-230 (20)

JEFFAMINE T-403.- esta polieteramina se caracteriza por replicar
unidades de oxipropileno en su cadena principal, esta
polieteramina tiene propiedad trifuncional por tener tres aminas
primarias, posee un peso molecular de 440, este grupo de aminas
primarias se ubican en los atomos de carbonos secundarios al final
de la cadena del poliéter alifatico, se aplica como agente de curado
para las resinas epoxicas, como agente anti flexion en los
poliuretanos, como ventajas posee baja presion de vapor, miscible

en agua y solventes, mejora fuerza y flexibilidad (21).
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CH
(x+y+z) = 5-6 -
UNH
CH ;3 N CH 1
X/,\/O O\/L%
HoN . NH
HsC

FIGURA 2.12. ESTRUCTURA QUIMICA DE T-403 (21)

TETA Trietilenotetramina.- es una mezcla de cuatro compuestos de
etilenoaminas con estrechos puntos de ebullicion que incluyen
moléculas del tipo lineal, ramificada y dos ciclicas. Estos
compuestos se describen asi: TETA (N, N'-bis (2-aminoetil)-1,2-
etanodiamina), bis AEP (N, N"-bis-(2-aminoetil) piperazina), PEEDA
(N-[(2-aminoetil) 2-aminoetil] piperazina), ramificada TETA (Tris-(2-
aminoetil) amina), se puede aplicar como aditivo en asfalto, en
inhibidores de corrosion, como agente de curado epoxico, en la
purificacion de hidrocarburos, como aditivos en aceite lubricante y
combustible, como ayuda en procesos minerales, en resinas

poliamidas, surfactantes y aditivos textiles (22).
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H
N | NH-
HqN/\/ | \/\N/\/

) H

FIGURA 2.13. ESTRUCTURA QUIMICA DE TETA (22)

TEPA Tetraetilenopentamina.- es principalmente una mezcla de
cuatro compuestos de etilenoaminas con estrechos puntos de
ebullicion que incluyen moléculas del tipo lineal, ramificada y dos
ciclicas, con un peso molecular mas alto. Estos compuestos se
describen asi: TEPA (N-(2-aminoetil)-N"-[2-[(2-aminoetil) amino]
etil]-1, 2-etanodiamina), AETETA (4-(2-aminoetil)-N-(2-aminoetil)-
N"-[2-[(2-aminoetil) amino] etil]-1, 2-etanodiamina), APEEDA (1-(2-
aminoetil)-4-[(2-aminoetil) amino] etil]-piperazina), PEDETA (1-[2-
[[2-aminoetil) amina] etil]-amino]etil]-piperazina), se puede aplicar
como aditivo en asfalto, en inhibidores de corrosién, como agente
de curado epoxico, en la purificacion de hidrocarburos, como
aditivos en aceite lubricante y combustible, como ayuda en
procesos minerales, en resinas poliamidas, surfactantes y aditivos

textiles (23).
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H
N | N
H H

FIGURA 2.14. ESTRUCTURA QUIMICA DE TEPA (23)

Resinas Epoxicas.- son una familia de materiales termoestables
poliméricos que no generan productos de reaccion durante el
curado o entrecruzamiento, por ello tienen poca contraccion al
curar, estas se caracterizan por tener dos o mas grupos de
epoxicos por molécula con una estructura quimica mostrada en la
figura 2.15, poseen una buena adhesion sobre los materiales,
buena resistencia quimica y ambiental, buenas propiedades
mecénicas y de aislamiento eléctrico. Estos para formar materiales
sélidos termoestables deben ser mezclados estequiométricamente
con los agentes de curado, entrecruzamiento y catalizadores. Los
grupos epoxicos e hidroxilo son los precursores de la reaccion para
el entrecruzamiento, para obtener el curado a temperatura
ambiente se emplean las aminas, la gran reactividad de los grupos
epoxicos con las aminas proporcionan un alto grado de
entrecruzamiento, aumenta la dureza, resistencia mecéanica y

quimica (24).
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La mitad del enlace covalente
/O\ / se aporta al enlace
CHz —Cl_ '

H

FIGURA 2.15. ESTRUCTURA QUIMICA DE EPOXICO (24)

Las resinas empleadas para este proyecto se dividen en dos
grupos, el primero pertenece a la familia funcional multi-epéxico de
éteres de glicidilo de la serie ERISYS™ GE con mondmeros de
éter de glicidilo con modificadores funcionales epoxicos, son
productos de bajo peso molecular a base de alcoholes, glicoles y
fenoles, tres de las resinas empleadas pertenecen a esta familia

(25).

El segundo grupo se encuentra la cuarta resina epoxica empleada
pertenece a la marca EPON, la cual se describe también como
diglicidil éter de bisfenol A, las aplicaciones mas comunes es como
recubrimiento, adhesivos, ingenieria civil, aislamientos eléctricos y
electronicos, materiales compuestos y fibra de dimensionamiento

(26).
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A continuacién se enuncian y describen en breves rasgos las

resinas epoxicas empleadas para este proyecto, los cuales son:

e ERISYS™ GE-38
e ERISYS™ GE-40
e ERISYS™ GE-60

e EPON™ Resin 828

ERISYS™ GE-38.- esta resina epoxidado de poliglicerol de
viscosidad media con triepoxido alifatico, compatible con la mayoria
de las resinas epoxicas en todas las concentraciones y pueden ser
curadas con cualquier agente de curado para resinas epoxicas, las
aplicaciones van desde formar reticulado en resinas de &acido
funcional, diluyente reactivo para adhesivos, recubrimientos,
envasamiento y encapsulacion, composiciones de fibra de carbon,
en hidrogeles super elasticos, en la preparacion de membranas de
osmosis inversa con alta resistencia a la contaminacion, tejidos
antimicrobianos, preparacion de polimeros porosos para el uso de

filtros con aplicaciones bioldgicas (27).
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V\O/\L\O/W

FIGURA 2.16. ESTRUCTURA QUIMICA DE GE-38 (28)

ERISYS™ GE-40.- esta resina epoxidado de pentaeritrito de
viscosidad media con tetraepoxido alifatico, compatible con la
mayoria de las resinas epoxicas estdndar en todas las
concentraciones y puede ser curada con cualquier agente de
curado para resinas epoxicas, las aplicaciones van desde formar
reticulado en resinas de &cido funcional, diluyente reactivo para
adhesivos, recubrimientos, envasamiento y encapsulacion,
composiciones de fibra de carbdén, en la preparacion de polimeros

microporosos para membranas y en fotoresistores (29).

_/OA/O\/‘\/O\/A

FIGURA 2.17. ESTRUCTURA QUIMICA DE GE-40 (28)
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ERISYS™ GE-60.- esta resina epoxidado de sorbitol, es una resina
epoxica alifatica multifuncional, imparte una alta reactividad y
densidad reticular, adicionalmente puede ser usada en el reticulado
de resinas acidas funcionales de poliuretano y resinas acrilicas,
para mejorar la resistencia quimica de los recubrimientos estables

a la luz, acelerador de resinas epoxicas (30).

OA/O\/\\HTAO/\\?

FIGURA 2.18. ESTRUCTURA QUIMICA DE GE-60 (28)

EPON™ Resin 828.- es una resina sin diluir clara de bisfenol
Alepiclorhidrina derivado en liquido epdxico, con buenas
propiedades mecanicas, adhesivas, dieléctricas y resistencia
guimica, con aplicaciones en el reforzamiento de tuberias con fibra,

en herramientas, fundiciones y moldeo de compuestos,
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construcciones eléctricas y adhesivos aeroespaciales, alto
contenido de sdlidos, bajo VOC, en mantenimiento vy
recubrimientos, en encapsulados y laminas eléctricas, para
aumentar la resistencia quimica en tanques, pisos y morteros para

juntas, como resina base para la fusion en sistemas epoxicos (31).

CH,
<= A T~

CH,

FIGURA 2.19. ESTRUCTURA QUIMICA DE EPON-828 (32)

Inhibidor de Corrosién.- son compuestos organicos derivados de
aminas de bajo peso molecular conteniendo dos heteroatomos de
nitrdgeno y oxigeno, estos pueden actuar formando peliculas
protectoras sobre la superficie metalica o entregan sus electrones
al medio, por cuestiones de manipulacion se manejan en estado
sélido, aunque en estado gaseoso su efectividad es mucho mayor,
investigaciones han demostrado que pueden actuar como barrera
para la corrosién anddica y catodica, posee al menos dos grupos
uno hidrofilico e hidrofébico, para el caso de las nanoarcillas en el
gue sus iones de alguiloamonio son los cationes organicos para el

proceso de intercambio con la montmorillonita, la ausencia de
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polaridad facilita aumentar el espaciamiento interlaminar facilitando

la difusion (33).

Para el analisis del efecto del inhibidor de corrosion al ser
mezclado con las resinas y aminas, se emple6 el inhibidor de

corrosién conocido como carboxilato de amino RM-210.

Carboxilato de Amino RM-210.- con un aspecto sdlido cristalino,
este es un inhibidor de corrosion del tipo mixto, debido a que posee
un grupo carboxilo y un grupo amino, con la capacidad de brindar
proteccion en tres modos, como interfaz, contacto y vapor. Se ha
empleado en pinturas, desengrasantes, fundas plasticas,
limpiadores para metales (34), su estructura molecular se muestra

en la figura 2.20.

CH; CH,

h

NH, "0, CC4 Hs

A

CH; CHs

FIGURA 2.20 ESTRUCTURA QUIMICA DE RM-210 (35)
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2.2 Asentamiento de Nanoarcilla en Resinas Epoxicas y Aminas

Mediante Método Fisico.

Este ensayo se basOG en el asentamiento por gravedad de la
nanoarcilla cloisite 93A en cuatro aminas escogidas
especificamente para esta pruebas, estas son las pertenecientes al
grupo de las polieteraminas como la EDR-176, EDR-148, D-230 y
la cuarta la TETA perteneciente al grupo de las etilenoaminas,
como medios liquidos de comparacidn contra este grupo de aminas
se escogieron dos aceites, el de silicon y mineral junto con un
solvente que fue el tolueno, se agrego el 5% del peso total en
arcilla, se colocaron 10ml en volumen de la mezcla entre la arcilla y
cada una de las sustancias empleadas como medio liquido en
tubos de ensayo de 15ml de capacidad, luego se monitore6 el
asentamiento con el tiempo por cada 0.5ml de volumen de arcilla

desplazado hasta bajar a los 7ml.

Cuando una sustancia sélida se suspende en un medio liquido sin
perturbaciones exteriores, se puede aplicar el criterio de la
velocidad terminal, cuyo comportamiento hidrodinamico se modela
basandose en una esfera pequefia moviéndose en un recipiente
con el liquido de andlisis, este recipiente posee un diametro muy
grande comparado al de la esfera, los pesos especificos del medio

liquido y la esfera deben ser cercanos resultando este ultimo el que



29

se aproxime al valor del peso especifico del liquido. Siendo asi la
esfera alcanzara una pequefa velocidad constante hacia abajo, por
su puesto luego de transcurrir un tiempo al estar suspendida en el
liquido, la esfera al estar en estas condiciones aplica para el criterio
de flujo progresivo, segun Stokes la fuerza de arrastre que
experimenta la esfera es proporcional a la velocidad terminal y el
radio. Al alcanzar una velocidad estable o constante la sumatoria
de fuerzas (peso, arrastre, empuje) segun Newton equivalen a cero
por lo que de esta expresion se puede obtener el diametro
hidrodindmico, empleando los tiempos y distancias de

desplazamiento de la arcilla, registrados en este ensayo (36).

A continuacion se expresan las ecuaciones empleadas para el
procesamiento de los datos obtenidos durante este ensayo, asi se

tiene:

Empuje

Arrastre

Velocidad
Terminal

Peso

FIGURA 2.21. DIAGRAMA DE FUERZAS SOBRE ESFERA
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En donde:

Fuerza de arrastre para esfera de radio R:  F; = 6my; ViR

e Peso de la esfera de radio R: W, = psgnRg’g
e Empuje sobre la esfera de radio R: E; =p; gnR?’g
e Sumatoria de fuerzas sin aceleracion: 0=W,—E;—F,

Reemplazando ecuaciones:
4 3 4 3
ps3TRG — prz TR g — 6mi ViR =0
Agrupando términos:

4
3™R?*g(ps = p1) = 6 ViR

Simplificando términos:

2 _ 4‘5,Llth
9(ps — p1)

La velocidad terminal equivale a la division entre la distancia (h) y

tiempo de desplazamiento (t) de la arcilla obtenida durante el

. . h
asentamiento visual: V, = "

Despejando el diametro hidrodindmico Dy:

=2% |—
h g(ps — p)t
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Los términos de esta ecuacion representan estos parametros:

u;: Viscosidad dindmica del liquido en [Pa * seg].

h: Altura de arcilla desplazada en un tiempo determinado en [m].
g: Aceleracion de la gravedad a nivel del mar en [m/seg?].

ps: Densidad de la particula o esfera precipitandose en [kg/m?3].
p;: Densidad del fluido empleado como medio liquido en [kg/m3].
t: Tiempo en el que la arcilla se desplazo cierta distancia en [seg].

Los valores obtenidos a partir del calculo con esta ecuacion son
muy pequefos para ser expresados en metros por lo que se los
expres6 en micrémetros, es de esta forma que se emplearon los
tiempos y distancias de desplazamiento para calcular la velocidad
de asentamiento y el diametro hidraulico, empleados como
indicadores de compatibilidad expresados en los capitulos

posteriores de este trabajo. (Ver APENDICE A).
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FIGURA 2.22. SOPORTE CON TUBO DE ENSAYO PARA

ASENTAMIENTO VISUAL

2.3 Dispersion de Nanoarcilla en Resinas EpoOxicas y Aminas
Mediante Difractometria de Rayos X (XRD) y Espectrometria

Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR).

Estos ensayos requirieron de dos equipos para efectuar la
caracterizacion, para el primer grupo de mezclas, realizadas entre
las tres nanoarcillas cloisite 20A, 93A, 30B, con las cuatro resinas

GE-38, GE-40, GE-60, EPON-828, y las seis aminas EDR-148,
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EDR-176, D-230, T-403, TETA, TEPA, con el XRD en el que se

agregaron un 20% en masa de las tres nanoarcillas del peso total.

La caracterizacion de las 43 muestras permiti6 obtener los
espaciamientos basales entre las laminas de los silicatos de la
arcilla asociados con la amina primaria, realizado un barrido
angular de la muestra comprendida entre 1°-9° se obtuvieron los
picos de absorbancia que aumentaron o disminuyeron su amplitud
dependiendo de la muestra, por medio del programa X PERT
DATA COLLECTOR que sirve como interfaz entre el Difractometro
y el computador se obtuvieron las figuras correspondientes a los
picos de las difracciones, cuyas amplitudes y angulos de difraccién

se obtuvieron con el programa X'PERT HIGHSCORE PLUS.

FIGURA 2.23. PORTAMUESTRA DE LIQUIDOS Y POLVOS

PARA DIFRACTOMETRIA EN EL XRD
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Para la segunda parte de muestras, las mismas que se obtuvieron
a partir de la mezcla entre la C93A con las aminas, aceites y
solvente descritos en la seccion 2.2, fueron caracterizadas con el
FTIR agregandose un 5% en masa de la C93A del peso total a las

muestras analizadas.

La caracterizacibn de las siete muestras permiti6 monitorear
mediante el método Mid-IR con un rango entre 4000-650 cm™1, los
cambios de concentracidon en ciertas bandas caracteristicas para
la amina primaria (3700-3000 cm™1), reflejada por picos de
absorbancia que aumentaron su amplitud conforme pasaba el
tiempo en el que la nanoarcilla C93A se asentaba, por medio del
programa SPECTRUM que sirve como interfaz entre el
Espectrometro y el computador se obtuvieron las figuras de los
picos de absorbancia y longitudes de onda, cuyas amplitudes y

areas de pico se obtuvieron con el programa OMINIC.

FIGURA 2.24. PORTAMUESTRA DE LIQUIDOS PARA

ESPECTROMETRIA MID-IR EN EL FTIR
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2.4 Dispersion y Curado de Sistemas Epodxicas-Aminas-Arcilla
mediante Espectrometria Infrarroja por Transformada de

Fourier (FTIR) y Difractometria de Rayos X (XRD).

Curado en FTIR.- para el primer grupo se hicieron tres tipos de

ensayos.

e Primer ensayo: se tienen los sistemas epoOxico-amina
obtenidos de la mezcla entre la GE-60 con las aminas EDR-
148, EDR-176, D-230, T-403, TETA, TEPA, mezclandose
estequiométricamente para este primer grupo,

e Segundo ensayo: se agreg6 un 5% en masa arcilla C93A y el
1% en masa de inhibidor de corrosion RM-210 del peso total a
dos de los sistemas curados de GE-60 con D-230 y T-403.

e Tercer ensayo: se agreg6 solamente el 1%, 3% y 5% en masa
de inhibidor de corrosion del peso total con la resina GE-60,

estos tres tipos de sistemas se analizaron con el FTIR.

Con un total de 15 probetas tipo sanduche segun la figura 2.25, las
cuales se monitorearon mediante el método Near-IR con un rango
entre 7500-4000 cm™1, para los dos primeros ensayos el analisis se
enfocd en la disminucién de la concentracion de la amina primaria
(5000-4800 cm™1) y epodxico (4600-4500 cm™1), mientras que para

el tercer ensayo el monitoreo se centr6 en los picos de absorbancia
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correspondientes a la amina primaria alifatica (5225 cm™!) vy
epoxico (4350 cm™1) de la resina GE60, con sus respectivas
bandas reflejadas en los picos de absorbancia que disminuyeron su
amplitud, conforme paso el tiempo en el que se curaba el sistema,
dichos grupos funcionales contribuyeron en la formacién de las

aminas secundarias y terciarias. (Ver APENDICE B).

Las ecuaciones empleadas para la obtencién de los datos de
concentraciones y porcentaje de conversibn se muestran a

continuacion.

Para obtener las concentraciones iniciales de las moléculas de
amina primaria y epoxico presentes en la amina y resina antes de

la reaccidn se emplearon las siguientes ecuaciones.

Peso molecular de aminas y resinas en funcion del factor de

balance, el peso equivalente y nimero de mol.
MW,.os = fbg ¥ EEW * #mol; MW ,,,; = fby * AHEW * #mol

Al mezclarse la amina con resinas se suman los pesos

moleculares.
MW amisres = MWami + MW, g

Las concentraciones de amina primaria y epéxico de la mezcla son:
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fb
M Wami+res

fb

)* #mol; [EP]O = (W—
ami+res

[AP], = ( ) * #mol

Las ecuaciones para obtener las concentraciones de la amina
primaria ([AP]) y epoxico ([EP]) producto de la reaccion se basaron
la Ley de Beer Lambert, que relaciona la concentracion C (mol/kg)
de un compuesto con el espesor L (cm) y constante de absortividad
¢ (kg/mol*cm) para esa muestra, el producto de esto tres equivalen
al area del pico caracteristico (37), a ese grupo comprendido entre

un determinado rango del espectro infrarrojo:

A=log1"/l=e*C*L

Reemplazado términos para amina primaria: [AP],, = A, /€, * L,
Reemplazando términos para epoxico: [EP],, = A,,/&g * Ly,

Donde A, es el area del pico de absorbancia obtenido en un
intervalo de tiempo definido en el FTIR, respectivo para la amina y

epoxico.

Para estas ecuaciones fue importante calcular las absortividades

para la amina y resina junto con los espesores para cada tiempo.

Lo+ A, : _A4 ; =4
L, = (Lo )/Ao’ 4= 0/([AP]O xLy) R 0/([EP]o*Lo)
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El espesor descrito se obtiene al igualar areas de pico de
6000cm~! de longitud de onda ya que este presenta poca
variacion, de esta manera se obtiene una expresion para el
espesor para cada tiempo en funcion de la longitud inicial y el
cociente de las areas de picos en estos intervalos con el area
inicial.

Para las concentraciones de aminas secundarias ([As]), terciarias
([At]) e hidroxilos ([OH]), se emplearon las ecuaciones basados en

el andlisis de balance de masas (38).
[AP], = [AP] — [AS] — [AT]
[OH] = [AS] + 2[AT]
[0H] = [EP], — [EP],
Reemplazando y combinando expresiones se tiene:
[AS]n = 2([AP]o — [AP]n) — ([EP]o — [EP])
[AT], = [AP], — [AP], — [AS]n

Las ecuaciones que se usé para obtener el porcentaje de
conversion de epdxico y amina primaria se muestran a

continuacion (38).

[AP] =1 Ak, [EP] =1 E
A= 27 p, T
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Los subindices 0 y n denotan el valor inicial y los valores
posteriores refiriendose al orden y cantidad de ensayos realizados
durante el monitoreo de ese parametro de la probeta por 168

horas. (Ver APENDICE C).

v <5

FIGURA 2.25. PORTAMUESTRA DE CURADO PARA

ESPECTROMETRIA NEAR-IR EN EL FTIR

Dispersion en XRD.- para las probetas curadas en forma de disco
obtenidas a partir de la mezcla de GE-60 con las aminas EDR-148,
EDR-176, TETA, TEPA, y otro grupo de probetas con un 5% en
masa de arcilla C93A, se caracterizaron con el equipo XRD. Con

un total de ocho probetas, la difractometria permitid obtener los
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espaciamientos basales entre las laminas de los silicatos de la
arcilla que se solidificaron en la matriz de estos sistemas curados,
realizando un barrido angular en ambas caras de las probetas,
dentro del barrido comprendido entre 1°-9° se obtuvieron los picos
de absorbancia que aumentaron o disminuyeron su amplitud

dependiendo de la muestra y superficie de escaneo.

o AW

FIGURA 2.26. PORTAMUESTRA DE DISCO CURADO PARA

DIFRACTOMETRIA EN EL XRD

2.5 Ensayos de Propiedades Mecanicas y Opticas de

Nanocompuestos.

Ensayo de Tension.- se empled para evaluar las propiedades
mecanicas de un material sélido, bajo el cual se aplicé cargas de
estiramiento axial a cada extremo de la probeta sujeta, los datos

obtenidos de cada ensayo se usan para determinar el
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comportamiento del esfuerzo de tensién, médulo elastico, esfuerzo
de rotura, deformacién y energia de rotura.

Las probetas curadas durante siete dias bajo condiciones de
temperatura y humedad controladas, en moldes obtenidos a partir
de plantillas normalizadas troqueladas bajo la norma ASTM D256-B,
fueron previamente medidas tres veces en tramos diferentes a lo
largo de sus longitudes para establecer valores intermedios para el
espesor y anchura, se realizé el respectivo rayado de cada probeta
para que sea sujeta de manera alineada con los mandriles de la
magquina de ensayos junto con las medidas promedio de ancho y
espesor para ser empleados en la configuracion de este ensayo de
tensién, con la ayuda del programa TRAPEZIUM2 que sirve como
interfaz entre la Maquina de Ensayos Universales (MEU) y la
computadora, se obtuvieron las figuras de esfuerzo vs deformacion
asi como los valores correspondientes a las propiedades mecanicas
mencionadas que fueron configuradas en dicho programa previo al
ensayo para ser tabuladas y presentadas de manera automética.
Se emplearon los datos de las propiedades mecanicas obtenidas
del ensayo de tension similar al descrito anteriormente pero con
probetas a base de la mezcla GE60 con D-230 y T-403 con arcilla

C93A de una tesis cuyo analisis considero a estas dos aminas (39).
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Los valores de dureza SHORE mostrados fueron obtenidos de una
tesis cuyo analisis se centr0 en estos seis sistemas epoxicos
mezclados y curados bajo el mismo procedimiento (40).

Se us6 como guia de procedimiento la norma ASTM D882-12 que
establece el método de prueba estandar para propiedades de
traccion de laminas de plastico delgada hasta un milimetro de

espesor.

FIGURA 2.27. ALINEACION DE MANDRILES DE SUJECION

PARA PROBETAS

Ensayo de Microscopia.- se aplic6 para determinar el grado de
dispersién de la nanoarcilla en los sistemas curados provenientes

de las probetas empleadas en el ensayo de tensidbn mecéanica
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descrito en los parrafos anteriores, para el analisis visual se
escogieron las figuras grabadas con magnificaciones de 450x que
permitié ver hasta un tamafio de 200 micras y el de 2340x con un
tamafo de observacion de 50 micras. Se escogio como superficie la
obtenida después de que las probetas se fracturaron debido a la
tensidon, estas probetas tuvieron que recubrirse con platino para
impregnar una capa de atomos de platino conductores eléctricos
para que puedan ser grabados mediante el barrido electrénico que
realizd este microscopio empleado.

Los trozos escogidos fueron dos de las probetas que fallaron del
ensayo de tension, las mismas que se tuvo que extraer la humedad
impregnada por 24 horas en un envase con desecantes para
alcanzar una buena capa con el recubridor metalico y asi obtener

una buena observacion de la estructura de la superficie de falla.
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FIGURA 2.28. PORTAMUESTRAS DENTRO DE RECUBRIDOR

METALICO DE PLATINO

FIGURA 2.29. PORTAMUESTRA DENTRO DE MICROSCOPIO

DE BARRIDO ELECTRONICO



CAPITULO 3

3. PARTE EXPERIMENTAL.

3.1 Materiales, Herramientas y Equipos.

A continuacion se enuncian y muestran los principales materiales,
insumos, herramientas y equipos con su respectiva figura

empleados para el desarrollo practico de este proyecto.

Se agrupan de la siguiente manera: Materiales, insumos,

herramientas y equipos.

Materiales.- en esta parte se encasilla a la materia prima que tuvo
gue ser procesada para que cumpla una funcién especifica segun

el ensayo, asi se tienen:

Cloisite 20A.- de origen natural perteneciente a la familia
Montmorillonita, modificada con una sal de amonio cuaternaria,

molida y tamizada a 20 micras. (Ver APENDICE D).
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FIGURA 3.1. CLOISITE 20A

Cloisite 93A.- de origen natural perteneciente a la familia
Montmorillonita, modificada con una sal de amonio ternaria, molida

y tamizada a 20 micras. (Ver APENDICE E).

FIGURA 3.2. CLOISITE 93A
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Cloisite 30B.- de origen natural perteneciente a la familia
Montmorillonita, modificada con una sal de amonio cuaternaria,

molida y tamizada a 20 micras. (Ver APENDICE F).

FIGURA 3.3. CLOISITE 30B

Carboxilato de Amina RM210.- inhibidor de corrosién volatil mixto
(aniénico y catidnico) debido a su composicidén, con estructura

sélida cristalina, molida y tamizada a 20 micras.

FIGURA 3.4. CARBOXILATO DE AMINA RM-210
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Jeffamine EDR-148.- perteneciente al grupo de las polieteraminas

posee dos aminas simétricas sin obstaculos. (Ver APENDICE G).

FIGURA 3.5. JEFFAMINE EDR-148

Jeffamine EDR-176.- perteneciente al grupo de las polieteraminas,
esta diamina es de bajo peso molecular muy reactiva debido a su

rapidez de curado. (Ver APENDICE H).

FIGURA 3.6. JEFFAMINE EDR-176
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Jeffamine D-230.- perteneciente al grupo de las polieteraminas,

posee una amina difuncional. (Ver APENDICE ).

FIGURA 3.7. JEFFAMINE D-230

Jeffamine T-403.- perteneciente al grupo de las polieteraminas,

posee una amina trifuncional. (Ver APENDICE J).

FIGURA 3.8. JEFFAMINE T-403



50

Trietilenotetramina TETA.- resulta de la combinacién de cuatro
etilenaminas TETA, una de moléculas lineal, ramificada y dos

ciclicas, con puntos de ebullicion similares. (Ver APENDICE K).

FIGURA 3.9. TRIETILENOTETRAMINA TETA

Tetraetilenopentamina TEPA.- resulta de la combinacién de
cuatro etilenaminas TEPA, una de moléculas lineal, ramificada y

dos ciclicas, con pesos moleculares altos. (Ver APENDICE L).

T
T
RAEYHVLENE:Egﬁ’

-

FIGURA 3.10. TETRAETILENOPENTAMINA TEPA
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Resina Epo6xica GE-38.- perteneciente al grupo de los
poligliceroles epoxidados de viscosidad media posee tres epdxicos
alifaticos, compatible con la mayoria de resinas epodxicas

estandares. (Ver APENDICE M).

FIGURA 3.11. RESINA EPOXICA GE-38

Resina EpoOxica GE-40.- perteneciente al grupo de los
pentaeritritoles epoxidados de viscosidad media posee cuatro
epoxicos alifaticos, compatible con la mayoria de resinas epoxicas

estandares. (Ver APENDICE N).

FIGURA 3.12. RESINA EPOXICA GE-40
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Resina Epoxica GE-60.- perteneciente al grupo de los sorbitoles
epoxidados, es una resina epodxica multifuncional de caracter

alifatico. (Ver APENDICE N).

FIGURA 3.13. RESINA EPOXICA GE-60

Resina Epon 828.- es un bisfenol difuncional A/epiclorhidrina sin

diluir derivado de la resina epoxica liquida. (Ver APENDICE O).

FIGURA 3.14. RESINA EPON-828
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Tolueno.- es un hidrocarburo aromatico liquido, se obtiene a partir

de la destilacion fraccionada del alquitran de hulla.

FIGURA 3.15. TOLUENO

Aceite Mineral.- estd compuesto principalmente por parafina

liquida, acetato tocoferol y fragancia.

FIGURA 3.16. ACEITE MINERAL
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Aceite de Silicon.- es un liquido ligero organosulfurado
transparente compuesto por amino funcional de polidimetil

siloxano.

FIGURA 3.17. ACEITE DE SILICON

Silicon Alimenticio.- esta conformado por dos compuestos que al
mezclarse a temperatura ambiente produce un reticulado en su

estructura volviéndolo un material flexible y elastico.

FIGURA 3.18. SILICON ALIMENTICIO
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Insumos.- Son los consumibles y materiales que se usaron una

sola vez para cada ensayo asi se tienen:

Envase de Mezclado.- estos envases de 15ml de capacidad se
emplearon para contener y mezclar las distintas muestras

analizadas en este proyecto.

FIGURA 3.19. ENVASE DE MEZCLADO

Guantes de Latex.- empleados como proteccion para evitar el
contacto directo de estas sustancias con la piel, son de versétil

manipulacion.

FIGURA 3.20. GUANTES DE LATEX
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Mascarilla Protectora.- para proteger las vias nasal y bucal de
posibles inhalaciones de vapores o material particulado generados

por estas sustancias.

FIGURA 3.21. MASCARILLA PROTECTORA

Pafio Desechable.- para la limpieza de los instrumentos

reutilizables empleados para el pesaje y como portamuestras.

FIGURA 3.22. PANO DESECHABLE
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Pipeta Desechable.- se emple6 para la recoleccion de muestras

liquidas con capacidad de hasta 10ml.

FIGURA 3.23. PIPETA DESECHABLE

Tubo de Ensayo.- empleado como portamuestra para el ensayo

de asentamiento con una capacidad de 15ml.
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FIGURA 3.24. TUBO DE ENSAYO

Acetona.- utilizado como agente de limpieza para los instrumentos

reutilizables que sirvieron para la manipulacion de las muestras.

\il4 50
usuRES
CS 150, .Reag. Ph EWf

ACEI::m:

FIGURA 3.25. ACETONA
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Alcohol Isopropilico.- se utilizé para la limpieza especifica del

cilindro de vidrio de la camara de vacio del recubridor metalico.

FIGURA 3.26. ALCOHOL ISOPROPILICO

Desecante.- es un agente quimico granulado para absorber la

humedad en un medio controlado.

Scharlau

Silica gel with humidity indicator
{orange), 1 -3 mm

FIGURA 3.27. DESECANTE
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Vidrio para Microscopia.- este elemento fue empleado para
contener las muestras analizadas en el FTIR, se presionaban por

dos binchas de metal.

FIGURA 3.28. VIDRIO PARA MICROSCOPIA

Lamina de Caucho.- utilizado como espaciador y contenedor de
las muestras analizadas en el FTIR, se presionaban por dos

binchas de metal

FIGURA 3.29. LAMINA DE CAUCHO
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Plancha de Polipropileno.- se us6é como plantilla para obtener el
volumen y forma de las probetas normalizadas para el ensayo de

tension.

FIGURA 3.30. PLANCHA DE POLIPROPILENO

Lamina de Polipropileno.- fue empleada como interfaz entre el
envase metalico y el silicén alimenticio para fundir los moldes para

las probetas de tension.

FIGURA 3.31. LAMINA DE POLIPROPILENO
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Rodela Metalica.- se us6é como plantilla para obtener el volumen y

forma circular de los discos para el ensayo con el XRD.

FIGURA 3.32. RODELA METALICA

Herramientas.- como herramientas importantes se mencionan las
que hicieron posible la manipulacibn de los materiales ya

mencionados, y son:

Espéatula Doble.- de acero inoxidable, posee dos paletas curvas
una en cada extremo, se usoO para el pesaje de las nanoarcillas e

inhibidor.

FIGURA 3.33. ESPATULA DOBLE
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Paleta Plana.- posee un mango para sujetar con una paleta de
acero inoxidable, se usé para la extraccion de los moldes de

silicon.

FIGURA 3.34. PALETA PLANA

Cuchara Doble.- de acero inoxidable, posee dos paletas cuencos
una en cada extremo, se us6 para el pesaje de masas de las

resinas.

FIGURA 3.35. CUCHARA DOBLE

Estilete.- se emple6 para eliminar las rebabas de los moldes de
silicon curados y cortar las laminas de caucho para los

portamuestras en el FTIR.
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FIGURA 3.36. ESTILETE

Tijera.- fue utilizada para cortar las laminas de polipropileno que se
emplearon para fundir los moldes de silicén alimenticio y evitar que

se pegue para una facil extraccion.

FIGURA 3.37. TJERA

Molde para Silicon.- sirvi6 como contenedor para el curado del
silicon alimenticio junto con las platillas de polietileno para las

probetas de tension.

FIGURA 3.38. MOLDE PARA SILICON
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Envase de Plataforma.- se colocé como base para nivelar el eje
imaginario central del espejo emisor con el centro de la

portamuestra elaborado para el ensayo de curado en el FTIR.

FIGURA 3.39. ENVASE DE PLATAFORMA

Envase Hermético.- se emple6 como camara hermética con baja

humedad para efectuar el curado de las probetas para tension y los

discos para difractometria de rayos x.
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FIGURA 3.40. ENVASE HERMETICO
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Placa Metalica.- se us6 como regla para realizar los cortes del
vidrio y la lamina de caucho ambos empleados para el ensayo de

curado en el FTIR.

FIGURA 3.41. PLACA METALICA

Corta Vidrio.- fue empleado para realizar los cortes del vidrio
empleado para el portamuestra analizado en el ensayo de curado

en el FTIR.
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FIGURA 3.42. CORTA VIDRIO
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Bincha Metalica.- se us6 como medio de sujecion para mantener
juntas las dos placas de vidrio junto con la ldmina de caucho para

formar la portamuestra para el ensayo de curado en el FTIR.

FIGURA 3.43. BINCHA METALICA

Regla Metélica.- se escogi6 para el rayado de las probetas
curadas de tension para facilitar la colocacion y sujecion en la

maquina de ensayos universal.

FIGURA 3.44. REGLA METALICA

Marcador.- sirvi6 para marcar las probetas curadas de tension
para facilitar la colocacion y sujecion en la maquina de ensayos

universal.
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FIGURA 3.45. MARCADOR

Soporte Metdlico.- este sujetd los tubos de ensayos con las

muestras para el ensayo de asentamiento.

|

FIGURA 3.46. SOPORTE METALICO
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Equipos.- en esta seccion se ubican a todos los equipos o
maquinas empleados para el procesamiento y caracterizacion de

las muestras analizadas en este proyecto, asi se tiene:

Sorbona.- este equipo de extraccidon protege al usuario de
inhalaciones de material particulado y vapores provenientes de las

muestras al momento de ser pesadas.

FIGURA 3.47. SORBONA

Mezclador Centrifugo.- permitié el rapido mezclado de las resinas,
aminas y organoarcillas gracias a la fuerza centrifuga producida por

la rotacion.
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SpeedMixer™
DAC 400.17VZ

FIGURA 3.48. MEZCLADOR CENTRIFUGO

Horno Eléctrico.- se empled para tratar térmicamente el inhibidor
junto con la cloisite 93A para lograr una mezcla homogénea, y

acelerar el curado de los moldes de silicon.

FIGURA 3.49. HORNO ELECTRICO
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Balanza Digital Max 210g-d 0.001g.- con esta balanza se realizo
un adecuado pesaje de masas tanto resinas, aminas, nanoarcillas

como inhibidor gracias a la resolucién de un milésimo de gramo.

FIGURA 3.50. BALANZA DIGITAL MAX 210G-D 0.001G

Balanza Digital Max 3100g-d 0.1g.- con esta balanza se realizo el
pesaje del silicon alimenticio y el agente curador previo a la mezcla

y vertido, la masa total fue de 125g.

FIGURA 3.51. BALANZA DIGITAL MAX 3100G-D 0.1G
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Camara de Vacio.- formado por una bomba de vacio y una camara
traslucida con desecante para asegurar un ambiente seco y de baja

presion, para extraer todo el aire de las muestras.
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FIGURA 3.52. CAMARA DE VACIO

Deshumidificador de Aire.- con este equipo se controlaba la
humedad relativa del ambiente de sintesis, manteniéndola siempre

alrededor de 50%.

FIGURA 3.53. DESHUMIDIFICADOR DE AIRE



72

Higrometro.- este equipo digital permitia registrar los datos de

temperatura y humedad del laboratorio en tiempo real.

FIGURA 3.54. HIGROMETRO

Espectrofotometro de Rayos Infrarrojos (FTIR).- emite un
espectro infrarrojo, el mismo que atraviesa la muestra e interactia
con los enlaces moleculares, mostrando en pantalla la intensidad

de ese enlace con la respectiva longitud de onda.

FIGURA 3.55. ESPECTROFOTOMETRO INFRARROJO POR

TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR)
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Difractometro de Rayos X (XRD).- emite un espectro de rayos X,
el mismo que atraviesa la muestra e interactia con los espacios
basales de los silicatos presentes en las organoarcillas, mostrando

en pantalla la intensidad de la absorcidén de energia.

FIGURA 3.56. DIFRACTOMETRO DE RAYOS X (XRD)

Maquina de Ensayos Universal.- este equipo con una capacidad

de 10kN, permitié obtener el modulo elastico de las probetas.
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FIGURA 3.57. MAQUINA DE ENSAYOS UNIVERSAL

Troquelador.- con este equipo se troquelaron las plantillas de
poliuretano que se emplearon para los moldes de silicon, gracias al

troguel se obtuvieron plantillas estandarizadas.
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FIGURA 3.58. TROQUELADOR

Recubridor Metédlico de Platino.- realiza un bafio de particulas
ionizadas de platino con energia eléctrica, depositandose en las

muestras de probetas que se analizaron en el SEM

FIGURA 3.59. RECUBRIDOR METALICO DE PLATINO
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Microscopio de Barrido Electronico.- este equipo emplea la
tecnologia del barrido de electrones para visualizar hasta
magnificaciones elevadas, para estos analisis se llego a 2340x

alrededor de 50 micras.

FIGURA 3.60. MICROSCOPIO DE BARRIDO ELECTRONICO

3.2 Procedimiento y Ensayos para la Obtencién de

Nanocompuestos de Resinas Epé6xicas y Nanoarcillas.

Una vez impartidas las directrices acerca de los pasos a seguir
junto con los materiales y equipos, se inicié con la preparacién o
sintesis de las muestras luego se realiz6 la caracterizacién con los
equipos ya mencionados, cuya preparacién y procedimientos se

consideran a continuacion:
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3.2.1. Mezcla de Aminas con Nanoarcilla Cloisite 93A para

Monitorear Asentamiento vs Tiempo en el FTIR.

Se analizaron siete muestras cuya preparacion y mezclado se
describen explicitamente junto con la division en dos partes para la
caracterizacion, una realizada en el ensayo de asentamiento visual
con el tubo de ensayo y la otra parte en el ensayo de
espectrometria con el FTIR, en ambos ensayos se monitorearon el

asentamiento de la arcilla cloisite 93A .

Preparacién de Mezcla.

Con ayuda de la balanza de 210g de capacidad se nivel6 con los
dos puntos de apoyos roscados giratorios en la base, luego se
puso en cero con el boton TARE, se uso la pipeta plastica para el
vertido de los liquidos y la espatula para pesar la C93A, como
proteccion para la manipulacion se emple6 mandil, guantes, y
mascarilla, se escogieron como medios liquidos las aminas D-230,
EDR-148, EDR-176, TETA, el solvente tolueno, dos aceites uno
mineral y de silicon, la masa empleada fue de 11g considerada
como el 100% se afadié el 5% en masa de cloisite 93A, que
equivale a 0.55g, ambos componentes se colocaron dentro del
envase de mezclado pesados en la balanza, primero se realizé el

vertido de los liquidos hasta obtener la masa requerida, con la
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espatula se agrego la arcilla hasta el peso correspondiente, ambos
componentes se juntaron en el envase de mezclado, en total se
hicieron siete mezclas, de cada mezcla resultante se ocuparon
10ml para el ensayo de asentamiento y 1ml para la espectrometria

en el FTIR, ver figura 3.63 y 3.64.

Procedimiento de Mezclado.

En el laboratorio de sintesis se realizaron siete mezclas una a la
vez con el mezclador speedmixer, para esto se procedié a colocar
el envase de mezclado con ambos componentes en el holder o
cilindro de soporte que trabaja como accesorio propio del
mezclador centrifugo, el envase se asegurdé por ajuste y se
deposité en el tambor rotatorio del mezclador, el mismo que
previamente se encendid y configuré a 2500 rpm durante dos
minutos, estos parametros quedaron fijos para todas las muestras
de este ensayo, se inicié la rotacion con el boton de arranque y
gracias a las fuerzas centrifugas producidas se logré la

homogenizacion de cada mezcla.

Una vez realizado estos pasos se desmonto el envase de mezclado
y se llevé al laboratorio de reologia en donde se encontraba el

soporte metdlico con el tubo de ensayo junto con el
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espectrofotometro FTIR, este desplazamiento tom¢é alrededor de
dos minutos, para esto el soporte y el FTIR ya estaban previamente
listos para realizar el ensayo a partir que se coloque la muestra en

el portamuestra, ver figuras 3.65 y 3.66.

Procedimiento para Asentamiento Visual.

En este ensayo se empled el soporte metalico para sujetar el tubo
con la mezcla, se posicion6 cerca del espectrofotometro FTIR ya
gue ambos monitoreos se ejecutaron simultdneamente, de esta
forma minimizar el lapso entre las dos tomas de tiempo en estos
dos ensayos, se empled el reloj de la PC conectada al FTIR, una
vez lista la mezcla esta se vertia con la ayuda de la pipeta en dos
pasos hasta ocupar los 10ml marcados en el tubo, luego se
procedia a tapar el tubo para la interaccion de la muestra con el
medio externo.

A partir de este instante iniciaba el conteo del tiempo registrando
cada vez que la masa de arcilla en suspension fue desplazandose
en el medio liquido 0.5ml dentro del tubo debido a la fuerza de
gravedad, se realiz6 esta accion para las siete muestras fijando
como limite el asentamiento hasta los 7ml, en el que se obtuvo un

tiempo promedio de tres horas entre las siete muestras.



80

FIGURA 3.61. VERTIDO DE MEZCLA EN TUBO DE ENSAYO

PARA ASENTAMIENTO VISUAL

Procedimiento para Espectrofotometria.

Para este ensayo se uso el equipo de Espectrofotometria Infrarrojo
de la Transformada de Fourier FTIR ensamblado con el accesorio
para muestras en polvo y liquido, con la ayuda del programa
SPECTRUM se obtuvieron las figuras, configurado con los
pardmetros principales como el escaneo con un espectro de

longitud de onda que fue desde los 4000 hasta los 400 cm-1, un
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total de cuatro escaneos consecutivos para obtener una figura
promedio representativa, enfocandose en el pico de amina primaria
comprendido entre 3640-3000 cm™1, antes de iniciar cada escaneo
se obtuvo la respectiva figura base o background tomada de una
placa plana cuyo medio de absorcion fue el aire, para tomar el
tiempo de asentamiento se uso el reloj de la PC, una vez lista la
mezcla esta se vertio con la ayuda de la pipeta, esta se deposit6 en

el portamuestra del equipo, se usé un mililitro.

Con estos pasos se realizaron los siete escaneos fijando los
siguientes rangos de tiempos cero, uno, tres, cinco, 10, 15, 20
minutos, después de este lapso transcurrido se escaned la muestra
cada 0.5ml de precipitacion de la arcilla, se realiz6é esta accion para
las siete muestras fijando como limite el asentamiento hasta los
7ml, se obtuvieron distintos tipos de asentamientos dependiendo
de la viscosidad del medio e inclusive hubo ciertas coincidencias
entre el lapso de tiempo de los 20 minutos con el 0.5ml de
precipitado de la arcilla, una vez culminado el monitoreo se
almacenaron los tubos de ensayos con las muestras en el

laboratorio de sintesis.
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FIGURA 3.62. VERTIDO DE MEZCLA EN PORTAMUESTRA

PARA ESPECTROFOTOMETRIA MID-IR

3.2.2. Mezcla de Resinas y Aminas con Nanoarcillas C93A,
C20A, C30B e Inhibidor de Corrosion para Monitorear

Asentamiento vs Tiempo en el XRD.

Este ensayo se separ0 en tres partes segun los componentes de
cada grupo de mezcla, por facilidad de preparacion y analisis con el

equipo de difractometria de rayos X, los tres ensayos compartieron
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ciertos parametros para el escaneo con los rayos X, de esta

manera se tiene:

e Asentamiento de seis aminas y cuatro resinas mezcladas con
tres nanoarcillas en dos porcentajes de masa.

e Asentamiento de seis aminas y cuatro resinas mezcladas con
C93A e inhibidor de corrosion RM210.

e Asentamiento de C93A en el curado de discos a base de GE60

y cuatro aminas.

Asentamiento de Seis Aminas, Cuatro Resinas y Tres

Nanoarcillas.

Preparaciéon de Mezcla.

La preparacion se inicié con el pesaje del grupo de aminas D-230,
EDR-148, EDR-176, T-403, TETA, TEPA, siguiendo con el grupo
de resinas GE-38, GE-40, GE-60, EPON-828, y finalmente las tres
nanoarcillas cloisite 93A, 20A y 30B, como proteccion se uso
mandil, guantes, y mascarilla, se empleé la balanza de 210g
correctamente nivelada, para realizar el pesaje de masas se usoé la
cuchara para las resinas, la espatula para nanoarcillas y la pipeta
para las aminas, la masa empleada fue de 2g para las aminas y

resinas considerada como el 100%, en primera instancia se afiadio
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el 10% del total en peso de cloisite 93A y 20A en las aminas D-230
y TETA, lo que equivali6 a 0.2g para verificar con el XRD la
apreciabilidad de los picos caracteristicos, al no visualizarse bien
se aumentd el porcentaje de la nanoarcilla a un 20% con un
equivalente de 0.4g, se coloco el envase vacio en la balanza, se
puso en cero, a continuacion se vertieron las resinas, las aminas en
el envase se dejaron listos de tal forma que solo faltd agregar las
arcillas, luego se agrego la arcilla para asi obtener las 33 mezclas,
se ocuparon 2ml de cada muestra porque se realizaron dos

escaneos, ver figura 3.63 y 3.64.

Procedimiento de Mezclado.

Estas 33 mezclas se prepararon una a la vez después de cada
escaneo, para esto se coloco el envase de mezclado cargado en el
holder una vez asegurado se encajo en el cilindro giratorio del
speedmixer, se cerro la tapa, se configuré a 2500rpm durante dos
minutos, y se dio arranque hasta que la mezcla se homogenice en
el tiempo asignado. Seguidamente se retiré el holder, el envase de
mezclado para ser trasladado en un lapso de dos minutos al
laboratorio de metrologia en donde se encuentra el difractometro
de rayos X, para esto el XRD ya estaba previamente preparado

para realizar el escaneo, ver figuras 3.65y 3.66.
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Procedimiento para Difractometria.

Se utilizo el equipo de Difractometria de rayos X empleando como
emisor el tubo de cobre, rejilla con apertura 1/8 y mascara de
bronce de 20mm de ancho, como receptor el detector de ventana
alargada con rejilla de apertura 1/16, el portamuestra se mantuvo
fijo (sin rotacion), el escaneo se realiz6 desde 1° hasta 9° con un
tiempo de ocho minutos, se obtuvo en promedio niveles de energia
absorbida de 600 COUNTS fijando la tensién eléctrica junto con la
corriente en 40000V y 0.045A respectivamente, con la ayuda de un
software llamado XPERT DATA COLLECTOR en el que se fijaron
todos los parametros ya mencionados, cuando la muestra llegé fue
vertida con la ayuda de una pipeta se recolectaron 2ml del envase
para depositarse en el portamuestra con capacidad para 1ml ya

gue se realizaron dos escaneos.

Con este procedimiento se hicieron 33 escaneos, realizando en
promedio ocho por dia, debido a la alta concentracion de arcilla en
la mezcla, todos los escaneos fueron puntuales con el fin de
obtener los picos caracteristicos correspondientes al espaciamiento
entre planos como referente para explicar la interaccion entre los
silicatos y las moléculas de las resinas-aminas, una vez concluido

el escaneo se limpié el portamuestra con acetona y pafio
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desechable, el remanente en los envases fueron almacenados en
el laboratorio de sintesis con su respectiva identificacion, ver figura

3.67y3.71.

Asentamiento de Seis Aminas, Cuatro Resinas, C93A y RM210.

Preparaciéon de Mezcla.

Para este ensayo se trabajo con las aminas D-230, EDR-148, EDR-
176, T-403, TETA, TEPA, las resinas GE-38, GE-40, GE-60,
EPON-828, la nanoarcilla cloisite 93A y el inhibidor de corrosion
RM210, se emplearon mandil, guantes, y mascarilla como
proteccion, se uso6 la balanza de 210g con los ajustes listos de
nivelacion y puesta en cero, los instrumentos empleados fueron la
cuchara doble para las resinas, la espatula para nanoarcilla e
inhibidor y la pipeta para las aminas, la masa empleada fue de 2.5g
para las aminas y resinas considerada como el 100%, para la C93A
se afadié un 20% en masa, equivalente a 0.5g y de inhibidor fue un
4% en peso, equivalente a 0.1g, los pesajes se realizaron en dos
etapas, primero se colocé el envase vacio en la balanza, se puso
en cero, se depositd la respectiva masa, y de esta manera se
alistaron seis envases con aminas y cuatro envases con resinas

gque se almacenaron hasta poder mezclarse con su respectiva
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mezcla de arcilla e inhibidor tratada térmicamente, lo que lleva a la
segunda parte en la cual se preciso juntar la arcilla con el inhibidor
en un segundo envase de mezclado, para esto se pesoé primero la
C93A, una vez encerada nuevamente la balanza se afadio el
RM210, este procedimiento se realizé para los 10 envases con
arcilla e inhibidor uno a la vez después de concluir cada
difractometria de la mezcla, debido a que no se podia almacenar

ambas sustancias juntas sin ser mezcladas, ver figura 3.72 'y 3.73.

Procedimiento de Mezclado.

La preparacion de las 10 mezclas se realizdé en dos fases, primero
para mezclar la cloisite 93A con el inhibidor debieron ser tratadas
térmicamente ambas sustancias juntas en el mismo envase, el cual
se introdujo dentro de un horno eléctrico a 70° centigrados durante
10 minutos, debido a la exposicibn a esta temperatura las
particulas de la arcilla e inhibidor pudieron asociarse mejor y al
mismo tiempo se minimizd la humedad presente. Después del
tratamiento se retir6 del horno para colocarse en el holder y
mezclarse en el speedmixer para obtener un polvo homogéneo,
estos pasos se replicaron para obtener las 10 mezclas.

La segunda fase consisti6 en mezclar la arcilla e inhibidor con el

grupo de aminas y resinas, siguiendo este orden se procedid a
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realizar las mezclas una a la vez después de que se finalizo la
difractometria ya que no se podia tener mezclados ambos polvos.
De esta manera se vertio el polvo homogéneo con la ayuda de la
espatula en el envase que contenia la amina, al tener los tres
componentes juntos en un mismo envase se colocé en el holder
para ser mezclado en el speedmixer nuevamente a 2500 rpm
durante dos minutos, se inicié presionando el botén de arranque
hasta que termine el ciclo de mezclado, se extrajo el envase del
mezclador para ser llevado al laboratorio de metrologia en un
tiempo de dos minutos.

Este mismo procedimiento se aplicé para el restante de mezclas,
se ocuparon 2ml para realizar dos escaneos en el difractometro,

ver figuras 3.74 y 3.75.

Procedimiento para Difractometria.

Se empled el difractometro con los siguientes aditamentos, tubo de
cobre, rejilla con apertura 1/4 y méascara de bronce de 20mm de
ancho, como receptor el detector de ventana alargada con rejilla de
apertura 1/8, el portamuestra se mantuvo fijo (sin rotacién), el
escaneo se realiz6 desde 1° hasta 9° con un tiempo de ocho
minutos, se obtuvo en promedio niveles de energia absorbida de

500 COUNTS fijando la tensién eléctrica junto con la corriente en
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40000V y 0.045A respectivamente, con la ayuda del software
XPERT DATA COLLECTOR en el que se fijaron todos estos
pardmetros, con la ayuda de la pipeta se recolectd 1ml para

depositarse en el portamuestra y ser analizado.

Con este proceder se escanearon las 10 mezclas, el barrido
realizado en el rango de angulos mencionados fue enfocado para
cuantificar el espaciamiento interplanar de los silicatos y asi
determinar el grado de asociaciébn que tuvo con las aminas e
inhibidor por medio del analisis de picos caracteristicos, al culminar
cada ensayo se limpid el portamuestra con acetona y pafio
desechable, los residuos en los envases se almacenaron en el
laboratorio de sintesis con su respectiva identificacion, ver figura

3.67y3.71.

Asentamiento de C93A en el Curado de Discos a Base de GE60

y Cuatro Aminas.

Preparaciéon de Mezcla.
Se prepararon dos grupos de mezclas, de las cuales cuatro se
formaron al mezclar GE-60 con EDR-148, EDR-176, TETA y TEPA,

las cuatro restante son de igual composicion pero fueron reforzadas
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con la arcilla cloisite 93A agregando un 5% en masa, como
proteccion se empledé mandil, guantes, y mascarilla, se uso la
balanza de 210g nivelada y encerada, la cuchara para la GE-60, la
espatula para la C93A y la pipeta para las aminas, se utilizé una
parte de la masa perteneciente a la mezcla mayor realizada para
las probetas de tensidn descritas en el ensayo de tension, el
equivalente de masas empleadas para preparar estas ocho
probetas para el grupo sin arcilla fue de 0.6g de GE-60, la masa de
las aminas varia segun la relacion estequiométrica resultante, en
promedio se us6 0.11g, para el grupo con arcilla se realizo el
procedimiento anterior teniendo en cuenta que el EEW de la resina
GE-60 aumenta al agregarse el 5% de arcilla con un peso

equivalente de 0.03g, ver figura 3.63 y 3.64.

Procedimiento de Mezclado y Curado.

Para el mezclado una vez listo los envases con la resinas se
colocaron en la balanza de 210g una a una agregandose la
cantidad respectiva de amina empezando por el grupo de mezcla
gue no llevo arcilla, para luego ser mezclada en el speedmixer a
2500rpm durante un minuto debido a que ambos componentes al
estar agitandose aumenta su temperatura y por ende la velocidad

de la reaccion, por lo que la mezcla empieza a curarse o
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solidificarse, para el grupo con arcilla se siguieron los mismos
pasos con la adiciéon de la arcilla empleando la balanza y espatula,
los parametros de mezclado son iguales, después se eliminé el aire
a cada mezcla en el envase con la ayuda de un equipo de vacio
manteniendo una presion de 80kPa manométrica durante un
minuto, luego se vertid o mas rapido posible cada mezcla con la
ayuda de la espatula en los moldes de silicon, estos se fabricaron
fundiendo el silicon con un curador en un envase con plantillas
circulares de acero de 32mm de diametro por 0.678mm de espesor
pegadas en el fondo, al extraer el molde de silicon se tuvo el patrén
listo para fundir y curar las probetas en forma de discos, se ocupo
0.6ml de mezcla para el llenado de cada molde de disco, ver
figuras 3.68 y 3.69.

Al tener los ocho moldes de discos listos con la mezcla depositada
esto se colocaron en el envase hermético con desecante para
mantener baja la humedad durante el curado que tuvo un periodo
de duracion de siete dias en el laboratorio a 21° centigrados y 50%
de humedad relativa, después de este lapso se retiraron para ser

analizados en el XRD.
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Procedimiento para Difractometria.

Para estos ensayos en el difractometro se emplearon los siguientes
aditamentos, tubo de cobre, rejilla con apertura 1/4 y mascara de
bronce de 10mm de ancho, como receptor el detector de ventana
alargada con rejilla de apertura 1/8, el portamuestra se mantuvo fijo
(sin rotacion), el escaneo se realizO desde 1° hasta 9° con un
tiempo de 53 minutos, se obtuvo en promedio niveles de energia
absorbida de 500 COUNTS fijando la tension eléctrica junto con la
corriente en 40000V y 0.045A respectivamente, con la ayuda del
software XPERT DATA COLLECTOR en el que se fijaron todos
estos parametros, el portamuestra empleado para muestras soélidas
circulares en este caso los discos.

Siguiendo estos pasos se escanearon los ochos discos, los mismos
gue se manipularon con guantes de latex para evitar contaminar las
superficies con las huellas digitales, se modificé el tiempo para el
barrido con el fin de que la energia adsorbida pueda mostrar mejor
las interacciones entre la arcilla con la amina y resina al estar en
estado sélido, de esta manera se pudo cuantificar la distancia entre
planos de los silicatos de la arcilla de cada mezcla con la amplitud
de los picos, para asi poder evaluar el grado de compatibilidad, al

culminar cada ensayo se guardaron las probetas en los envases de
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mezclado en el laboratorio de sintesis con su respectiva

identificacion, ver figuras 3.70 y 3.71.

FIGURA 3.63. PESAJE DE AMINAS, RESINAS Y

NANOARCILLAS

FIGURA 3.64. COLOCACION DE ARCILLA CON MEDIO

LIQUIDO EN ENVASE DE MEZCLADO
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FIGURA 3.65. COLOCACION DE ENVASE DE MEZCLADO EN

HOLDER

FIGURA 3.66. COLOCACION DE HOLDER CON MUESTRA EN

CENTRIFUGADORA
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FIGURA 3.67. COLOCACION DE MEZCLA EN PORTAMUESTRA

DEL XRD

FIGURA 3.68. MOLDE CON PLANTILLAS CIRCULARES PARA

SILICON
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FIGURA 3.69. MEZCLA VERTIDA EN MOLDE DE SILICON PARA

EL CURADO DE DISCO

FIGURA 3.70. DISCOS CURADOS JUNTO A LOS

PORTAMUESTRAS DEL XRD
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FIGURA 3.71. COLOCACION DE PORTAMUESTRA EN EL

DIFRACTOMETRO DE RAYOS X

3.2.3. Monitoreo del Curado de Resina Epdéxica con Aminas y

Arcillas-Inhibidor de Corrosiéon mediante FTIR.

Para esta parte se realizaron tres monitoreos de tres grupos de
mezclas en el espectrofotdmetro FTIR, durante un periodo de 168
horas para las mezclas resina-amina-arcilla-inhibidor, y 24 horas
para el monitoreo de la mezcla GE-60 e inhibidor RM210, teniendo
como base la misma resina GE-60 asociada de la siguiente forma:

e Monitoreo del curado de GE-60 y seis aminas.
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e Monitoreo del curado de GE-60 y RM210 en tres porcentajes
diferentes de masa.
e Monitoreo del curado de GE-60, con D-230, T-403, sin y con

C93A/RM210.

Monitoreo del Curado de GE-60 y Seis Aminas.

Preparacién de Mezcla.

Para esta mezcla se peso6 la GE-60 dentro de los envases con la
ayuda de la balanza de 210g y la cuchara, de tal manera que se
tuvo listo los seis envases, luego con la ayuda de la pipeta se
pesaron las siguientes seis aminas D-230, EDR-148, EDR-176, T-
403, TETA y TEPA, una a la vez debido que al juntarse empieza la
reaccién quimica de curado, como proteccion se empledé mandil,
guantes, y mascarilla, la masa empleada para la resina GE-60 fue
de 1.5g mientras que la masa para las aminas, vari6 segun la
relacion estequiométrica, en promedio se us6 0.32g de amina, ver

figura 3.72.

Procedimiento de Mezclado.
El mezclado de estas seis muestras se realizd en el laboratorio de

sintesis, preparandose una a la vez, una vez que ambos
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componentes se juntaron en el envase de mezclado se colocé en el
holder para ser encajado en el tambor rotatorio del mezclador, el
mismo que se configur6 a 2500rpm durante un minuto, para
optimizar el tiempo que restaba después que comienza curar la
mezcla, no se realizé el vacio a estas mezclas debido a la minima
porcién de 0.5ml empleado.

Para este ensayo fue necesario elaborar los seis portamuestras de
vidrio, formado por dos placas de vidrio cuadrados traslucido de
0.5mm de espesor para microscopia cortadas con corta vidrio a
medida de 2cm de lado, dos binchas metdalicas para juntar los
vidrios colocando en el medio una lamina de caucho de 1mm de
espesor en forma de ¢ como separador y contenedor para la
muestra. Una vez preparados los seis portamuestras fue llevado
junto con el envase de mezclado al laboratorio de reologia en
donde esta el equipo, este desplazamiento tomé alrededor de dos
minutos, para esto el FTIR estaba previamente listo para comenzar
el escaneo una vez que se posicione el portamuestra, asi estos se
usaron conforme se realizaba y analizaba la mezcla de amina y
resina con un desfase promedio entre preparacion de 13 minutos,

ver figura 3.74 y 3.75.
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Procedimiento para Espectrofotometria.

Para realizar este ensayo de monitoreo se usé el equipo de
espectrofotometria infrarrojo de la transformada de Fourier
ensamblado con el accesorio para muestras solidas en forma de
disco, con el programa de escaneo SPECTRUM abierto con los
parametros principales configurados como el de rango de longitud
de onda para el escaneo fue de 7500-4000 cm-1, enfocandose el
analisis en la disminucién del pico de amina primaria (4935 cm™1) y
epoxico (4520 cm™1) junto con un pico referencial (6000 cm™1) cuya
variacion de absorbancia es minima para efectuar los calculos de
espesor variable del portamuestra de curado, con cuatro escaneos
consecutivos para obtener una figura promedio, antes de cada
escaneo al encender el equipo requirié generar una figura base o
background cuyo medio de andlisis fue el aire, para tomar el tiempo
de asentamiento se uso el reloj de la PC del FTIR. Una vez listas
las seis probetas con el registro de las horas de inicio, arrancaba el
reloj para monitorear las seis muestras cada 1.5 horas las primeras
11 horas para luego monitorear cada 24 hasta las 96 horas
finalizando el ensayo en 168 horas, dando como resultado 13
figuras obtenidas por cada monitoreo con duracién de un minuto,
se marcé el portamuestra y el envase base para posicionar cada

muestra siempre en el mismo punto, concéntrico al eje del emisor
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del rayo infrarrojo cada vez que fue escaneado, culminado el
monitoreo se almacenaron los portamuestras en el laboratorio de

sintesis, ver figura 3.76, 3.77 y 3.79.

Monitoreo del Curado de GE-60 y RM210 en Tres Porcentajes

diferentes de Masa.

Preparaciéon de Mezcla.

Se prepararon tres mezclas de GE-60 con RM210 en distintos
porcentajes en masa de 1%, 3% y 5%, se peso la GE-60 dentro de
los envases con la ayuda de la balanza de 210g y la cuchara, para
tener listo los tres envases, luego con la ayuda de la espatula se
pesaron las masas de RM210, una a la vez debido que al juntarse
empieza la reacciébn quimica de curado, como proteccién se
empled mandil, guantes, y mascarilla, la masa de GE-60 fue de
1.5g mientras que la masa para el inhibidor fue de 0.016g, 0.048g y

0.078g respectivamente, ver figura 3.72.

Procedimiento de Mezclado.
Se mezclaron estas seis muestras en el laboratorio de sintesis,
preparandose una a la vez, se colocé en el holder para ser

mezclado en el speedmixer, el mismo que se configuré a 2500rpm
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durante dos minutos, para optimizar el tiempo que restaba después
gue comienza curar la mezcla.

Se elaboraron tres portamuestras de vidrio, con el procedimiento
descrito anteriormente.

Con los tres portamuestras listos, fue llevado junto con el envase
de mezclado al laboratorio de reologia en donde esté el equipo uno
a la vez, este desplazamiento tomo alrededor de dos minutos, para
esto el FTIR estaba configurado y listo, se obtuvo un desfase

promedio entre preparacion de 20 minutos, ver figura 3.75.

Procedimiento para Espectrofotometria.

Se us6é el equipo de espectrofotometria infrarrojo FTIR,
ensamblado con el accesorio para muestras solidas en forma de
disco, con el programa de escaneo SPECTRUM configurado el
escaneo entre 7500-4000 cm-1 para la longitud de onda,
centrandose en los picos de amina primaria (5225 cm™1) y epoxico
(4350 ¢m™1), con su respectivo background y cuatro escaneos
consecutivos, se uso el reloj de la PC del FTIR.

Una vez listas las tres probetas, con el tiempo de inicio, se tomo el
tiempo de monitoreo cada dos horas las primeras siete horas para
finalizar a las 24 horas, dando como resultado seis figuras por cada

monitoreo con duracion de un minuto, se marco el portamuestra
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para mantener el mismo punto de escaneo, culminado el monitoreo
se almacenaron los portamuestras en el laboratorio de sintesis, ver

figura 3.76, 3.77 y 3.79.

Monitoreo del Curado de GE-60, con D-230, T-403, sin y con

C93A/RM210.

Preparaciéon de Mezcla.

Se prepararon las masas de GE-60, D-230, T-403, agregando el

5% de C93A combinado con el 1% de RM210 en masa

respectivamente, asi se empleo:

e Primera mezcla 1.51g de GE-60, 0.69g de T-403.

e Segunda mezcla 1.56g de GE-60, 0.71g de T-403 y 0.078g de
C93A.

e Tercera mezcla 1.51g de GE-60, 0.69g de T-403, 0.076g de
C93A y 0.015 de RM210.

e Cuarta mezcla 1.55g de GE-60, 0.54g de D-230.

e Quinta mezcla 1.54g de GE-60, 0.48g de D-230 y 0.077g de
C93A.

e Sexta mezcla 1.51g de GE-60, 0.48g de D-230, 0.075g de C93A

y 0.015 de RM210.
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Siguiendo este orden el procedimiento para el pesaje y preparacion
de las masas tanto de resinas, aminas, arcilla e inhibidor es el
mismo descrito en los ensayos anteriores a este, como proteccion

se empleé mandil, guantes, y mascarilla, ver figura 3.72 y 3.73.

Procedimiento de Mezclado.

El orden seguido para el mezclado de estas seis muestras es el
mismo, mencionado para la preparacion de las mezclas, primero se
mezclaron las muestras del grupo de T-403, en el speedmixer con
los mismos parametros de velocidad y tiempo, para las muestras
con la combinacion arcilla e inhibidor se realiz6 el mismo
procedimiento de mezclado ya descrito.

Se elaboraron seis portamuestras de vidrio, con el procedimiento
descrito anteriormente, una vez que se preparaba una mezcla a la
vez en los envases, estas se llevaban al laboratorio de reologia en
donde esta el equipo, este desplazamiento tomé alrededor de dos
minutos, para esto el FTIR estaba configurado y listo, se obtuvo un
desfase promedio entre preparacion de 30 minutos, ver figura 3.74

y 3.75.
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Procedimiento para Espectrofotometria.
Al igual que en el ensayo anterior se usO el equipo de
espectrofotometria infrarrojo FTIR, ensamblado con el accesorio
para muestras soélidas en forma de disco, con el programa de
escaneo SPECTRUM configurado el escaneo entre 7500-4000 cm-
1, enfocandose el analisis en la disminucion del pico de amina
primaria (4935 cm™1!) y epoxico (4520 ¢m™1) junto con un pico
referencial (6000 c¢m™!), con una variacion minima en su
absorbancia para obtener los espesores para cada tiempo,
ubicados en dichas longitudes de onda, con su respectivo
background y cuatro escaneos consecutivos, se uso el reloj de la
PC del FTIR, ver figura 3.77 y 3.78.
Al tener las seis probetas con el registro del tiempo de inicio,
arranco el reloj para monitorear las seis muestras con distintos
intervalos de tiempo asi se tiene:
e Grupo D-230 (tres mezclas): 0, 1.5, 3, 7, 17, 19, 22, 24, 26, 28,
31, 41, 48, 72, 144, 168 horas
e Grupo T-403 (tres mezclas): 0, 1.5, 3, 6, 9, 12, 22, 24, 27, 30,

33, 46, 48, 144, 168 horas

Dando como resultado 17 figuras obtenidas por cada monitoreo con

duracion de un minuto, se marco el portamuestra y el envase base
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para posicionar cada muestra siempre en el mismo punto,
conceéntrico al eje del emisor del rayo infrarrojo cada vez que fue
escaneado, culminado el monitoreo se almacenaron los

portamuestras en el laboratorio de sintesis, ver figura 3.79.

FIGURA 3.72. PESAJE DE RESINA, AMINA, ARCILLA E

INHIBIDOR DE CORROSION
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FIGURA 3.73. COLOCACION DE INHIBIDOR Y ARCILLA EN

ENVASE DE MEZCLADO

FIGURA 3.74. COLOCACION DE ENVASE DE MEZCLADO CON

INHIBIDOR Y ARCILLA EN HORNO ELECTRICO
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FIGURA 3.75. COLOCACION DE ENVASE DE MEZCLADO EN

HOLDER PARA LA CENTRIFUGADORA

FIGURA 3.76. ELEMENTOS PARA CONSTRUIR UN

PORTAMUESTRA DE CURADO



109

FIGURA 3.77. VERTIDO DE MEZCLA EN PORTAMUESTRA DE

CURADO

FIGURA 3.78. PORTAMUESTRAS DE CURADO DE AMINA D-

230 Y T-403 CON ARCILLA E INHIBIDOR
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FIGURA 3.79. COLOCACION DE PORTAMUESTRA EN

ESPECTROFOTOMETRO INFRARROJO

3.2.4. Ensayos de Tension Mecanica de Pinturas Epodxicas-

Aminas-Arcillas.

Preparaciéon de Mezcla.

Al igual que el ensayo de curado de discos realizado en el XRD en
la seccién 3.2.2, la preparacion de los componentes de la mezcla
se dividié en dos grupos, el primero se pesaron las masas para
mezclar la GE-60 con EDR-148, EDR-176, TETA y TEPA, la
segunda se pesaron las mismas aminas, resina junto con el 5% en
masa de 93A, como protecciobn se emple6 mandil, guantes,

mascarilla, se usé la balanza de 210g nivelada y encerada, la
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cuchara para la GE-60, la espatula para la C93A y la pipeta para
las aminas, la masa empleada fue de 18g de GE-60, la masa
promedio usada para las aminas fue de 1.25g, para las arcillas de
0.51g.

Las masas empleadas se calcularon a partir del volumen y cantidad
de probetas a curar, con una masa promedio de 1.5g se curaron
seis probetas por cada muestra con y sin arcilla dando un total de

48 probetas, ver figura 3.80.

Procedimiento de Mezclado y Curado.

Para el mezclado una vez listo los envases con la resinas se
colocaron en la balanza de 210g una a una agregandose la
cantidad respectiva de amina empezando por el grupo de mezcla
gue no llevo arcilla, para luego ser mezclada en el speedmixer a
2500rpm durante un minuto debido a que ambos componentes al
estar agitandose aumenta su temperatura y por ende la velocidad
de la reaccion, por lo que la mezcla empieza a curarse o
solidificarse, para el grupo con arcilla se siguieron los mismos
pasos con la adicién de la arcilla empleando la balanza y espatula,
los parametros de mezclado son iguales, después se elimind el aire
a cada mezcla en el envase con la ayuda de un equipo de vacio

manteniendo una presion de 80kPa manométrica durante un
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minuto, luego se vertid lo mas rapido posible cada mezcla con la
ayuda de la espatula en los moldes de silicon, los mismos que
fueron fabricados usando plantillas de polipropileno troqueladas
con las medidas 135x5x1.375 milimetros normalizadas segun el
troguel ASTM 256-B, se pegaban dos plantillas en el fondo del
envase en donde se verti6 el silicon con el curador para obtener el
molde con el patron para después verter y curar las probetas de
tension, se ocupo6 17g de mezcla para el llenado de seis probetas
en tres moldes de silicon por muestra, ver figura 3.81, 3.82, 3.83 y

3.84.

Al tener los moldes con la mezcla depositada estos se colocaron en
el envase hermético con desecante durante siete dias en el
laboratorio a 21° centigrados y 50% de humedad relativa, al
terminar el curado se retiraron para ser marcados y numerados

previo al ensayo, ver figura 3.85.

Procedimiento para Ensayo de Tension.

Para realizar el ensayo de traccion se empled la maquina de
ensayos universal marca SHIMADZU modelo AG-IS de 10kN de
capacidad descrita en la seccion 3.1, como referencia para
determinar los parametros principales para este ensayo se tomaron

de la norma ASTM D882-12, al tener un espesor promedio de
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1.42mm entre 48 probetas se recurrio a efectuar 13 ensayos con
probetas extras, de las cuales siete correspondieron a la mezcla de
GE-60+EDR-148 y la seis restantes a la mezcla de GE60+EDR-
148+C93A, con el método de prueba y error variando la velocidad
de tension desde 10mm/min hasta 2mm/min bajo la condicion que
deberian fallar dentro del rango desde 30 a 200 segundos, de esta
manera se encontré que la velocidad de 2mm/min fue optima para
estas probetas, la distancia de separacion entre los mandriles
medidos desde donde inicia la superficie dentada fue 50mm para
esto se marcé en cada probeta la distancia de 40mm debido a que
ambos mandriles tienen un desbaste de 5mm, una vez fijado estos
dos pardmetros se pudo realizar el respectivo procedimiento
montaje todas las probetas.

Primero se realizdé el rayado o marcaje de las lineas guia para
poder posicionar la probeta alineada con el eje imaginario de los
mandriles, para esto se trazaron tres rayas una para establecer la
mitad a lo largo de su longitud y las dos restantes para establecer
la distancia de separacion de los mandriles, una vez marcados se
procedid6 a medir en la parte media y extremos tanto el ancho
como el espesor, se anotaron los valores y se tomaron los valores

menores para ser ingresados como medida para calcular el area de
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la seccion, utilizando el calibrador o pie de rey, este procedimiento

se replico para las demas probetas, ver figura 3.86.

Segundo se posiciond la probeta entre las mordazas manteniendo
la alineacion, se ajustaron de tal forma que no haya deslizamiento
entre las mordazas y la probeta, seguido a esto se procedié a
encerar la maquina para esto se tensiond levemente la probeta
hasta que marque cero la distancia en la pantalla de la maquina,
seguido a esto con la ayuda del software TRAPEZIUM2 de la PC
conectada a esta maquina se pudo configurar los parametros de
distancia, velocidad, medidas de la seccion, cantidad de ensayos,
la fuerza aplicada de 2KN, para dar inicio al ensayo se realizé el
segundo enceramiento tanto de desplazamiento como de fuerza
con el programa, al dar arranque de la prueba se tomoé el tiempo
con el cronometro para registrar el tiempo de falla, al terminar el
ensayo se desmonté las dos partes de la probeta rota y se registro
en sitio de la falla que podria estar dentro de la separacion entre
mordazas o fuera de estas, luego se almacenaron en el laboratorio
de sintesis, ver figura 3.87.

Este procedimiento se aplicé para las probetas restantes, al final el
programa se encargo de recoger, calcular y mostrar los valores de

interés para este ensayo que fueron los valores maximos para el
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esfuerzo, deformacién y modulo elastico o de Young, con sus

respectivas figuras de esfuerzo vs deformacion.

FIGURA 3.80. PESAJE DE RESINA, AMINA'Y ARCILLA EN

BALANZA DIGITAL 210G D 0.001G

FIGURA 3.81. PESAJE DE GEL DE SILICON CON AGENTE

CURADOR EN BALANZA DIGITAL 3100G D 0.1G



FIGURA 3.82. TROQUELADOR PARA PLATILLAS

NORMALIZADAS DE PROBETAS DE TENSION

FIGURA 3.83 MOLDE PARA SILICON CON PLANTILLAS

NORMALIZADAS PARA PROBETAS DE TENSION

116
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FIGURA 3.84. COLOCACION DE MOLDE PARA SILICON EN

CAMARA DE VACIO PARA EXTRACCION DE AIRE

FIGURA 3.85. MOLDES DE SILICON PARA EL CURADO DE

PROBETAS
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FIGURA 3.86. PROBETAS CURADAS RAYADAS DE GE-60 CON

TETA'Y C93A

%

FIGURA 3.87. COLOCACION DE PROBETA EN MAQUINA

UNIVERSAL DE ENSAYOS
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3.2.5. Microscopia de Barrido Electrénico de Pinturas

EpoOxicas-Aminas-Arcillas.

Para realizar la microscopia se empled el microscopio de barrido
electronico o SEM por sus siglas en inglés y el recubridor metélico
de platino, para esto se tomaron dos trozos de las secciones de
falla de las probetas tensionadas a base de la mezcla GE-60+EDR-
176 y GE-60+EDR-176+C93A, descritas en la seccién 3.2.4, para
esto se cortd con una tijera en uno de los extremos de falla un trozo
con una altura aproximada de 3mm ejerciendo el movimiento de
corte de una sierra para evitar fracturar la probeta debido al
comportamiento fragil, para que pueda ser pegado al portamuestra,
estos trozos de probeta se mantuvieron durante 24 horas en el
interior del envase hermético con desecante para extraer la
humedad adherida en el laboratorio de metrologia a una
temperatura de 20° centigrados y humedad relativa de 51%, para

asi garantizar un buen recubrimiento, ver figura 3.88 y 3.89.

Una vez cortado el trozo de probeta, este con la ayuda de una
pinza plana fue adherido al disco pegante de la superficie del
portamuestra de aluminio compatible con el microscopio Yy
recubridor, de esta manera se colocé en el interior del recubridor

con la ayuda de una pinza exclusiva para este portamuestra, el
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recubridor se preparo previamente limpiando la camara con alcohol
isopropilico y un pafio desechable, luego se encendié el equipo
para hacer el purgado del aire realizando vacio en la camara hasta
una presion de 1mbar, seguido a esto se abrid la valvula del paso
del nitr6égeno para llenar la camara, luego con la perilla de fuga se
evacul el nitrégeno hasta alcanzar una presion de 0.1mbar
presionando el botén del plasma para preparar el haz, el mismo
gue genera una corriente en el emisor dentro de la camara, este se
regulé constantemente hasta alcanzar y mantener en 18mA, con
este amperaje se asigndé un tiempo de 120 segundos, una vez
culminado el recubrimiento se retir6 el portamuestra para ser

colocado en el SEM, ver figura 3.90 y 3.91.

Al prepararse el microscopio este se manipuld con mucha
precaucion debido a la alta sensibilidad de los instrumentos de
deteccién interna que posee, se abrid la compuerta deslizable en
donde se encuentra la base de barrido para el portamuestra en
donde se coloco con la pinza, se cerro la compuerta y con la ayuda
de los programas SCANDIUM y XT MICROSCOPE CONTROL de
la PC conectada al SEM, se visualizé y posicionoé la superficie de la
muestra en la marca cerca del emisor de electrones gracias a una

camara de video interna y la base movil del portamuestras,



121

después se realizd el respectivo vacio hasta alcanzar una presion
manomeétrica de 0.002Pa, luego de este paso se procedid a
realizar el barrido electronico para generar la figuras digitales de la
microestructura de la muestra. Se hicieron cinco capturas de
figuras a diferentes aumentos desde 100x-1mm, 200x-500um,
450x-200um, 1000x-100um, 2300x-50um, por muestra de las
cuales se escogieron para el analisis visual las de 450x-200um y
2300x-50um, estos pasos se aplicaron a todas las muestras, una
vez concluida la microscopia, se presurizd la camara, se abrid la
compuerta y se retird el portamuestra el mismo que se almaceno

en el laboratorio de sintesis, ver figura 3.92 y 3.93.

FIGURA 3.88. PROBETAS FRACTURADAS DE GE-60 CON

EDR-176 DE ENSAYO DE TENSION
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FIGURA 3.89. PROBETAS CORTADAS COLOCADAS EN

PORTAMUESTRAS PARA RECUBRIDOR

FIGURA 3.90. COLOCACION DE PORTAMUESTRA EN

RECUBRIDOR METALICO DE PLATINO



FIGURA 3.91. PORTAMUESTRA CON PROBETAS EN

RECUBRIDOR METALICO DE PLATINO
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FIGURA 3.92. COLOCACION DE PORTAMUESTRA EN

MICROSCOPIO DE BARRIDO ELECTRONICO
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FIGURA 3.93. PORTAMUESTRA CON PROBETAS EN

MICROSCOPIO DE BARRIDO ELECTRONICO



CAPITULO 4

4. ANALISIS Y RESULTADOS.

4.1. Asentamiento de Nanoarcilla Mezclada con Aminas.

Para cuantificar el asentamiento de la arcilla en estos medios
liguidos empleados se realizaron dos ensayos con analisis
cuantitativos correlacionados, los datos obtenidos se tabularon y
analizaron con los programas OMINIC, MICROSOFT EXCELL y

MICROCAL ORIGIN, para facilitar el procesamiento asi se tiene:

e Asentamiento visual para obtener un desplazamiento de la
arcilla en suspension debido a la fuerza de gravedad en el
tiempo cada 0.5ml desde los 10ml hasta los 7ml.

e Espectrometria de una muestra perteneciente a la mezcla
empleada en el primer ensayo dentro de un rango de tiempo al
inicio y cuando la arcilla C93A se desplaz6 0.5ml desde los

10ml hasta los 7ml.
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Asentamiento Visual.- se centré en el analisis de la interaccion
entre la arcilla y las aminas D-230, EDR-148, EDR-176 y TETA, sin
embargo se emplearon como referentes de este comportamiento a
los aceites de silicon, mineral y el solvente tolueno, por la
viscosidad, composicion quimica junto con la tasa de evaporacion a
temperatura ambiente de este solvente. Se registraron los
pardmetros de volumen de arcilla desplazado y el tiempo que tomé
en asentarse 0.5ml, los mismos que se muestran tabulados y

graficados a continuacion:

TABLA 1

TIEMPOS DE ASENTAMIENTO DE ARCILLA EN MEDIOS

LIQUIDOS
5% C93A

D-230 | EDR-148 | EDR-176 | TETA | A. Min. | A. Si. Tol.
oy | T[T NN

(min) (min) (min) (min) (min) (min) (min)
10.0 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
9.50 | 5.00 7.33 35.00 31.00 3.00 332.0 | 34.00
9.00 | 10.00 24.00 51.00 65.00 5.00 - 54.00
8.50 | 13.00 39.33 71.00 79.00 10.00 - 86.00
8.00 | 15.00 51.28 91.00 94.00 | 20.00 - 130.00
7.50 | 18.00 70.00 111.00 106.0 | 26.00 - -
7.00 | 24.00 78.50 131.00 118.0 | 31.00 - -
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FIGURA 4.1. DISTANCIA VS TIEMPO DE ASENTAMIENTO DE

ARCILLA C93A

Es apreciable en la figura que el mayor tiempo de asentamiento o
baja velocidad de precipitacién fue para la arcilla mezclada con el
aceite de silicon, en parte se debe a su viscosidad mucho mayor a
los otros medios liquidos presentados en este ensayo, con la
espectrometria infrarroja realizada simultineamente a esta mezcla
descrita mas adelante, se corroboré la hipétesis sobre la nulidad de
la interaccion molecular entre la C93A con el silicon.

La arcilla mezclada con la D-230 y aceite mineral mostraron
tiempos de asentamiento menores al resto, esto se debio a su baja
viscosidad, con la espectrometria infrarroja realizada paralelamente

a este ensayo, el cual se describe posteriormente a estos
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resultados, comprobd que no existio interaccion entre la arcilla y
estos dos liquidos.

En el grupo intermedio se tiene a la C93A mezclada con tolueno,
EDR-176, TETA y EDR-148, con un tiempo mayor para el solvente
tolueno esto se debié a la evaporacion natural a temperatura
ambiente lo que influyé en el aumento de concentracion de amina
primaria registrado en los picos de absorbancia. Al centrar el
analisis en las tres aminas de este grupo, la C93A con la EDR-176
obtuvo el mejor tiempo seguido muy cerca de la TETA y al final la

EDR-148, lo que indicé que la EDR-176 tuvo mayor compatibilidad.

TABLA 2

VELOCIDADES DE ASENTAMIENTO DE ARCILLA EN MEDIOS

LIQUIDOS
5% C93A
Vv D-230 | EDR-148 | EDR-176 | TETA | A.Min. | A. Sil. Tol.
(ml) vt vt vt vt vt vt vt
(m/s) (m/s) (m/s) (m/s) (m/s) (m/s) (m/s)
10.0 0 0 0 0 0 0 0
9.50 | 1.0E-6 6.8E-6 1.4E-6 16E-6 | 1.7E-5 | 1.5E-7 | 1.5E-6
9.00 | 1.0E-6 4.2E-6 2.0E-6 1.5E-6 | 2.0E-5 - 1.9E-6
850 | 1.2E-6 3.8E-6 2.1E-6 19E-6 | 1.5E-5 - 1.7E-6
8.00 | 1.3E-6 3.9E-6 2.2E-6 2.1E-6 | 1.0E-5 - 1.5E-6
7.50 | 1.4E-6 3.6E-6 2.3E-6 2.4E-6 | 9.6E-6 - -
7.00 | 1.3E-6 3.8E-6 2.3E-6 2.5E-6 | 9.7E-6 - -
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FIGURA 4.2. VELOCIDAD DE ASENTAMIENTO VS TIEMPO DE

ARCILLA C93A

La figura con la menor velocidad de asentamiento como es de
esperarse del andlisis anterior fue para la arcilla mezclada con el
aceite de silicon, debido a la viscosidad alta.

La arcilla mezclada con la D-230 y aceite mineral mostraron
velocidades crecientes mayores a las del resto, llegando a un
maximo para disminuir y estabilizarse segun la tendencia mostrada.
Para el grupo intermedio se tiene que la arcilla en el tolueno
presenté una velocidad levemente creciente que llega a un maximo
para luego decrecer, superando en magnitud por ser la menor
velocidad obtenida en este grupo, esto se debié a la evaporacion

presentada, analizando las tres aminas restantes, se tuvo la mejor
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velocidad de asentamiento por su estabilidad y magnitud con la

EDR-176 seguido de cerca por la TETA y al final la EDR-148, por lo

tanto se recalca la mejor compatibilidad con la EDR-176.

TABLA 3

DIAMETROS HIDRODINAMICOS DE ARCILLA EN MEDIOS

LIQUIDOS
5% C93A
Vv D-230 | EDR-148 | EDR-176 | TETA | A. Min. | A. Sil. Tol.
(ml) | Dh Dh Dh Dh Dh Dh Dh
(m) (m) (m) (m) (m) (m) (m)
10.0 0 0 0 0 0 0 0
9.50 | 1.3E-5 1.1E-5 3.5E-6 8.3E-6 1.6E-5 | 7.8E-5 | 1.3E-6
9.00 | 1.3E-6 8.3E-6 4.1E-6 8.2E-6 | 1.8E-5 1.4E-6
8.50 | 1.4E-6 7.9E-6 4.3E-6 9.1E-6 1.6E-5 1.4E-6
8.00 | 1.5E-6 8.0E-6 4.4E-6 9.6E-6 | 1.3E-5 1.3E-6
7.50 | 1.6E-6 7.6E-6 4.4E-6 1.0E-6 | 1.3E-6
7.00 | 1.5E-6 7.9E-6 4.5E-6 1.0E-6 1.3E-6
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FIGURA 4.3. DIAMETRO HIDRODINAMICO VS VOLUMEN DE

ASENTAMIENTO DE C93A
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El diametro hidrodinamico final menor resultante para la arcilla se
obtuvo con el tolueno y el mayor con el aceite de silicon, el
diametro obtenido con el aceite mineral fue similar al D-230, cuyo
diametro resulté ser mayor al de todas las aminas, entre las aminas
la EDR-176 fue la que menor didmetro mostro y esto se relaciona
con el tiempo y velocidad de asentamiento, ya que al tener un
diametro de 4.3 micras mantuvo un tiempo y velocidad de
asentamiento mejor al de las otras aminas y se debi6 a la

compatibilidad entre la amina EDR-176 y la arcilla C93A.

Ensayo de Espectrometria Infrarrojo.- al realizarse
simultdneamente con el asentamiento visual permitié obtener las
figuras del espectro de la mezcla cada cierto tiempo, al juntarse las
12 figuras se pudo apreciar el cambio de concentracién en ciertas
bandas caracteristicas del agente curador, el barrido realizado para
la longitud de onda estuvo comprendida entre 4000 a 400 cm-1
para este analisis se escogié la banda del espectro infrarrojo
comprendida entre 3700-3000 cm-1, correspondientes al grupo de
aminas primarias, con la ayuda del programa OMINIC se
obtuvieron las areas de los picos cada cierto tiempo, a continuacion
se muestran las figuras de absorbancia obtenidas en el FTIR

seguido de la tabla 4 que muestra las areas de pico obtenidas.
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1,07D230 PURE
|D230C93A (OHR) CD

0,8]D230C93A (1min) CD
[D230C93A (5min) CD
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30 3000
Numero de Ondas (cm-1)
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FIGURA 4.5. PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN D-230

1E148 PURE
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1E148C93A 7.5ml-70min
|E148C93A 6.5m|-88mi
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FIGURA 4.6. PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN EDR-148
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Absorbancia

.EDR176 PURE
1E176C93A Omin
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i
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FIGURA 4.7. PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN

EDR-176
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FIGURA 4.8. PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN TETA
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1OilMin PURE
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FIGURA 4.9. PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN ACEITE

MINERAL
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FIGURA 4.10. PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN ACEITE

DE SILICON
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Absorbancia

:Tolueno PURE
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FIGURA 4.11 PICOS DE ABSORBANCIA DE C93A EN

TOLUENO

TABLA 4

AREAS DE PICOS DE AMINA PRIMARIA EN MEDIOS LiQUIDOS

CON CLOISITE 93A

506 C93A
D230 |EDR148 | EDR176 | TETA ,@icnz':gl SAI‘I’I‘;';?] Tolueno
T [Ap | T | Ap T Ap T Ap T [Ap| T |[Ap| T |Ap
o110 |72 [0 |79 [0 |107] 0 |28 0 |42 0 |as8
1 (121|731 |79 |1 [106| 1 |28] 1 |42] 1 |51
3123 |73 |3 |78 | 3 |106 | 3 |28 | 3 |42 | 3 |50
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FIGURA 4.12. PICOS NORMALIZADOS DE C93A EN MEDIOS

LIQUIDOS VS TIEMPO

Como se puede apreciar en la figura tanto el aceite mineral como el
de silicon no presentan interaccion molecular apreciable con la
arcilla C93A en la banda correspondiente a la amina primaria, con
esto se comprueban que las viscosidades de ambos son los
factores que influyeron en los tiempos, velocidades de
asentamiento y didmetros hidrodindmicos, en cuanto al tolueno se
aprecia una leve interaccién la cual es baja comparada con las
aminas, por lo que la evaporacion prevalece como factor influyente
en el aumento de concentracion de amina primaria, enfocando el
analisis en el grupo de aminas se pudo apreciar que la EDR-148
tuvo mayor absorbancia en un corto espacio de tiempo mientras

que la EDR-176 tuvo una absorbancia menor pero en un espacio
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de tiempo mayor seguido por la TETA y D-230, la comparacion de
absorbancias fue posible debido a la normalizacion de estas figuras

a la unidad.

A continuacion se muestran las figuras superpuestas de area de
picos de absorbancia con la de asentamientos de cada mezcla

analizada con las siguientes relaciones.
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FIGURA 4.13. RELACION ENTRE ASENTAMIENTO Y

ABSORBANCIA DE EDR-148 CON C93A
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Analizando las figuras superpuestas de estas propiedades se
visualiza claramente una relacion paralela casi lineal creciente en
las aminas EDR-148, EDR-176, D-230, TETA y Tolueno, lo que
indica que los cambios de concentraciones producto de las
interacciones moleculares obtenidos de la espectrometria estan
estrechamente vinculados a los asentamientos visuales, en
contraste a esto como se esperaba no existié relacion entre las
absorbancias y el asentamiento para los aceites de silicon y
mineral, por lo que las fuerzas viscosas son las que influyeron en
los tiempos, velocidades de asentamientos y diametros

hidrodinamicos.

Asentamiento de Nanoarcilla e Inhibidor de Corrosién

Mezclados con Aminas y Resinas.

Las caracterizaciones obtenidas para esta seccion se realizaron en
dos grupos de ensayos debido a los componentes empleados, asi
como para cuantificar el asentamiento de las arcillas en resinas y
aminas junto con el efecto del inhibidor de corrosién al ser
agregado, bajo el método de caracterizacion de difractometria de
rayos X, los datos obtenidos se tabularon, graficaron y analizaron

con los programas MICROSOFT EXCELL, X’PERT HIGHSCORE
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PLUS, y MICROCAL ORIGIN, los ensayos se agruparon de la

siguiente manera:

e Difractometria de rayos x para las mezclas de tres nanoarcillas
con resinas y aminas por separado.
e Difractometria de rayos x para las mezclas de nanoarcilla e

inhibidor de corrosion con resinas y aminas por separado.

Para este primer grupo se mezclaron las organoarcillas cloisite
20A, 93A, 30B, con las aminas D-230, EDR-148, EDR-176, T-403,
TEPA, TETA y las resinas GE-38, GE-40, GE-60 y EPON828, la
finalidad de este ensayo fue de obtener informacién acerca de
estas tres arcillas para analizar la que mayor espaciamiento basal
reflejado en las amplitudes de picos de absorbancia de las figuras
obtenidas con cada difractometria junto con el angulo de difraccion,
se emplearon estos indicadores para cuantificar el grado de
intercalacion de los silicatos presentes en la arcilla asociados con
las cadenas poliméricas de las aminas y resinas, para el escenario
de exfoliacion resultd dificil concretar si la mezcla resulté o no ser
exfoliada, debido al asentamiento de la arcilla en la muestra,
algunas figuras no presentaron difracciones por este efecto, los
resultados obtenidos se muestran tabulados y graficados a

continuacion.



PICOS CARACTERISTICOS DE ARCILLAS EN AMINAS Y

TABLA 5

RESINAS
lera. 2da. 3era.
Mezcla Pos. | Amp. | Pos. | Amp. | Pos. | Amp.
26(°) 26(°) 26(°)

D-230+C20A 2.33 | 37.87 | 4.60 |19.20 - -
D-230+C30B 4.67 | 18.90 - - - -
D-230+C93A 4.86 | 18.18 - - - -
EDR-148+C20A 257 |34.32 | 5.09 |17.35 - -
EDR-148+C30B 5.17 | 17.07 - - - -
EDR-148+C93A 5.03 | 17.55 - - - -
EDR-176+C20A 2.38 | 37.15 | 496 | 17.84 - -
EDR-176+C30B 2,52 |35.01 | 5.02 | 17.59 - -
EDR-176+C93A 458 | 19.29 - - - -
T-403+C20A 2.46 | 35.86 | 4.39 | 20.13 - -
T-403+C30B 457 | 18.58 - - - -
T-403+C93A 3.62 | 24.40 - - - -
TEPA+C20A 235 |37.61 | 4.84 |18.26 - -
TEPA+C30B 245 |36.05 | 5.14 | 17.20 - -
TEPA+C93A 5.50 | 16.06 - - - -
TETA+C20A 2.39 | 37.02 - - - -
TETA+C30B 5.43 | 16.26 - - - -
TETA+C93A 6.17 | 14.32 - - - -
GE-60+C20A 222 |39.86 | 4.84 | 18.26 - -
GE-60+C30B 2,57 |34.42 | 5.06 | 17.47 - -
GE-60+C93A 2.42 | 36.53 | 4.81 |18.38 - -
GE-40+C20A 2.69 |32.81 | 5.52 | 16.00 - -
GE-40+C30B 2.21 |40.00 | 5.13 |17.24 - -
GE-40+C93A - - - - - -
GE-38+C20A 259 |34.16 | 5.14 | 17.19 - -
GE-38+C30B 5.00 | 17.65 - - - -
GE-38+C93A - - - - - -
EPON-828+C20A | 2.58 | 34.26 | 5.08 | 17.41 - -
EPON-828+C30B | 2.45 | 36.09 | 496 |17.82 | 7.34 | 12.05
EPON-828+C93A | 2.77 |31.90 | 5.28 | 16.73 | 7.78 | 11.36
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FIGURA 4.23. PICOS CARACTERISTICOS DE ARCILLAS EN

AMINA T-403



147

TEPA+C20A
- TEPA+C30B
TEPA+C93A

2.35[7 ; 37.61 [A]

Counts

3 484[°;18.26 [A]
\ _245[7]; 36.05 [A]
5.44[7;17.20[A]

550 ] ; 16.06 [A]
¥ ["1 [A]

=L T L LT = % % - = I
15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.24. PICOS CARACTERISTICOS DE ARCILLAS EN

AMINA TEPA

8 2397 ; 37.02 [A]

TETA+C20A
TETA+C30B
TETA+C93A

5.43 [ ; 16.26 [A]

_6A7[; 14.32[A]

Counts

10 —

0 -

LI TR T TR [ T T . T T R e T O T e T
15 20 25 30 35 40 45 50 H5 60 65 7.0 75 80 85 90
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.25. PICOS CARACTERISTICOS DE ARCILLAS EN

AMINA TETA



148

i 2559 [ ; 34.26 [A]
o/

GE-38+C20A
GE-38+C30B
GE-38+C93A

Counts

5.00 [ ; 17.65 [A]
5.14[7; 17.41 [A]

R DT R R BT AN, R T LR DR s L . TR, T [T
15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.26. PICOS CARACTERISTICOS DE ARCILLAS EN

RESINA GE-38

110 4
] 2.21 [ ; 40.00 [A]
100 ] GE-40+C20A
B . 269[1;3281[A] GE-40+C30B
cias ! GE-40+C93A

5137 ;17.24 [A]

Counts

5.52[] ; 16.00 [A]

0] 1 Sl n. A AR
— o . P £dno m‘;

] VA Amm g v\, i i PP r‘.fo{’. 55 %

0 [ L/ Patd% WP Lo, o oV J x/ I Y v e d b7 \f"

S TR O I W SR T T W W W MR W, NG e S Wi
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 B85 80
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
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Al comparar las amplitudes de onda obtenidas se pudo notar
claramente que las mayores amplitudes registradas corresponden
a las mezclas realizadas con la arcilla cloisite 20A tanto en aminas
como resinas, lo que le confiere la mejor compatibilidad compradas
a las otras arcillas, esta misma C20A con la amina D-230 obtuvo el
mayor espaciamiento, en el grupo de resinas se obtuvo la mayor
amplitud con la C30B y la GE-40, centrando el analisis con la arcilla
C93A para el grupo de aminas se obtuvo la mayor amplitud con la
T-403, mientras que las figuras obtenidas de la GE-40 y GE-38 no
presentaron difracciones lo que plantea una posible mezcla
exfoliada, estas amplitudes estan dada en angstrom y se relaciona
con el diametro hidrodinAmico obtenido en el ensayo anterior,

ambos como indicadores de compatibilidad y dispersion.

Para esta segundo grupo el analisis realizado es similar al anterior
descrito, sumando el efecto que tuvo el inhibidor de corrosién
RM210 en las difracciones con una presencia del 4% de la masa
total afiadida, con la cloisite 93A en un 20% de la masa total,
mezclados con las aminas D-230, EDR-148, EDR-176, T-403,

TEPA, TETAYy las resinas GE-38, GE-40, GE-60, EPON828.
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De las figuras obtenidas del XRD se registraron los parametros de
amplitud de pico y angulo de difraccion como indicadores para
cuantificar el espaciamiento basal de los silicatos de la arcilla
asociadas con las cadenas de polimeros de las aminas y resinas
junto con el inhibidor de corrosion, estos datos fueron comparados
con las amplitudes y angulos obtenidos del primer grupo sin
inhibidor, todos estos resultados se muestran tabulados vy

graficados a continuacion.

TABLA 6
PICOS CARACTERISTICOS DE MEZCLA DE C93A Y RM-210

CON RESINAS Y AMINAS

lera. 2da.
Muestra Pos. | Amp. | Pos. | Amp.
26(°) 26(°)
D-230+C93A+RM-210 4.76 | 18.53 - -

EDR-148+C93A+RM-210 5.29 |16.69 - -
EDR-176+C93A+RM-210 5.16 |17.11 - -

T-403+C93A+RM-210 3.97 | 22.26 - -
TEPA+C93A+RM-210 : : : :
TETA+C93A+RM-210 6.63 | 13.32 - -
GE-60+C93A+RM-210 - - - -
GE-40+C93A+RM-210 5.02 | 17.59 - -

GE-38+C93A+RM-210 : - - -
EPON-828+C93A+RM-210 | 2.71 | 32.64 | 5.43 | 16.28




TABLA 7

PICOS CARACTERISTICOS DE MEZCLA DE C93A CON

RESINAS Y AMINAS

lera. 2da. 3era.
Mezcla Pos. | Amp. | Pos. | Amp. | Pos. | Amp.

26(°) 26(°) 26(°)
D-230+C93A 486 | 18.18 - - - -
EDR-148+C93A 5.03 | 17.55 - - - -
EDR-176+C93 458 | 19.29 - - - -
T-403+C93A 3.62 | 24.40 - - - -
TEPA+C93A 5.50 | 16.06 - - - -
TETA+C93A 6.17 | 14.32 - - - -
GE-60+C93A 242 | 36.53 | 481 | 18.38 - -
GE-40+C93A - - - - - -
GE-38+C93A - - - - - -

EPON-828+C93A | 2.77 | 3190 | 528 | 16.73 | 7.78 | 11.36
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FIGURA 4.32. PICOS CARACTERISTICOS DE C93A EN

EDR-176 CON RM-210
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FIGURA 4.38. PICOS CARACTERISTICOS DE C93A EN

GE-38 CON RM-210
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FIGURA 4.39. PICOS CARACTERISTICOS DE C93A EN

EPON-828 CON RM-210

Se pudo apreciar que el inhibidor en el grupo de aminas produjo un
ligero desplazamiento en el angulo de difraccibn aumentandolo
mientras que la amplitud se vio mermada en cierta cantidad
produciendo un efecto de aplastamiento de los silicatos, la D-230
mostré cierto aumento en su amplitud por lo que se favorecio la
intercalacion, para la amina TEPA no se obtuvo ninguna difraccién
la curva se presento sin picos, lo que denota exfoliacion por parte
de la arcilla, una situacién similar ocurrié para la resina GE-60 la
figura indica que es una mezcla exfoliada, la GE-38 conserva su
caracteristica de exfoliacién aun con el inhibidor, para la EPON-828

no se registr6 mucha variabilidad para la amplitud y angulo de
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posicion, en cambio con la resina GE-40 se obtuvo un pico
representativo el cual no se registré sin el inhibidor por lo que en
este caso la arcilla se intercald. Estos resultados muestran que la
influencia del inhibidor en la aminas no es colaborativa para
fomentar la exfoliacion a excepcion de la TEPA, para las resinas
tuvo efecto dual al presentar intercalacion para la GE-40 y de
exfoliacién para la GE-60, para las dos restantes no tuvo mayor

efecto en las figuras de difractometria.

Efecto del Inhibidor de Corrosion en la Reaccion del Curado de

las Resinas Epoxicas.

Se analizaron las areas de dos picos caracteristicos de los grupos
funcionales, que fueron la amina primaria entre 5000-5300 cm-1 y
el epoxico entre 4600-4450 cm-1, como indicadores del proceso de
curado, para lo cual fue empleado el método de caracterizacién de
transmision en el que el espectro infrarrojo atravesé la muestra
contenida entre placas de vidrio, mientras se daba el curado cada
cierto tiempo durante 24 horas, se emplearon tres muestras con
porcentajes distintos del 1%, 3% y 5% en masa afiadida de
inhibidor RM-210 a la resina GE-60, los datos obtenidos se

tabularon y analizaron con los programas OMINIC, MICROSOFT
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EXCELL y MICROCAL ORIGIN, las figuras de espectrofotometria

infrarroja se presentan a continuacion:
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FIGURA 4.40. PICOS CARACTERISTICOS DE AMINA PRIMARIA

Y EPOXICO DE GE-60 CON 1% DE RM-210
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FIGURA 4.41. PICOS CARACTERISTICOS DE AMINA PRIMARIA

Y EPOXICO DE GE-60 CON 3% DE RM-210



160

1,41GE6ORM2105% 0
1GE6ORM2105% 1

121
| GEBORM2105% 5
1,0

0,8{GE60PURE

Absorbancia

0,6-
0,4

0,23y

5600 5400 5200 5000 4800 4600 4400
Numero de Ondas (cm-1)

FIGURA 4.42. PICOS CARACTERISTICOS DE AMINA PRIMARIA

Y EPOXICO DE GE-60 CON 5% DE RM-210

Las figuras 4.40, 4.41, 4.42 muestran como el aumento de inhibidor
en la resina produce un aumento en los picos de absorbancia
correspondientes a las longitudes de onda de interés segun el
procedimiento Near-IR, en comparacion con la curva de resina pura
se ve claramente una interaccion en esta bandas, al realizarse el
analisis cuantitativo de las areas de picos de absorbancia se
obtuvieron estos valores considerados para determinar el efecto del
inhibidor de corrosion en la resina epoéxico, los cuales se muestran

tabulados y graficados a continuacion.
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PICOS CARACTERISTICOS DE GE-60 CON RM-210

GE-60+RM-210 1% | GE-60+RM-210 3% |GE-60+RM-210 5%
T (hr) Ap Ep Ap Ep Ap Ep
0 16.998 27.006 17.548 23.931 18.250 28.774
1 17.267 27.847 17.817 25.344 18.342 28.325
3 17.202 27.956 16.643 20.33 18.833 27.715
5 17.406 26.737 16.648 17.695 17.732 31.352
7 17.477 28.379 17.712 25.058 18.813 28.189
24 17.662 28.286 17.498 22.840 19.043 29.105
GE-60 12.208 29.089 12.208 29.089 12.208 29.089
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FIGURA 4.43. AREAS NORMALIZADAS DE PICOS DE AP Y EP

DE GE-60 CON 1% DE RM-210 VS TIEMPO
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Se pudo apreciar que el inhibidor de corrosion si bien al mezclarse
con la resina GE-60 aumento la concentracion de amina primaria y
mermo la presencia de epoxico al inicio, no se ve mayor efecto o
variacion en las absorbancias obtenidas dentro del lapso de 24
horas, cabe destacar que a mayor cantidad de inhibidor agregado a
la mezcla se produce un aumento en el valor promedio de
concentracion de amina primaria presente en la mezcla. Por
consiguiente estos resultados muestran que el efecto del inhibidor
al mezclarse solo con la resina GE-60 favorece al aumento de
amina primaria disponible que puede convertirse a amina

secundaria y terciaria si se combinara con el curador.

Curado de Mezcla de Resina Epdxica con Aminas.

Para este ensayo se monitore6 y analizé las areas de los picos
caracteristicos correspondientes al grupo de amina primaria y
grupo epoxico, los mismos que al mezclarse con el curador debido
a la reaccién quimica se produjo la solidificacién de la mezcla, esto
se reflejo en la disminucién de los picos de absorbancia obtenidos
del FTIR, cada escaneo realizado estuvo dentro del rango de
longitudes de onda entre 7500 a 4000 cm™~?! enfocandose el analisis

en la disminucion del pico de amina primaria (4935 cm™1) y epoxico
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(4520 cm™1) junto con un pico referencial (6000 ¢m™1), por medio

de la ecuaciones ya descritas se obtiene la conversion de amina

primaria y epoxico en amina secundaria y terciaria, se emplearon la

resina GE-60 y los curadores EDR-148, EDR-176, D-230, T-403,

TETA, TEPA, los datos obtenidos se tabularon y analizaron con los

programas OMINIC, MICROSOFT EXCELL y MICROCAL ORIGIN,

las figuras de espectrometria infrarroja se muestran a continuacion.
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FIGURA 4.46. PICOS CARACTERISTICOS DE GE-60

CON EDR-148
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FIGURA 4.47. PICOS CARACTERISTICOS DE GE-60

CON EDR-176
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FIGURA 4.48. PICOS CARACTERISTICOS DE GE-60 CON D-230
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FIGURA 4.51. PICOS CARACTERISTICOS DE GE-60 CON TEPA

Las figuras 4.46, 4.47, 4.48, 4.49, 4.50, 4.51 muestran el aumento
de los picos de absorbancia correspondientes a las bandas de los
grupos activos de la resina y aminas segun el método Near-IR, al
transcurrir el espacio de tiempo asignado se produce la conversion
de amina primaria y epoxico, esto se refleja en el decrecimiento de
los picos de epoOxico y amina primaria, los valores de la areas
obtenidas en cada intervalo de tiempo se emplearon para calcular
las concentraciones, todo estos datos se muestra tabulados y

graficados segun el sistema a continuacion.
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CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE60+EDR-148

GE-60 + EDR-148
T C Ap CAs C At CEp CEp | CAp
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)
0 2,3310 0,0000 0,0000 4,6620 | 0,0000 |0,0000
1.5 1,3063 0,9025 0,1222 3,5150 |0,1772 |0,3885
3 0,6810 1,0081 0,6418 2,3702 |0,4326 |0,6739
4.5 0,3218 1,0116 0,9975 1,6553 | 0,5713 |0,8333
6 0,2008 0,7370 1,3932 1,1386 | 0,7191 |0,9009
7.5 0,1129 0,5964 1,6217 0,8222 | 0,7813 |0,9400
9 0,0737 0,4835 1,7738 0,6309 | 0,8290 |0,9601
10.5 | 0,0172 0,1481 2,1657 0,1826 | 0,9461 |0,9898
24 0,0165 0,1402 2,1743 0,1732 |0,9478 |0,9901
48 0,0074 0,0967 2,2268 0,1116 | 0,9706 |0,9961
72 0,0056 0,0820 2,2434 0,0932 |0,9728 |0,9967
120 | 0,0034 0,0697 2,2580 0,0764 | 0,9764 |0,9979
144 | 0,0032 0,0477 2,2801 0,0541 | 0,9846 |0,9982
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FIGURA 4.52. CONCENTRACION VS TIEMPO DE AP, AS Y AT

DE GE-60+EDR-148
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FIGURA 4.53. CONVERSION DE EPOXICO Y AMINA PRIMARIA

VS TIEMPO DE GE-60+EDR-148

En la figura 4.52 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 2.28 mol/kg, por otra parte
se observo que el tiempo de conversion de amina primaria en la
figura 4.53 fue de 24 horas cuando alcanza el 99% de curado
mientras que para el epdxico alcanza el 98% en 144 horas, segun

este sistema a base de la resina GE-60 con la amina EDR-148.



TABLA 10

170

CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE60+EDR-176

GE-60 + EDR-176

T CAp C As C At CEp CEp [ CAp
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)
0 2,2573 0,0000 0,0000 4,5147 | 0,0000 | 0,0000
1.5 1,4228 0,7017 0,1327 3,5475 |0,1679 | 0,3325
3 0,7707 0,7597 0,7270 2,3011 | 0,4596 | 0,6380
45 | 0,3580 0,7187 1,1806 1,4348 | 0,6505 | 0,8256
6 0,1859 0,5181 1,5533 0,8899 | 0,7816 | 0,9088
7.5 | 0,1060 0,3689 1,7824 0,5810 | 0,8581 | 0,9482
9 0,0736 0,3097 1,8740 0,4570 | 0,8684 | 0,9576
10.5 | 0,0542 0,2500 1,9530 0,3586 | 0,8944 | 0,9681
24 0,0224 0,1331 2,1018 0,1780 | 0,9473 | 0,9867
48 0,0137 0,0389 2,2047 0,0664 | 0,9805 | 0,9919
76 0,0094 0,0281 2,2198 0,0470 | 0,9861 | 0,9944
103 | 0,0063 0,0143 2,2367 0,0269 | 0,9920 | 0,9963
168 | 0,0050 0,0027 2,2496 0,0128 | 0,9961 | 0,9970
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FIGURA 4.54. CONCENTRACION VS TIEMPO DE AP, AS Y AT

DE GE-60+EDR-176
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FIGURA 4.55. CONVERSION DE EPOXICO Y AMINA PRIMARIA

VS TIEMPO DE GE-60+EDR-176

En la figura 4.54 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 2.25 mol/kg, por otra parte
se observo que el tiempo de conversion de amina primaria en la
figura 4.55 fue de 48 horas cuando alcanza el 99% de curado
mientras que para el epodxico alcanza el 99% a las 103 horas,

segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina EDR-

176.
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CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE60+D-230

GE-60 + D-230
T CAp CAs C At CEp CEp CAp
(hr) (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)
0 2,1277 0,0000 0,0000 4,2553 | 0,0000 | 0,0000
15 1,9645 0,0095 0,1537 3,9384 | 0,1093 | 0,1115
3 1,6634 0,1266 0,3377 3,4534 | 0,2274 | 0,2557
7 1,2059 0,3055 0,6163 2,7172 |0,4009 | 0,4682
17 0,5832 0,3981 1,1465 1,5643 | 0,6513 | 0,7400
22 0,4340 0,4080 1,2857 1,2759 |0,7218 | 0,8107
24 0,3678 0,3760 1,3839 1,1115 |0,7576 | 0,8396
26 0,3159 0,3364 1,4754 0,9682 | 0,7897 | 0,8627
28 0,2781 0,3060 1,5436 0,8621 | 0,8127 |0,8791
31 0,2432 0,2690 1,6154 0,7554 | 0,8377 | 0,8955
41,5 0,1529 0,1812 1,7936 0,4869 | 0,8962 | 0,9348
46 0,1445 0,1485 1,8347 0,4374 | 0,9110 | 0,9412
49,5 0,1250 0,1256 1,8771 0,3755 | 0,9218 | 0,9479
92 0,0589 0,0583 2,0104 0,1761 | 0,9606 | 0,9736
144 0,0445 0,0208 2,0624 0,1097 | 0,9755 | 0,9801
168 0,0415 0,0085 2,0777 0,0914 | 0,9797 | 0,9816
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FIGURA 4.56. CONCENTRACION VS TIEMPO DE AP, AS Y AT

DE GE-60+D-230
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FIGURA 4.57. CONVERSION DE EPOXICO Y AMINA PRIMARIA

VS TIEMPO DE GE-60+D-230
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En la figura 4.56 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 2.08 mol/kg, por otra parte
se observo que el tiempo de conversion de amina primaria en la
figura 4.57 fue de 168 horas cuando alcanza el 98% al final del
ensayo de curado, mientras que para el epoxico alcanza el 98% a
las 168 horas, ambos casi a la par, segun este sistema a base de

la resina GE-60 con la amina D-230.

TABLA 12
CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE-60+T-403

GE-60 + T-403

T CAp CAs C At CEp CEp CAp
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)

0 2,0436 0,0000 0,0000 4,0872 | 0,0000 | 0,0000
15 1,9090 0,0642 0,0704 3,8822 | 0,0966 | 0,1115

3 1,7471 0,1951 0,1014 3,6893 | 0,1620 | 0,2064

6 1,2631 0,6325 0,1480 3,1587 | 0,3052 | 0,4443

9 0,7670 0,9684 0,3083 2,5023 | 0,4615 | 0,6699
20 0,3932 0,8784 0,7719 1,6649 | 0,6457 | 0,8326
215 | 0,3517 0,8843 0,8076 1,5878 | 0,6596 | 0,8492
24 0,2802 0,8769 0,8865 1,4373 |0,6953 | 0,8812
27 0,2215 0,8604 0,9616 1,3035 |0,7247 | 0,9064
30 0,1715 0,8282 1,0438 1,1713 | 0,7545 | 0,9281
33 0,1250 0,7840 1,1346 1,0340 |0,7841 | 0,9478
445 | 0,0642 0,6923 1,2871 0,8207 |0,8332 | 0,9739
48 0,0533 0,6617 1,3286 0,7683 |0,8439 | 0,9783
52 0,0478 0,6376 1,3582 0,7332 | 0,8527 | 0,9808
92 0,0169 0,5011 1,5256 0,5349 |0,8875 | 0,9929
144 | 0,0086 0,4445 1,5905 0,4617 | 0,9043 | 0,9965
168 | 0,0051 0,4212 1,6173 0,4314 | 0,9089 | 0,9978
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En la figura 4.58 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 1.62 mol/kg, por otra parte
se observaron los tiempos de conversion de la amina primaria en la
figura 4.59 que fue de 92 horas cuando alcanza el 99% de curado
mientras que para el epodxico alcanza el 91% a las 168 horas,

segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina T-403.

TABLA 13
CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE-60+TETA

GE-60 + TETA

T CAp CAs C At CEp CEp CAp
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) |(mol/kg) (%) (%)

0 3,3085 1,6543 | 0,0000 | 4,9628 |0,0000 |0,0000
15 1,8135 1,7977 | -0,3027 | 3,7705 |0,0981 |0,3493
3 0,7870 2,6514 | -0,1298 | 2,5711 |0,3498 |0,7015
4.5 0,2229 3,0323 | 0,0533 1,8240 |0,5076 |0,9097
6 0,1456 2,8183 | 0,3446 1,4553 |0,5911 |0,9386
7.5 0,0696 2,7265 | 0,5123 1,2116 |0,6595 |0,9706
9 0,0404 2,6903 | 0,5778 1,1169 |0,6824 |0,9828
10.5 | 0,0302 2,7483 | 0,5300 1,1544 |0,6227 |0,9852
24 0,0199 2,7229 0,5658 1,1084 |0,6470 |0,9905
48 0,0134 2,6559 0,6393 1,0284 |0,6720 |0,9936
76 0,0113 2,6088 | 0,6884 | 0,9773 |0,6890 |0,9946
103 | 0,0094 2,5599 0,7392 0,9245 |0,7034 |0,9955
168 | 0,0071 2,5408 | 0,7607 0,9007 |0,7099 |0,9966
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En la figura 4.60 se visualizd que la concentracion de amina
terciaria alcanzada fue de 0.767 mol/Kg al final de las 168 horas,
en la figura 4.61 se observo que el tiempo de conversion de amina
primar cuando alcanza el 99% de curado fue a las 24 horas,
mientras que para el epodxico alcanza el 71% a las 168 horas,

segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina TETA.

TABLA 14
CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE-60+TEPA

GE-60 + TEPA

T CAp C As C At CEp CEp C Ap
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)

0 2,7943 2,0958 0,0000 4,8901 | 0,0000 | 0,0000
15 | 1,6584 1,0687 0,0672 3,6871 | 0,1492 | 0,3303
3 0,8111 1,7852 0,1980 2,7089 |0,3230 |0,6453
45 | 0,3261 1,9170 0,5512 1,8708 | 0,5035 | 0,8485
6 0,1548 1,8371 0,8024 1,4483 |0,5997 |0,9251
7.5 | 0,0867 1,7198 0,9878 1,1948 | 0,6710 | 0,9582
9 0,0625 1,6830 1,0488 1,1095 | 0,6822 | 0,9687
10.5 | 0,0380 1,7174 1,0389 1,0949 |0,6361 |0,9779
24 0,0281 1,7117 1,0546 1,0693 | 0,6384 | 0,9834
48 0,0197 1,6354 1,1392 0,9764 | 0,6709 |0,9884
76 0,0164 1,6144 1,1636 0,9486 | 0,6783 | 0,9903
103 | 0,0133 1,5733 1,2077 0,9014 | 0,6926 |0,9921
168 | 0,0051 1,5782 1,2110 0,8899 | 0,6945 |0,9969
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En la figura 4.62 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 1.21 mol/kg al final de las
168 horas, en la figura 4.63 se observo el tiempo de conversion de
amina primaria cuando alcanza el 99% de curado que fue a las 76
horas, mientras que para el epoxico alcanza el 70% a las 168
horas, segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina

TEPA.

En retrospectiva al analizar individualmente cada sistema curado
se resalta al formado de GE-60 con EDR-148 obteniendo la mas
alta concentracién (2.28 mol/kg) de amina terciaria al finalizar el
monitoreo del curado de este sistema, sumado a esto el porcentaje
de conversiéon de amina primaria alcanza el 99% a las 24 horas
junto con el porcentaje de conversion de epoxico que llega al 98%
a las 144 horas de haber iniciado el ensayo, con una concentracion
de 2.25 mol/kg de amina terciaria, porcentaje de conversion de
amina primaria de 99% a las 48 horas y porcentaje de conversion
de epoxico de 99% a las 103 se acerca el sistema formado por

GEG60 con EDR-176.
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4 5. Curado de Mezcla de Resina, Aminas, Nanoarcilla e Inhibidor

de Corrosion.

En esta seccion se incluyeron los andlisis para dos tipos de
ensayos, en el primero se evalu6 el efecto de la cloisite 93A y el
inhibidor de corrosion RM210 en la mezcla de curado con la resina
epoxica GE-60, las aminas D-230 y T-403, para este efecto al igual
gue en los ensayos realizados en la seccidén anterior el barrido de
longitud de onda esta entre 7500 a 4000 c¢m™!, centrandose el
monitoreo en los picos de absorbancias correspondientes a la
amina primaria (4935 cm™1) y epdxico (4520 cm™?) junto con un
pico referencial (6000 cm™1), gracias a la ecuaciones para los
cambios de concentracion y conversion de amina primaria,
secundaria, terciaria y epoxico se obtuvieron los datos los cuales
se tabularon y analizaron con los programas OMINIC,
MICROSOFT EXCELL y MICROCAL ORIGIN, al final se
compararon con las mezclas correspondientes a estas dos aminas
sin arcilla e inhibidor, las figuras de espectrometria obtenidas se

muestran a continuacion.
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Las figuras 4.64, 4.65, 4.66, 4.67 pertenecientes a dos sistemas
diferentes con su respectivo reforzamiento con nanoarcilla C93A e

inhibidor de corrosion RM-210, al ser comparados se pudo
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establecer como afecta en la conversion de amina primaria y
epoxico del sistema al formarse el entrecruzamiento o solidificacion
de la muestra, mediante el método Near-IR durante el espacio de
tiempo asignado, las areas obtenidas en cada intervalo de tiempo
se emplearon para calcular las concentraciones, todo estos datos
se muestra tabulados y graficados segun esto dos sistema a

continuacion.

TABLA 15
CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE-60+D-230+C93A

GE-60 + D-230 + C93A

T CAp CAs C At CEp CEp CAp
(hr) (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)

0 2,0263 0,0000 0,0000 4,0527 | 0,0000 | 0,0000
15 1,6264 0,3642 0,0357 3,6171 | 0,1100 | 0,1996
3 1,4053 0,5923 0,0286 3,4031 |0,1862 | 0,3278
7 0,8066 1,1631 0,0565 2,7765 |0,3322 | 0,6120
17 0,2091 1,5844 0,2328 2,0026 |0,5432 | 0,9046
18,5 0,1817 1,5709 0,2737 1,9344 | 0,5615 | 0,9176
22 0,1247 1,4883 0,4133 1,7379 | 0,6096 | 0,9440
24 0,0989 1,4425 0,4850 1,6403 | 0,6304 | 0,9554
26 0,0788 1,3909 0,5566 1,5486 | 0,6532 | 0,9647
28 0,0622 1,3341 0,6300 1,4586 |0,6734 | 0,9721
31 0,0454 1,2822 0,6987 1,3731 | 0,6935 | 0,9797
41,5 0,0148 1,0691 0,9424 1,0988 |0,7592 | 0,9935
49 0,0114 1,0362 0,9787 1,0591 |0,7716 | 0,9951
92 0,0000 0,7580 1,2683 0,7581 | 0,8297 | 1,0000
144 0,0000 0,6811 1,3452 0,6812 | 0,8484 | 1,0000
168 0,0000 0,5902 1,4361 0,5903 | 0,8645 | 1,0000
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En la figura 4.68 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 1.44 mol/kg, por otra parte
se observo el tiempo de conversion de la amina primaria en la
figura 4.69 que fue de 41.5 horas cuando alcanza el 99% de curado
mientras que para el epodxico alcanza el 86% a las 168 horas,
segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina D-230

reforzado con la nanoarcilla C93A.

TABLA 16
CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE-60+D-230+C93A+RM-210

GE-60 + D-230 + C93A + RM210

T CAp C As C At CEp CEp CAp
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)

0 2,0072 0,0000 0,0000 4,0145 | 0,0000 |0,0000
15 1,5348 0,4636 0,0088 3,5333 | 0,1351 | 0,2486
3 1,2710 0,6837 0,0525 3,2258 |0,2196 | 0,3850
0,9258 1,0250 0,0564 2,8767 | 0,3557 | 0,5853
17 0,1901 1,4099 0,4072 1,7902 | 0,5772 | 0,9102
185 | 0,1571 1,4035 0,4466 1,7178 | 0,5955 | 0,9260
22 0,0938 1,3283 0,5851 1,5160 | 0,6485 | 0,9565
24 0,0728 1,2820 0,6525 1,4276 | 0,6700 | 0,9663
26 0,0578 1,2066 0,7428 1,3223 | 0,6953 | 0,9734
28 0,0461 1,1486 0,8124 1,2410 |0,7176 | 0,9790
31 0,0328 1,0964 0,8780 1,1620 | 0,7306 | 0,9848
41.5 | 0,0122 0,9090 1,0861 0,9334 |0,7876 | 0,9945
45 0,0087 0,8877 1,1109 0,9051 |0,7979 | 0,9961
49 0,0067 0,8324 1,1681 0,8458 | 0,8106 | 0,9970
92 0,0000 0,6388 1,3684 0,6389 |0,8532 |1,0000
144 | 0,0000 0,5661 1,4411 0,5662 | 0,8703 | 1,0000
168 | 0,0000 0,5552 1,4520 0,5553 | 0,8649 | 1,0000
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En la figura 4.70 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 1.45 mol/kg, por otra parte
se observo el tiempo de conversion de la amina primaria en la
figura 4.71 que fue de 41.5 horas cuando alcanza el 99% de curado
mientras que para el epodxico alcanza el 86% a las 168 horas,
segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina D-230

reforzado con la nanoarcilla C93A e inhibidor de corrosion RM-210.

TABLA 17
CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE-60+T-403+C93A

GE-60 + T-403 + C93A

T C Ap C As C At CEp CEp CAp
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)

0 1,9463 0,0000 0,0000 3,8926 | 0,0000 | 0,0000
15 1,4825 0,6811 | -0,2174 | 3,6462 |0,0802 | 0,2521

3 1,2568 0,8721 | -0,1826 | 3,3857 | 0,1499 | 0,3689

6 0,8353 1,2526 | -0,1416 | 2,9232 | 0,2830 | 0,5903

9 0,6010 1,3222 0,0231 2,5242 | 0,3867 | 0,7080
20 0,1991 1,3783 0,3689 1,7765 |0,5725 | 0,9042
215 | 0,1743 1,4056 0,3664 1,7542 | 0,5901 | 0,9185
24 0,1507 1,2281 0,5675 15294 | 0,6284 | 0,9268
27 0,0802 1,1673 0,6989 1,3276 | 0,6913 | 0,9627
30 0,0802 1,1673 0,6989 1,3276 | 0,6913 | 0,9627
33 0,0624 1,1077 0,7762 1,2325 |0,7149 | 0,9711
445 | 0,0277 0,8861 1,0325 0,9415 | 0,7953 | 0,9879
48 0,0219 0,8448 1,0796 0,8887 | 0,8089 | 0,9906
52 0,0159 0,8195 1,1109 0,8514 | 0,8199 | 0,9933
94 0,0028 0,6543 1,2892 0,6598 | 0,8481 | 0,9987
144 | 0,0007 0,5848 1,3608 0,5862 | 0,8637 | 0,9997
168 | 0,0005 0,5618 1,3840 0,5628 | 0,8685 | 0,9998
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En la figura 4.72 se pudo visualizar que la concentracion maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 1.38 mol/kg, por otra parte
se observo el tiempo de conversion de la amina primaria en la
figura 4.73 que fue de 48 horas cuando alcanza el 99% de curado
mientras que para el epodxico alcanza el 87% a las 168 horas,
segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina T-403

reforzado con la nanoarcilla C93A.

TABLA 18
CURADO DE AMINA PRIMARIA, SECUNDARIA, TERCIARIA'Y

EPOXICO DE GE-60+T-403+C93A+RM-210

GE-60 + T-403 + C93A + RM210

T CAp CAs C At CEp CEp CAp
(hr) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) | (mol/kg) (%) (%)

0 1,9279 0,0000 0,0000 3,8558 | 0,0000 | 0,0000
15 1,6171 0,2680 0,0429 3,5021 | 0,0802 | 0,1506

3 1,3119 0,5567 0,0593 3,1805 |0,1891 | 0,3310

6 0,8420 0,9988 0,0871 2,6829 |0,3365 |0,5835

9 0,5765 1,1670 0,1844 2,3200 |0,4364 |0,7199
19 0,1825 1,2751 0,4702 1,6402 | 0,6069 | 0,9125
20.5 | 0,1456 1,2233 0,5590 1,5145 | 0,6337 | 0,9296
24 0,0850 1,1957 0,6472 1,3657 | 0,6772 | 0,9598
27 0,0643 1,1172 0,7464 1,2458 | 0,7069 | 0,9698
30 0,0474 1,0583 0,8223 1,1530 | 0,7300 |0,9778
33 0,0377 1,0139 0,8763 1,0892 | 0,7425 | 0,9822
44 0,0184 0,8685 1,0410 0,9053 | 0,8068 | 0,9921
47.5 | 0,0143 0,8147 1,0989 0,8433 |0,8154 | 0,9937
51 0,0115 0,7871 1,1293 0,8101 |0,8227 | 0,9950
94 0,0016 0,6402 1,2861 0,6435 |0,8514 | 0,9992
144 | 0,0008 0,5744 1,3526 0,5761 |0,8682 | 0,9996
168 | 0,0004 0,5421 1,3854 0,5429 |0,8729 | 0,9998
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En la figura 4.74 se observd que la concentracibn maxima
alcanzada para la amina terciaria fue de 1.38 mol/kg, por otra parte
se observo el tiempo de conversion de la amina primaria en la
figura 4.75 que fue de 44 horas cuando alcanza el 99% de curado
mientras que para el epodxico alcanza el 87% a las 168 horas,
segun este sistema a base de la resina GE-60 con la amina T-403

reforzado con la nanoarcilla C93A e inhibidor de corrosion RM-210.

Como segunda parte de esta seccion se incluyeron los analisis
obtenidos por medio de las difractometrias realizadas a las ocho
probetas con forma de disco curadas por siete dias a temperatura
ambiente y humedad relativa baja, cuya mezcla se obtuvo a partir
de la resinas GE-60 con las aminas EDR-148, EDR-176, TETA,
TEPA junto con la arcilla C93A, por medio del XRD se obtuvieron
los espaciamientos basales de estas probetas en estado soélido y
de esta manera cuantificar el grado de asociacion asi como inferir
en la influencia que tuvo la arcilla en cada sistema, los datos
obtenidos se tabularon y analizaron con los programas
MICROSOFT EXCELL, X’PERT HIGHSCORE PLUS y MICROCAL
ORIGIN, al final se hizo la respectiva comparacion entre mezclas

con y sin arcilla, los datos se muestran a continuacion.
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TABLA 19

ESPACIAMIENTOS BASALES DE PROBETAS CURADAS EN

FORMA DE DISCOS

Superficie Fondo
Muestra Posicion Amplitud Posicion Amplitud
2Theta (°) (A) 2Theta (°) (A)
GE60EDR148 - - -
GE60EDR148C93A 5.312 16.623 5.887 16.392
GE60EDR176 - - - -
GE60EDR176C93A 5.194 17.001 5.272 16.750
GE60TEPA - - - -
GEG60TEPAC93A - - 6.449 13.695
GEG6OTETA - - - -
GEG60TETAC93A 6.516 13.461 6.536 13.512
200 —
1 TOP
180 — - BOTTOM
160 ]
140 &
120 ]
i) ]
S 100
0 _
S -
60 - 'y
40 | : .
20__ Ao "-’/\J"f '.n RS, «7', w\ﬂ.l “J"\ /\f
T ' T
2 3 4 5 6 7 8 9
Posicion [°2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.76. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+EDR-148
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FIGURA 4.77. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+EDR-148+C93A

Como se pudo observar en la figura 4.76 no se obtuvo el pico

caracteristico a la arcilla en las dos caras debido a que no se

agrego a esta mezcla, en la figura 4.77 al agregar el 5% de C93A

se obtuvieron dos picos ambos alrededor de 16 angstrom de

amplitud con un mismo angulo de difraccion de 5° en las dos caras,

lo que denota que la arcilla se intercald6 mientras este sistema se

curo.
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FIGURA 4.78. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+EDR-176
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FIGURA 4.79. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+EDR-176+C93A
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Como se pudo observar en la figura 4.78 no se obtuvo el pico
caracteristico a la arcilla en las dos caras debido a que no se
agrego a esta mezcla, en la figura 4.79 al agregar el 5% de C93A
se obtuvieron dos picos ambos alrededor de 17 angstrom de
amplitud con un mismo angulo de difraccion de 5° en las dos caras,
lo que denota que la arcilla se intercald mientras este sistema se

curo.

i TOP

BOTTOM

Posicion [°2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.80. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+TEPA
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| 1 6.449 [°] ; 13.695 [A]

Posicién [°2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.81. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+TEPA+C93A

Como se pudo observar en la figura 4.80 no se obtuvo el pico
caracteristico a la arcilla en las dos caras debido a que no se
agrego a esta mezcla, en la figura 4.81 al agregar el 5% de C93A
se obtuvo solo un pico representativo a la arcilla detectado en la
cara del fondo con 14 angstrom de amplitud con un angulo de
difraccion de 6°, lo que indica que la arcilla presente se asent6 por

gravedad durante el lapso de curado para este sistema.
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FIGURA 4.82. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+TETA
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FIGURA 4.83. DIFRACTOMETRIA DE DISCO CURADO DE

GE-60+TETA+C93A
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Como se pudo observar en la figura 4.82 no se obtuvo el pico
caracteristico a la arcilla en las dos caras debido a que no se
agrego a esta mezcla, en la figura 4.83 al agregar el 5% de C93A
se obtuvieron dos picos representativo a la arcilla en ambas caras
de 13 angstrom de amplitud con un angulo de difraccion de 6°, lo
qgue indica que la arcilla presente se intercalé durante el lapso de

curado para esta mezcla.

Propiedades Mecéanicas de Pinturas a Base de Epoxicas,

Aminas y Nanoarcilla.

En esta seccion se analizaron las propiedades mecanica como el
moédulo de Young, esfuerzo de tensidbn maximo, deformacién
maxima, esfuerzo ultimo de rotura, los valores fueron obtenidos por
medio del ensayo de tension en la maquina universal de ensayos,
se tensionaron hasta romperse seis probetas por sistema con y sin
arcilla con un total de 48 probetas las cuales se curaron por siete
dias a temperatura ambiente y humedad relativa baja, los
componentes base fueron la resinas GE-60 con las aminas EDR-
148, EDR-176, TETA, TEPA junto con la arcilla C93A, ademas se
adjuntdé los datos obtenidos de las pruebas de tension de las

probetas bajo el mismo procedimiento y norma a base de GE-60



200

con D-230 y T-403 con arcilla C93A de una tesis que traté esto
sistemas, de esta manera se pudo cuantificar como influye en estas
propiedades mencionadas la arcilla C93A, los datos obtenidos se
tabularon y analizaron con los programas TRAPEZIUM,
MICROSOFT EXCELL y MICROCAL ORIGIN, al final se hizo la
respectiva comparacion entre mezclas con y sin arcilla, los datos se

muestran a continuacion.

TABLA 20
VALORES PARA LAS PROPIEDADES MECANICAS DE

PROBETAS CURADAS DE EDR-148 CON C93A

Mod. Max. Esf. Max. |Dureza | Energia
cad. Elast. Esf. Rotura | Defor. | Shore Rotura
(MPa) (MPa) (MPa) (%) J)
EDR148-3 1.174,39 | 35,41 25,54 4,35 77,77 2,00
EDR148-4 1.191,96 | 38,49 34,43 5,01 77,73 1,55
EDR148-5 1.163,70 | 37,68 33,04 4,85 77,83 1,84
EDR148-6 1.189,32 | 37,52 27,46 4,81 77,73 3,66
77,50
Media 1.179,84 37,27 30,12 4,76 77,71 2,26
Desv. Est. 13,25 1,31 4,29 0,28 0,02 0,95
CVx100% 0,01 0,04 0,14 0,06 0,00 0,42
EDR148C-2 |1.140,74 | 32,83 30,10 4,90 78,37 1,32
EDR148C-3 |1.340,49 | 37,29 28,76 4,58 78,40 1,75
EDR148C-6 |1.288,65 | 32,90 32,17 3,96 78,77 0,69
78,60
78,53
Media 1.256,63 | 34,34 30,35 4,48 78,53 1,25
Desv. Est. 103,65 2,55 1,71 0,48 0,25 0,53
CVx100% 0,08 0,07 0,06 0,11 0,00 0,43
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En las figuras 4.84 y 4.85 se ve claramente como disminuyo el
esfuerzo maximo y la deformacion, con los datos tabulados en la
tabla 20 al realizar las comparaciones respectivas de este sistema
con la arcilla C93A se pudo encontrar los siguientes cambios en
estas propiedades:

e El modulo elastico o de Young aumentd en un 10%.

e El esfuerzo maximo de tension disminuyé en un 8%.

e El esfuerzo de rotura aumento6 en 1%.

e La maxima deformacion por tension disminuyé en un 6%.

e La dureza shore por compresion aumentd en 1%.

e La energia de rotura disminuyo6 en un 45%.

Por las observaciones obtenidas se puede ver claramente que la
arcilla cloisite C93A al ser agregada en este sistema epoOxico
produce un efecto de rigidez al aumentar el modulo elastico y su
dureza, bajando su ductilidad al disminuir el esfuerzo maximo de

tensién, deformacién y energia de rotura.



VALORES PARA LAS PROPIEDADES MECANICAS DE

TABLA 21

PROBETAS CURADAS DE EDR-176 CON C93A

Mod. Max. Esf. Max. |Dureza |Energia
Cad. Elast. Esf. Rotura | Def. [ Shore [ Rotura
(MPa) (MPa) [ (MPa) (%) (J)
EDR176-1 |1.177,91 | 31,83 28,39 4,00 | 77,30 0,91
EDR176-2 |1.163,34 | 32,04 29,66 4,28 | 77,93 1,26
EDR176-3 |1.159,85 | 32,15 25,48 4,20 | 77,70 1,33
77,27
77,30
Media 1.167,03 | 32,01 27,84 4,16 | 77,50 1,17
Desv. Est. 9,58 0,16 2,14 0,14 0,29 0,23
CVx100% 0,01 0,01 0,08 0,03 0,00 0,20
EDR176C-3 |1.725,19 | 37,18 34,58 3,28 | 78,60 0,89
EDR176C-5 | 1.468,56 | 34,98 33,88 3,72 | 78,90 0,91
EDR176C-6 |1.583,41 | 32,32 32,32 2,58 | 78,73 0,46
78,87
78,47
Media 1.592,39 | 34,83 33,59 3,19 | 78,71 0,75
Desv. Est. 128,55 2,43 1,16 0,57 0,28 0,26
CVx100% 0,08 0,07 0,03 0,18 0,00 0,34

203
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En las figuras 4.86 y 4.87 se ve como aumenta ligeramente el
esfuerzo maximo de tension y disminuye la deformacion, con los
datos tabulados en la tabla 21 al realizar las comparaciones
respectivas de este sistema con la arcilla C93A se pudo encontrar
los siguientes cambios en estas propiedades:

e El modulo elastico o de Young aument6 en un 36%.

e El esfuerzo maximo de tension aumento en un 9%.

e El esfuerzo de rotura aumento en 21%.

e La maxima deformacion por tension disminuy6 en un 23%.

e La dureza shore por compresion aumenté en 2%.

La energia de rotura disminuyé en un 36%.

Por las observaciones obtenidas se puede ver claramente que la
arcilla cloisite C93A al ser agregada en este sistema epoOxico
produce un efecto de rigidez al aumentar el modulo elastico,
esfuerzo de tensibn maxima y su dureza, bajando su ductilidad al

disminuir la deformacion y energia de rotura.
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COMPARATIVO DE PROPIEDADES MECANICAS ENTRE

PROBETAS DE GE-60 CON EDR-148 Y EDR-176

(MPa) (MPa)

(MPa) )

Sin C93A C93A
GE-60 GE-60 GE-60 GE-60
EDR-148 EDR-176 EDR-148 EDR-176
M. 1,180 +13.25 | 1,167 +£9.58 | 1,257 +103.65 | 1,592 + 128.55
(MPa) n=4 n=3 n=3 n=3
T. 37.27+1.31 | 32.01+£0.16 34.34 £+ 2.55 34.83 +2.43
(MPa) n=4 n=3 n=3 n=3
R. 30.12+4.29 | 27.84+2.14 30.35+1.71 33.59+1.16
(MPa) n=4 n=3 n=3 n=3
E. R. 2.26 £ 0.95 1.17+£0.23 1.25 +0.53 0.75+0.23
J) n=4 n=3 n=3 n=3
D. 4,76 +0.28 4.16+0.14 4.48 + 0.48 3.19+0.57
(%) n=4 n=3 n=3 n=3
D. 77.71+£0.23 | 77.50+£0.29 78.53+£0.25 78.71 +£0.28
Shore n=4 n=3 n=3 n=3
I GEGOEDR148 _ 80
E T I GEGOEDR176 ™
o 1600 o . R GEGOEDR148C93A 175
5 - | == 70
S 1400 y
§ 1200 - i - & E
u\’;::I ;:,ii ::GZ g
5 35 . 8
E 30 - £ f 1 & :§
. 1° &
g 25 4 %
“g 20 - ] g @
8 15 | 2 ;E
m 3
o 10 1 B
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o] . . ! 0
Modulo Tensién Rotura Energia R. Deformacién Dureza
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FIGURA 4.88. DIAGRAMA DE BARRAS PARA PROPIEDADES

MECANICA DE GE-60 CON EDR-148 Y EDR-176
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En la figura 4.88 al comparar los valores promedio de estas
propiedades entre estos dos sistemas con aminas con estructura
molecular similar se pudo contrastar el efecto de la arcilla C93A,
con la ayuda de la tabla 22 se encontraron las siguientes
observaciones para estas propiedades:

e Ambos sistemas poseen médulos de elasticidad, deformaciones
y durezas shore similares sin arcilla.

e El sistema curado con la amina EDR-148 posee esfuerzos de
tension, de rotura y energia de rotura mayor al sistema curado
con EDR-176, ambos sin arcilla.

e El moédulo de elasticidad del sistema con arcilla curado con
EDR-176 supero al del sistema con arcilla curado con EDR-148
en un 27%.

e El esfuerzo de tension maximo del sistema con arcilla curado
con EDR-176 superé al del sistema con arcilla curado con EDR-
148 en un 1%.

e El esfuerzo de rotura del sistema con arcilla curado con EDR-
176 superé al del sistema con arcilla curado con EDR-148 en un
11%.

e La energia de rotura del sistema con arcilla curado con EDR-
176 fue menor en un 40% comparado con el del sistema con

arcilla curado con EDR-148.
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e La deformacion del sistema con arcilla curado con EDR-176 fue
menor en un 29% comparado con el del sistema con arcilla
curado con EDR-148.

e La dureza shore para ambos sistemas con arcilla mantuvieron
con iguales magnitudes.

De este comparativo realizado se obtuvo que la arcilla C93A

reforz6 en mayor cantidad las propiedades de modulo de Young,

esfuerzo méximo de tension y esfuerzo de rotura del sistema
curado con EDR-176, dandole un efecto de rigidez a la matriz por

lo que su ductilidad baja notablemente en la energia de rotura y

deformacion.
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VALORES PARA LAS PROPIEDADES MECANICAS DE

PROBETAS CURADAS DE D-230 CON C93A

Mod. Max. Esf. Max. Dureza |Energia

Cad. Elast. Esf. Rotura Def. Shore | Rotura
(MPa) (MPa) (MPa) (%) (J)
D230-1 1.095,44 34,78 24,34 4,75 77,30 1,60
D230-3 1.179,21 30,55 28,27 4,11 77,93 0,87
D230-4 1.046,29 25,61 22,73 4,21 77,70 1,47
D230-6 972,04 30,32 0,00 3,59 77,27 0,89

77,30

Media 1.073,25 | 28,57 25,11 4,16 76,87 1,21
Desv. Est. 86,97 5,12 2,85 0,48 1,18 0,38
CVx100% 0,08 0,18 0,11 0,11 0,02 0,32
D230C-1 1.140,77 26,76 25,68 3,64 77,27 0,53
D230C-2 1.228,56 29,71 29,57 3,76 76,80 0,61
D230C-4 1.549,97 29,49 27,87 3,02 76,40 0,50
D230C-5 1.174,38 25,49 24,56 3,66 76,67 0,65
D230C-6 1.402,21 29,48 29,47 2,81 76,83 0,42
Media 1.299,18 28,19 27,43 3,38 76,79 0,54
Desv. Est. | 172,60 1,94 2,25 0,43 0,37 0,09
CVx100% 0,13 0,07 0,08 0,13 0,00 0,17
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En las figuras 4.89 y 4.90 se ve claramente como baja el esfuerzo
maximo Yy la deformacion, con los datos tabulados en la tabla 23 se
realizaron los comparativos de este sistema con la arcilla C93A
encontrandose los siguientes cambios para estas propiedades:

e El modulo elastico o de Young aumenté en un 21%.

e El esfuerzo maximo de tension disminuy6 en un 1%.

e El esfuerzo de rotura aumento en 9%.

e La maxima deformacion por tension disminuyé en un 19%.

e La dureza shore se mantuvo igual para ambos sistemas

e La energia de rotura disminuy6 en un 55%.

Por las observaciones obtenidas se puede ver claramente que la
arcilla cloisite C93A al ser agregada en este sistema epoxico
produce un efecto de rigidez al aumentar el médulo de Young y
esfuerzo de rotura, bajando su ductilidad al disminuir el esfuerzo

maximo de tension, deformacion y energia de rotura.
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VALORES PARA LAS PROPIEDADES MECANICAS DE

PROBETAS CURADAS DE T-403 CON C93A

Mod. Max. Esf. Max. Dureza |Energia
Cad. Elast. Esf. Rotura Def. Shore | Rotura
(MPa) (MPa) (MPa) (%) (J)
T403-1 1.448,25 40,75 39,69 3,82 76,37 0,88
T403-3 1.663,08 37,21 29,53 3,12 76,60 0,81
T403-4 1.378,41 37,23 36,80 3,69 76,53 0,72
T403-5 1.403,33 38,07 38,06 3,76 76,07 0,92
T403-6 1.617,67 36,02 32,04 3,59 77,57 1,14
Media 1.441,92 36,01 35,22 3,60 76,63 0,89
Desv. Est. 187,65 4,80 4,27 0,25 1,14 0,16
CVx100% 0,13 0,13 0,12 0,07 0,01 0,18
T403C-1 1.740,26 33,19 33,19 2,51 76,27 0,45
T403C-3 1.648,37 30,42 29,74 2,47 76,63 0,49
T403C-5 1.898,04 33,13 32,93 2,48 76,97 0,48
78,37
78,37
Media 1.762,22 32,25 31,95 2,48 77,32 0,48
Desv. Est. 126,28 1,58 1,92 0,02 1,06 0,02
CVx100% 0,07 0,05 0,06 0,01 0,01 0,05
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En las figuras 4.91 y 4.92 se ve claramente como baja el esfuerzo
maximo Yy la deformacion, con los datos tabulados en la tabla 24 se
realizaron las comparaciones respectivas de este sistema con la
arcilla C93A, encontrandose las siguientes observaciones para
estas propiedades:

¢ El modulo elastico o de Young aument6 en un 22%.

e El esfuerzo maximo de tensién disminuyé en un 10%.

e El esfuerzo de rotura disminuyd en un 9%.

e La maxima deformacion por tension disminuy6 en un 31%.

e La dureza shore por compresion aumentd en 1%.

e La energia de rotura disminuy6 en un 46%.

Por las observaciones obtenidas el efecto de la arcilla cloisite C93A
al ser agregado en este sistema epoéxico produce un efecto de
rigidez al aumentar el modulo elastico y su dureza, bajando su
ductilidad al disminuir el esfuerzo maximo de tension, esfuerzo de

rotura, deformacioén y energia de rotura.
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TABLA 25

COMPARATIVO DE PROPIEDADES MECANICAS ENTRE

PROBETAS DE GE-60 CON D-230 Y T-403

20

Modulo Elastico, Esfuerzo Tension, Esfuerzo Rotura

Sin C93A C93A
GE-60 GE-60 GE-60 GE-60
D-230 T-403 D-230 T-403
M. 1,073 +86.97 |1,442+187.65 [1,299+172.60 |1,762 +126.28
(MPa) n=4 n=5 n=5 n=3
T. 28.57 £5.12 36.01 +4.80 28.19+1.94 32.25+1.58
(MPa) n=4 n=5 n=5 n=3
R. 2511 +2.85 35.22 +4.27 2743 +£2.25 31.95+1.92
(MPa) n=4 n=5 n=5 n=3
E.R. 1.21+0.38 0.89+0.16 0.54 + 0.09 0.48 £ 0.02
J) n=4 n=5 n=5 n=3
D. 416 +0.48 3.60+0.25 3.38+0.43 2.48 £ 0.02
(%) n=4 n=5 n=5 n=3
D. 77.71+£0.23 77.50+0.29 78.53+0.25 78.71+£0.28
Shore n=4 n=3 n=3 n=3
1800 { -ggsgngo e
1600 [ GE60D230C93A {
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FIGURA 4.93. DIAGRAMA DE BARRAS PARA PROPIEDADES

MECANICA DE GE-60 CON D-230 Y T-403
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En la figura 4.93 al comparar los valores promedio de estas

propiedades entre estos dos sistemas se pudo contrastar el efecto

de la arcilla C93A, con la ayuda de la tabla 25 se encontraron las

siguientes observaciones para estas propiedades:

Ambos sistemas poseen durezas shore similares sin arcilla.

El sistema curado con la amina T-403 posee el modulo de
tension, esfuerzo de tension y de rotura mayor al sistema
curado con D-230, ambos sin arcilla.

El sistema curado con la amina D-230 posee la energia de
rotura, deformacion y dureza mayor al sistema curado con T-
403, ambos sin arcilla.

El médulo de elasticidad del sistema con arcilla curado con T-
403 super6 al del sistema con arcilla curado con D-230 en un
36%.

El esfuerzo de tension maximo del sistema con arcilla curado
con T-403 supero al del sistema con arcilla curado con D-230
en un 14%.

El esfuerzo de rotura del sistema con arcilla curado con T-403
superé al del sistema con arcilla curado con D-230 en un 17%.
La energia de rotura del sistema con arcilla curado con T-403
fue menor en un 11% comparado con el del sistema con arcilla

curado con D-230.
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e la deformacion del sistema con arcilla curado con T-403 fue
menor en un 27% comparado con el del sistema con arcilla
curado con D-230.

e La dureza shore para ambos sistemas con arcilla mantuvieron
con similares magnitudes.

De este comparativo realizado se obtuvo que la arcilla C93A

reforz6 en mayor cantidad las propiedades de modulo de Young,

esfuerzo méximo de tension y esfuerzo de rotura del sistema
curado con T-403, dandole un efecto de rigidez a la matriz por lo

que su ductilidad baja notablemente en la energia de rotura y

deformacion.
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VALORES PARA LAS PROPIEDADES MECANICAS DE

PROBETAS CURADAS DE TETA CON C93A

Mod. Max. Esf. Max. Dureza | Energia
Cad. Elast. Esf. Rotura Def. Shore | Rotura
(MPa) (MPa) (MPa) (%) J)
TETA-2 1.363,83 27,98 27,82 3,48 80,40 0,71
TETA-4 1.378,30 24,49 24,49 1,94 79,97 0,22
TETA-5 1.192,84 24,28 24,28 2,58 78,80 0,30
80,07
80,37
Media 1.311,66 25,59 25,53 2,67 79,92 0,41
Desv. Est. | 103,15 2,08 1,98 0,77 0,74 0,27
CVx100% 0,08 0,08 0,08 0,29 0,01 0,65
TETAC-2 |1.505,77 | 43,17 43,17 4,06 79,97 1,05
TETAC-4 1.695,48 37,31 37,31 2,74 80,53 0,56
TETAC-6 1.870,77 41,04 41,04 2,74 80,53 0,55
80,33
81,67
Media 1.690,67 40,51 40,51 3,18 80,61 0,72
Desv. Est. | 182,55 2,97 2,97 0,76 0,73 0,28
CVx100% 0,11 0,07 0,07 0,24 0,01 0,39
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En las figuras 4.94 y 4.95, se ve claramente como baja el esfuerzo
maximo y la deformacion, con los datos tabulados en la tabla 26
realizando las comparaciones respectivas de este sistema con la
arcilla C93A se pudo encontrar las siguientes observaciones para
estas propiedades:

e El modulo elastico o de Young aument6 en un 29%.

e El esfuerzo méaximo de tension aument6 en un 58%.

e El esfuerzo de rotura aument6 en 59%.

e La maxima deformacion por tension aument6 en un 19%.

e La dureza shore por compresion aumenté en 1%.

e La energia de rotura aumentd en un 76%.

El reforzamiento que produce la arcilla cloisite C93A en todas las
propiedades al ser agregado en este sistema epdxico produce un
efecto de rigidez al aumentar el modulo elastico, esfuerzo maximo
de tension, esfuerzo de rotura, deformacion, dureza y energia de

rotura.
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VALORES PARA LAS PROPIEDADES MECANICAS DE

PROBETAS CURADAS DE TEPA CON C93A

Mod. Max. Esf. Max. Dureza | Energia
Cad. Elast. Esf. Rotura Def. Shore | Rotura
(MPa) (MPa) (MPa) (%) J)
TEPA-1 1.913,41 51,27 51,27 3,72 83,57 1,07
TEPA-4 1.904,77 54,28 52,65 4,50 82,27 1,46
TEPA-5 1.844,28 | 48,26 47,89 4,31 82,67 1,56
82,23
82,20
Media 1.887,49 51,27 50,60 4,17 82,59 1,36
Desv. Est. 37,67 3,01 2,45 0,41 0,72 0,26
CVx100% 0,02 0,06 0,05 0,10 0,01 0,19
TEPAC-1 1.628,26 32,82 32,81 3,06 83,30 0,65
TEPAC-2 1.616,91 27,34 27,34 2,09 82,77 0,32
TEPAC-3 1.744,25 33,81 33,40 2,41 82,63 0,46
81,90
82,77
Media 1.663,14 31,32 31,18 2,52 82,67 0,48
Desv. Est. 70,47 3,49 3,34 0,49 1,01 0,17
CVx100% 0,04 0,11 0,11 0,20 0,01 0,35
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En las figuras 4.96 y 4.97 se ve claramente como baja el esfuerzo
maximo Yy la deformacion, con los datos tabulados en la tabla 27 se
realizaron las comparaciones respectivas de este sistema con la
arcilla C93A encontrandose los siguientes cambios en estas
propiedades:

e El modulo elastico o de Young disminuyé en un 12%.

e El esfuerzo maximo de tensién disminuyé en un 39%.

e El esfuerzo de rotura disminuyé en 38%.

e La maxima deformacion por tension disminuy6 en un 40%.

e La dureza shore por compresion se mantuvieron iguales.

e La energia de rotura disminuy6 en un 65%.

Por las observaciones obtenidas se puede ver claramente que la
arcilla cloisite C93A al ser agregado en este sistema epdxico no
produjo efectos de mejoras en las propiedades, contrario a lo
esperado produjo una merma en la resistencia mecanica en este
sistema, en parte puede deberse a una incompatibilidad de las

particulas de arcilla con este sistema.
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COMPARATIVO DE PROPIEDADES MECANICAS ENTRE LAS

PROBETAS DE GE-60 CON TETA'Y TEPA

Sin C93A C93A
GE-60 GE-60 GE-60 GE-60
TETA TEPA TETA TEPA
M. 1,312 + 103.15 |1,888 + 37.67 | 1,691 £ 182.55 | 1,663 £ 70.47
(MPa) n=3 n=3 n=3 n=3
T. 25.59 £ 2.08 51.27 £3.01 40.51 £ 2.97 31.32 £3.49
(MPa) n=3 n=3 n=3 n=3
R. 25,53 £1.58 50.60 £ 2.45 40.51 £ 2.97 31.18 £3.34
(MPa) n=3 n=3 n=3 n=3
E.R. 0.41£0.27 1.36 £ 0.26 0.72+£0.28 0.48 £0.17
) n=3 n=3 n=3 n=3
D. 2.67 £0.77 4.17+£0.41 3.18£0.79 2.52 £ 0.49
(%) n=3 n=3 n=3 n=3
D. 79.92 £0.74 8259 £0.72 80.61 £0.73 82.67 £1.01
Shore n=3 n=3 n=3 n=3
2000 ] N GEGOTETA E
1800 [ GES0TEPA - 80
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FIGURA 4.98. DIAGRAMA DE BARRAS PARA PROPIEDADES

MECANICA DE GE-60 CON TETA Y TEPA
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En la figura 4.98 al comparar los valores promedio de estas
propiedades entre estos dos sistemas se pudo contrastar el efecto
de la arcilla C93A, con la ayuda de la tabla 28 se encontraron las
siguientes observaciones para estas propiedades:

e El sistema curado con la amina TEPA posee todas sus
propiedades con valores superiores a los del sistema curado
con TETA, ambos sin arcilla.

e El mddulo de elasticidad del sistema con arcilla curado con
TETA supero al del sistema con arcilla curado con TEPA en un
2%.

e El esfuerzo de tensibn maximo del sistema con arcilla curado
con TETA super6 al del sistema con arcilla curado con TEPA en
un 29%.

e El esfuerzo de rotura del sistema con arcilla curado con TETA
supero al del sistema con arcilla curado con TEPA en un 30%.

e La energia de rotura del sistema con arcilla curado con TETA
supero6 en un 50% a la del sistema con arcilla curado con TEPA.

¢ la deformacién del sistema con arcilla curado con TETA superé
en un 26% comparado a la del del sistema con arcilla curado
con TEPA.

e La dureza shore para ambos sistemas con arcilla mantuvieron

con similares magnitudes.
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De este comparativo realizado se obtuvo que la arcilla C93A
reforz6 en mayor cantidad las propiedades de moédulo de Young,
esfuerzo maximo de tension, esfuerzo de rotura del sistema curado
con TETA, sin afectar su ductilidad debido a que la deformacion y
energia de rotura aumentaron. Las figuras se obtuvieron del
programa TRAPEZIUMZ2, producto del promedio de las muestras
Mas representativas escogidas y tabuladas de cada sistema, cabe
mencionar que la compensacion del TOE graficamente no fue
posible por este programa sin embargo los valores de deformacion
unitaria dados por este programa ya son presentados con esta
correccion. Al realizar un comparativo general entre las seis aminas
empleadas como curadores con la resinas GE-60 antes de
combinarse con la arcilla las mejores propiedades estan dadas en
el siguiente orden, para la TEPA en primer lugar seguida de la
EDR-148, T-403, EDR-176, TETA y D-230, establecido este orden
al realizarse las mezclas agregando la arcilla C93A, segun el
diagrama de barras de propiedades mecanicas obtenido, el sistema
con arcilla curado con las mejores propiedades fue para la amina
TETA, seguida por la EDR-176, EDR-148, T-403, TEPA y D-230

respectivamente. (Ver APENDICE P).
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4.7. Microscopia de Barrido Electronico de Pinturas a Base de

Epdxicas, Aminas, Nanoarcilla e Inhibidor de Corrosion.

Para esta Ultima seccion se analizaron la secciones de falla de las
probetas tensionadas en la seccién anterior, especificamente se
escogieron las secciones de falla de la probetas curadas de GE-60
con EDR-176 y con un 5% en masa de C93A, previamente se
realizd el respectivo recubrimiento metalico con platino para hacer
visible la microestructura y obtener figuras en tiempo real por medio
de microscopia de barrido electronico, asi se visualizé la dispersion
de arcilla en la matriz epoxica junto con las lineas de fallas en el
material, las figuras capturadas a 450x y 2340x de aumento
permitié inferir cualitativamente sobre la dispersion que tuvo la
arcilla con este sistema para asi entrelazar las otras propiedades
obtenidas en las secciones anteriores, las figuras grabadas con
este microscopio de barrido electronico se muestran a

continuacion.
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6/20/2014 mag WD | det spot 200 pm
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FIGURA 4.100. SECCION DE FALLA A 2340X DE

GE-60+EDR-176
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Al observar la figura 4.99 se hace notoria la presencia de las lineas
de microfallas dispersas en la microestructura de este sistema,
dichas lineas al conectarse con otras a la vez generaron la fractura
en la seccidn observada, en la figura 4.100 se puede ver en mayor
detalle como se inician y propagan estas microfallas debido a las
imperfecciones presentes en la matriz que concentran el esfuerzo
aplicado provocando la fractura en esa parte, ambas figuras a 450x
y 2340x de aumento permitio inferir en como se produjo la rotura en

este sistema de cardcter fragil.

Si a este mismo sistema se le aflade un 5% de arcilla C93A de la
masa total las propiedades mecéanicas como se vio en la seccién
anterior sufrieron un aumento en su resistencia acosta de disminuir
su ductilidad, con esta premisa se muestran a continuacion las
figuras obtenidas del SEM para este mismo sistema ahora

reforzada con dicha arcilla.



6/19/2014 ['mag| WD | det |spot 200 pm
4:38:45 AM |10.00 kV| 453 x| 9.8 mm |ETD| 3.0 | FIBRA CORTE TRANSVERSAL (ST)

FIGURA 4.101. SECCION DE FALLA A 450X DE

GE-60+EDR-176+C93A

6/19/2014 | HV | mag | WD | det |spot| m———50 pm ———o
4:46:28 AM | 10.00 kV| 2 347 x| 9.8 mm | ETD| 3.0 | FIBRA CORTE TRANSVERSAL (ST)

FIGURA 4.102. SECCION DE FALLA A 2340X DE

GE-60+EDR-176+C93A
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Al observar la figura 4.101 se hace evidente la presencia de la
nanoarcilla dispersa en la matriz observable por el microscopio,
presentes en forma de hojuelas esta nanoarcilla provoca el
reforzamiento de esta matriz aumentando su resistencia, al
acercarnos aun mas como se muestra en la figura 4.102 se puede
observar como la arcilla forma cumulos dispersos los cuales se
conectan debido a las lineas de microfallas, estas emergen
radialmente a los camulos, los mismos que son los responsable de
aumentar la resistencia de esta probeta basado en este sistema
mencionado, al estimar los diametros aparentes de estos cumulos
segun la escala que presenta el programa, estos valores oscilan
entre los diametros hidrodinamicos obtenidos del ensayo de

asentamiento.



CAPITULO 5

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

Conclusiones.

1. El modelo de diametro hidrodinamico basado en la ley de Stokes fue
aplicable para el ensayo de asentamiento visual permitiendo obtener

diametros hidrodindmicos representativos.

2. A mayor tiempo de asentamiento para la arcilla es mejor la
compatibilidad de la misma con el medio liquido en el que se

suspende.

3. Los desplazamientos de la arcilla fueron directamente proporcional a
los tiempos de asentamiento obtenidos para este primer ensayo
guardando una tendencia lineal creciente para cada solucién con que

se mezclo.
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La variacion de las areas de picos de absorbancia infrarroja
mostraron una relacion paralela lineal creciente con el asentamiento
visual de la arcilla, ambas versus tiempo a excepcion de los aceites

mineral y de silicon.

La mejor compatibilidad en cuanto a tiempo y velocidad de
asentamiento se obtuvo con la EDR-176, mientras que en diametros
hidrodindmicos los menores obtenidos fueron con la TETA y D-230

respectivamente.

Los picos de absorbancias de rayos x permiti6 determinar el
espaciamiento interlaminar de manera cuantitativa, como medida del
grado de asociacion alcanzado al mezclar las organoarcillas e

inhibidor de corrosion, con las aminas y resinas.

Las mayores amplitudes de absorbancia de rayos x obtenidas al
realizar las mezclas de arcillas con resinas y aminas con un 20% en

masa correspondié a la cloisite 20A.

Se obtuvieron difracciones dg1 Y doo2 con la nanoarcilla C30B al ser
mezcladas con las aminas EDR-176 y TEPA, esta misma arcilla
generd difracciones dgor Y doo2 con las resinas GE-40, GE-60 y

EPON-828.
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9. Se obtuvieron difracciones doo1 Y doo2 con la C93A al ser mezcladas
con las resinas epoxicas GE-60 y EPON-828, estos picos se ubicaron
justo al doble del angulo de difraccion con la mitad de amplitud del

primer pico.

10. Se obtuvieron picos de absorbancias doo1, dooz Y doosz con las arcillas
cloisite 93A y 30B al ser mezcladas con la resina EPON-828, lo que

indic6 un arreglo intercalado en la mezcla de la arcilla.

11.La mayor amplitud de absorbancia de rayos x se obtuvo con la C20A
y D-230 mientras que con esta misma arcilla afiadida al grupo de

resinas la mayor amplitud se obtuvo con la GE-60.

12.La cloisite 93A presentd las mayores absorbancias de rayos x al
mezclarse con la amina T-403 mientras que para el grupo de resinas

se obtuvieron con la GE-60.

13.El inhibidor RM210 presenté un efecto de aplastamiento al mezclarse
con la C93A, aminas y resinas, a excepcion de la amplitud obtenida
con la D-230 y C93A, con un aumento del 2% que indicé que

favorecié el espaciamiento de las laminas de arcilla.

14.No se obtuvieron difracciones para la mezcla de inhibidor con la

TEPA para las aminas, la GE-60 y GE-38 para las resinas junto con
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la cloisite 93A, lo que indicé que la mezcla se exfolié o simplemente

se asentaron ambos polvos.

15.Se obtuvieron las difracciones doo; Y doo2 para la mezcla entre la
resina EPON-828, la cloisite 93A y el inhibidor de corrosion, lo que
indica una merma en las absorbancias obtenidas al no afadirse el

inhibidor.

16.El inhibidor RM210 al mezclarse con la resina GE-60 aumento la
concentracion de amina primaria disponible y mermar ligeramente la
concentracion de epoéxico, al aumentar el porcentaje de inhibidor

mayor fue la concentracién de amina primaria.

17.Los mayores valores de concentracion de AT, conversion de AP y EP
fue para la GE-60 con EDR-148, seguida de EDR-176, D-230, T-403,
TEPA vy TETA, todos estos sistemas fueron curados durante 168

horas a temperatura ambiente sin arcilla.

18.El efecto de la arcilla C93A al ser afiadido a los sistemas de GE-60
con D-230 y T-403 fue de merma para la concentracion de AP, AT,
tiempo de conversion del 99% de AP y porcentaje de conversion de

epoxico al final del ensayo.

19. El efecto del inhibidor RM-210 con la C93A al afiadirse a los sistemas

formados de GE-60 con D-230 y T-403, fue de aumentar la
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concentracion de AT y bajar la concentracion de AP, sin variar

notablemente el porcentaje de conversion de AP y EP.

20.El mayor pico de absorbancia de rayos x obtenido de los discos con
C93A fue para la GE-60+EDR-176, dando angulos de difraccion y
amplitudes similares en ambas caras del disco mientras que para la
GE-60+TEPA+C93A no se obtuvo pico en la superficie del disco, en
el fondo si se obtuvo lo que indicé que la arcilla se asent6 en este

sistema durante el curado.

21.La C93A presente en las probetas curadas produjo un efecto de
rigidez en su mayoria, a excepcion del sistema GE-60+TEPA, esta
provocd una mejora en todas sus propiedades mecanicas medidas

en este ensayo.

22.Las probetas del sistema GE-60+EDR-176 con una magnificacién de
450x permiti6 observar las lineas de propagacion de fracturas,
impurezas Yy relieves caracteristicos de una falla dactil mientras que
la magnificacion de 2340x permitié ubicar las microfallas iniciadoras

de lineas de falla en la matriz observada.

23.Las probetas del sistema GE-60+EDR-176 reforzadas con C93A con
una magnificacion de 450x permitié6 observar los cumulos de arcilla

dispersos uniformemente en la matriz observada mientras que el
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aumento de 2340x permitio identificar las particulas de arcilla
distribuidas junto con las lineas de propagacion de falla emergentes
radialmente a estas, dichas particulas presentaron diametros

aparentes entre 11 y 33 micras.
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Recomendaciones.

1. Se pueden minimizar los tiempos de transicion entre sintetizar y
caracterizar las muestras para todos los ensayos con ubicar los
equipos en una mismas area, asi se lograria monitorear las primeras

interacciones de estos nanocompuestos.

2. Realizar el purgado completo del espectrometro con nitrégeno antes
de realizar un nuevo ensayo cuando este haya estado sin operar
después de un tiempo y cambiar los desecantes si ya cumplieron su

vida util.

3. Asegurarse que el background o figura base que se realice no
presente ruido en su espectro para que las espectrometrias

posteriores resulten adecuadas sin ruido debido a la humedad.

4. Mantener un sitio de posicionamiento sefalado tanto para el
recipiente empleado como base y los portamuestras tipo sanduche
empleados en el ensayo de curado, de esta manera se mantendra un

mismo punto por donde pasaré el haz infrarrojo.

5. Prevenir que rayos solares que se filtran al laboratorio por los

ventanales incidan en el portamuestra cuando se esta monitoreando
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el asentamiento de las arcillas tanto en el tubo de ensayo como en el

portamuestra del FTIR.

6. Implementar un UPS de mayor capacidad para extender la
autonomia tanto de la PC como del equipo de espectrometria
infrarroja FTIR, para evitar perdida de informacién al momento de

algun ensayo.

7. Aumentar una unidad adicional deshumidificadora de aire para poder
controlar y mantener humedades relativas bajas del 50% en

temporadas con humedad externa alta.

8. Colocar la cantidad en volumen adecuada de muestra para el
portamuestra cilindrico del XRD, de esta manera se evitara que se
forme una superficie convexa en el liquido, lo que influira en los picos

de absorbancia obtenidos al final del ensayo.

9. Evitar manipular los discos curados por sus caras, cuyas superficies
deben estar sin impurezas al momento de realizarse la difractometria

de esta manera las figuras obtenidas no presentaran distorsiones.

10.En caso de recalentamiento por temperatura alta en el tubo emisor
de cobre apagar el generador de tension eléctrica y dejar el sistema

de refrigeracion funcionando unos 20 minutos hasta que la
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temperatura baje hasta 18 grados centigrados cuando la operacion

del XRD ha sido continua.

11.Para obtener datos representativos de los ensayos de tension
mecanica realizado a las probetas curadas se deben sujetar de forma

alineada al eje imaginario de los mandriles de sujecion.

12.Para asegurarse que la superficie corrugada de los mandriles de
sujecion actuen desde las lineas que delimitan la longitud inicial que
debe tener la probeta al iniciar cada ensayo se debe realizar una
segunda marca a 5mm de la primera hacia el centro de la probeta,

debido a los bordes chaflanados de estos utiles de agarre.

13.Se debe sujetar directamente la probeta con los mandriles de
sujecion de esta forma se evitaran posibles deslizamientos entre los
mandriles y la probeta, sin ejercer mucha compresion para evitar

roturas antes de empezar el ensayo.

14.Se debe emplear una cuchilla aserrada para realizar el corte de las
probetas para el ensayo de microscopia debido a que estas probetas

resultan ser fragiles en su estructura.

15. Mantener las probetas ya cortadas para el ensayo de microscopia en
un envase hermético con desecante para extraer toda la humedad

presente durante 24 horas, es importante para obtener un buen
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recubrimiento metalico el mismo que influird en la calidad de las

figuras obtenidas por el microscopio de barrido electronico.

16.Evitar arrimarse o golpear los equipos de caracterizacion mas aun
cuando se esta caracterizando alguna muestra, de esta forma se

evita que la maquina registre estas perturbaciones durante el ensayo.

17.Realizar la correcta limpieza con acetona de todos los portamuestras
de cada equipo de caracterizacion mencionado en este proyecto al
finalizar un ensayo con nanocompuestos para evitar que los posibles
residuos alteren fisica 0 quimicamente en otra muestra a

caracterizar.

18.Una vez terminado los ensayos realizar la limpieza general de cada

equipo de esta manera se contribuye a mantenerlos en buen estado.

19.Es muy importante proteger las manos con guantes de latex para
prevenir cualquier contacto directo de la piel con estas sustancias
guimicas, ya que puede provocar laceraciones si el usuario resulta

ser alérgico a estos compuestos.
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APENDICE A

CALCULOS PARA DIAMETRO HIDRODINAMICO A PARTIR DE

DISTANCIA Y TIEMPO DE ASENTAMIENTO

Este ejemplo muestra los calculos para obtener el diametro hidrodinamico de

la arcilla cloisite 93A mezclada con la amina D230:

Empuje

Arrastre

‘ Velocidad
Terminal
Peso

Del diagrama de fuerzas actuando sobre la particula esférica de arcilla junto
con el concepto de velocidad terminal, se obtiene la primera ecuacion, en

donde:
0=W,—E,—F,

e Fuerza de arrastre para esfera de radio R: F; = 6my,;V.R

e Peso de la esfera de radio R: Wy = ps %nR3g

e Empuje sobre la esfera de radio R: E; =p; %nR3g

Reemplazando ecuaciones términos:



4 . 4 .
psgﬂR g —ngﬂR g—o6ruViR =0
Agrupando términos:

4
3™R*g(ps = p) = 6mu ViR

Simplificando términos:

2 _ 45.“th
g(ps — p1)

La velocidad terminal equivale a la division entre la distancia (h) y tiempo de

desplazamiento (t), por lo tanto: V, = %

Despejando el diametro hidrodindmico Dy:

Dp=2% |[————
g(ps — pt

De los datos mostrados en la tabla 1 obtenidos del ensayo de asentamiento de

D230 para un intervalo de tiempo, asi se tiene:
t = 5min = 300seg; y; = 0.009006 Pa * seg; h = 3mm;

g =9.8 m/seg; ps = 1.88 g/ml; p; = 0.948 g/ml;

N 5 4.5 % 0.009006 * 0.003
= *
h 9.8 * (1.88 — 0.948) * 1000 * 300



D, = 7 |2000121581 J44371x1011 = 2 + 6.6611x107
= * _— * . - = * .
h 2740080 x x

D, = 13.3223 um

Este procedimiento se realiza para cada intervalo de tiempo y se obtiene un

promedio al final para cada mezcla.



APENDICE B

CALCULOS PARA MEZCLAR RESINAS Y AMINAS CON ARCILLAS E

INHIBIDOR DE CORROSION

Mezcla resina con amina: GE60 + D230

mGE60 = 15,91 AHEWD230 = 60 g/eq ; EEWD230 = 1775 g/eq

AHEW,p30 * 100 60 * 100

PHRpy30 = = = 33.80
D230 EEW Lo 177.5
Megeo * PHRpy3o 1.5 * 33.80
= = = 0.507
Mp230 100 100 g

Mezcla resina con aminay 5% de arcilla: GE60 + D230 + C93A
Mgpeo = 1.59; Mcgza = 0.075g

EEWggeo * 105 _ 177.5 % 105
100 N 100

Paraun 105% — EEWpjy39 = = 186.375

AHEW)y50 * 100 _ 60 * 100

= = 32.1932
EEW,zeo 186.375

PHRp;y30 =



MeEeo * PHRpg3o 1.5 % 32.1932

Mp230 = 100 100 = 0.4829¢g

Mezcla resina, amina, 5% de arcillay 1% de inhibidor:

GE60 + D230 + C93A4 + RM210
Mgeeo = 1.59; Meo3q = 0.075g; mgpyz10 = 0.015g

EEW;geo * 106 177.5 % 106

100 100 = 188.15

Paraun 106% — EEWp,5, =

AHEW,p30 * 100 60 * 100

PHR 30 = = = 31.8894
D230 EEW,Leo 188.15 89
_ Mgpeo * PHRp3p 1.5+ 31.8894

Mprz0 = 100 = 100 = 0.4783g



APENDICE C

CALCULOS PARA CONCENTRACION DE AMINA PRIMARIA,

SECUNDARIA, TERCIARIA Y EPOXICO

Se obtienen los pesos moleculares de amina y resina: GE60 + D230

b s | | HaN NH,
Ay st i e o7,
57 Ha Ha
<\ x=2.5
)

fbr =1 fby=15
EEWR = 177.5 g/eq EEWR =60 g/eq
#molEP = 6 #molH = 4
MW, = fbg * EEW * #mol MW i = fby x AHEW * #mol
MW, =1%177.5%6 MW, = 1.5 % 60 4

MW, s = 1065 g/mol MW ,; = 360 g/mol



Al mezclarse la amina con resinas se suman los pesos moleculares.
MW gmisres = MWami + MW,..s = 1065 + 360 = 1425 g/mol

Las concentraciones de amina primaria y epoxico inicial de la mezcla son:

B fb ) B ( 1.5 > B
[AP], = (MWaeres * #mol = 1425,1000) * 2 =2.1053 mol/Kg

) et )
[EP], = (MWammes «#mol = (z=rroos) + 6 = 42105 mol/Kg

Aplicando la Ley de Beer Lambert: A =log 10/1 =egx(C*L

Reemplazado términos para amina primaria: [AP],, = A, /&4 * L,
Reemplazando términos para epoxico: [EP], = A, /&g * Ly,

Donde A, es el area del pico de absorbancia obtenido en un intervalo de

tiempo, consultando la tabla 11 para la D230 se tiene.
Para amina primaria - A, = 12.362; [AP], = 2.1053 mol/Kg
Para epbxico — Ay = 14.671; [EP]y, = 4.2105 mol/Kg
Donde las absortividades son.

_ 4o _12.362 _ Kg _
€ = /([AP]O xLo) = /(2.1053 « 0.1116) = 526150 & =

Ay _ 14.671 _ Kg
/([EP]O fLy) = /(4.2105 « 0.1116) = 312255




El espesor inicial L, = 0.1116¢cm, el espesor en t = 1.5 hr, el area del pico a
6000cm™1 en este intervalo es de A;s = 0.107 con un area inicial de 4, =

0.112, asi se tiene:

Lo*A 0.1116 * 0.107
Lys = o ")/AO = ) )/5.117 = 0.1066 cm

Las concentraciones de epdxico y amina primaria a t = 1.5 hr, el area del pico
a 4935cm~1 correspondiente a la amina primaria en este intervalo es A, =
10.984, el area de pico a 4525c¢cm™! para el epdxico es A; s = 13.067, asi se

tiene:
[AP)ys = Ays/€a * L1 s = 10.984/(52.61 * 0.1066) = 1.9585 mol/Kg
[EP]is = A;s/€g * Lis = 13.067/(31.22 % 0.1066) = 3.9263 mol/Kg

Para las concentraciones de aminas secundarias y terciarias en el mismo

intervalo se tiene.
[AS]1s = 2([AP]o — [AP]y5) — ([EP]o — [EP]15)
[AS], s = 2(2.1053 — 1.9585) — (4.2105 — 3.9263)
[AS], 5 = 0.0094 mol/Kg
[AT],5 = [AP]o — [AP]15 — [AS]1s
[AT], s = 2.1053 — 1.9585 — 0.0094

[AT], 5 = 0.1374 mol/Kg



Para la conversion de epoxico y amina primaria en el mismo intervalo se tiene.

[AP)ys _ 19585

AP] = 1— —1-
alAP] [AP], 2.1053

= 0.068

[EPls _  _ 3.9263

[EPl, ~ 42105 0067

alEP] =1 -

Asi se realizan los célculos para cada intervalo hasta finalizar.



APENDICE D

HOJA TECNICA DE ARCILLA CLOISITE 20A

BYK Cloisite® 20A Nanoclay

Categories: Other Engneenng Matenal. AddtveFiller for Polymer. Polymsr

Material Notes: Closite® 20A is an additwve for plastics 1o improve vanous plastc phy prop such as renk HOT, CLTE and bamer.

i jon p by S Clay Products
Southem Clay Products is now a part of BYK Addtres

Key Words: Q y salt modded natural polymer addre

Vendors: No vendors are ksted for this matenal. Please chck here  you are a suppher and would ke information on how to add your ksting to this material

Physical Properties Motric English Comments

Specific Grawty 177 g/ee 1.77 glec

Bulk Density 0118 gice 0 00425 Ibfin* Loose

02171 g/ee 0007841 Ibin* Packed

Loss On ignition 38B% 8%

Paticle Sze <=20pm <=20um 10%
<= 6.0 pm <=6.0yum 50%
<= 13 pym <= 13pm 90%

Mechanical Properties Metric English Comments

Hardness, Shore D 83 83 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Tensie Strength. Ulimate 101 MPa 14600 psi 5% Cloiste® renforced Nylon 6

Elongation at Break 80% 80% 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Modulus of Elasticity 4657 GPa 675.5 ksi 5% Cloise® reinforced Nylon 6

Flexural Modulus 378GPa 548 ksi 5% Cloise® reinforced Nylon 6

Izod Impact, Notched 0.270 Vem 0.506 #-Ibfn 5% Cloise® reinforced Nylon 6

Thermal Properties Metric English Comments

Deflection Temperature at 0.46 MPa (66 psi) %6.0°C 205°F 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Processing Properties Metric English Comments

Moaisture Content <=20% <=20%

Modifier Concentration, meg/ 100g clay 95

Organic Modifisr yl, dihydrog taliow, Yy i

X-Ray Difiraction d-Spacing (001) 315 Angstroms

Some of the values layed scove may

@l aslatons 1o mimmize oUNding emcr We sho s et you refer 1o MatliesS'y e of

Mactes.

Fom ther crigimal uns and o Iunded I Crder 15 Sacley e mformetion in 8 commisent format Usens reguining mione precise Sats for soentific or
anginearning calauiations can KK Of The oAy VaILS ID 568 Iha ONginal vaIue 25 «til 35 e COMVESICAS 10 SUVAIENT LN, We JVSE 3T you Only LS8 TN ONgInal valLe O 006 Of IS MW SOMVErSions in your
50m. i hecw 1o viee ol the propecty walues for this dateshest ay they were originally sntered into

regarding this




HOJA TECNICA DE ARCILLA CLOISITE 93A

BYK Cloisite® 93A Nanoclay

APENDICE E

Categories: Other Engineenng Matenal. Additve/Filler for Polymer. Polymsr

Material Notes: Closte® 93A s an additwve for plastics to improve vanous plaste phy prop

dormetion p by S

Clay Products

Southemn Clay Products is now a part of BYK Addtrves

HOT, CLTE and bamer.

Key Words: Temary salt polymer addtve

Vendors: No vendors are ksted for this matenal. Please chck here  you are a supphier and would kke information on how to add your kisting 1o this material

Physical Properties Metric English Comments

Specific Gravty 1.88 glcc 188 glcc

Bulk Density 01692 g/cc 0006111 Ibfin® Loose

0 2888 g/cc 0 01043 Ibin® Packed

Loss On ignition 40% 0%

Particle Sze <=20pm <=20pm 10%
<=60pm <=6.0pm 50%
<=13pm <= 13 ym 0%

Mechanical Properties Metric English Comments

Hardness, Shore D 83 a3 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Tensile Strength, Ulimate 101 MPa 14600 ps1 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Elongation at Break 80% 80% 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Modulus of Elasticity 4657 GPa 675.5 ksi 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Flexural Modulus 378 GPa 548 ksi 5% Cloise® reinforced Nylon 6

Izod Impact, Notched 0270 Jicm 0506 2-ibfin 5% Cloise® reinforced Nylon 6

Thermal Properties Metric English Comments

Deflection Temperature at 0.46 MPa (66 psi) 9%.0°C 205°F 5% Cloisite® reinforced Nylon 6

Processing Properties Metric English Comments

Morsture Content <=20% <=20%

Descriptive F 5

Modifier Concentration, meg/ 100g clay 90

Organic Modifisr methyl, Y tallow

X-Ray Difiraction d-Spacing (001) 23 6 Angstroms

Some of the values Saslayed sSove may have Seen coreried Fom ther criginal U andor mounded in Crder 5 Sacley e mformeSion it 8 comsistet format Usens reguining mione precise dats for soentific o
angineanng calalancns can CiKk o the PSPy Valus B 366 IHG CNginal vaILe 25 el 35 Me COTVESICAS 10 CIUVEIEN: LN, WE SWEE ST yOu Only 156 THE SNGInal vaILE OF ON6 Of IS W SONVErsons in your
S0n. T bece 1o view all the propecty values for this deteshest oy they were originally entered into

Al Gulations 15 mimmize ounding smor We aho s Bat you refer 10 Matfies's teem of

Marties.

ragansing s




APENDICE F

HOJA TECNICA DE ARCILLA CLOISITE 30B

BYK Cloisite® 30B Nanoclay

Categories: Other Enginesnng Matenal. Addite/Filer for Polymer. Polymst

Material Notes: Closite® 308 i1s an additive for plastics to improve vanous plastic physical prop such as renk , HOT, CLTE and bamer.

P by S Clay Products
Southem Clay Products is now a part of BYK Addtnes.

Key Words: Q Y salt moddfied natural polymer addtie

Vendors: No vendors are listed for this matenal Please chck here f you are a suppher and would ke information on how to add your kisting to this material

Physical Properties Metric English Comments

Specific Grawty 1.98 glec 1.98 glcc

Bulk Density 02283 g/ec 0 008246 Ibfn® Loose

03638 g/ce 001314 Ibin* Packed

Loss On ignition 30 % 0%

Particle Sze <=20pm <=20pm 10%
<=50pm <=6.0pm 50%
<= 13um <=13um 90%

Mechanical Properties Metric English Comments

Hardness, Shore D 83 83 5% Cloisde® reinforced Nylon 6

Tensile Strength, Ulimate 101 MPa 14600 ps: 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Elongation at Break 80% 80% 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Modulus of Elasticity 4657 GPa 6755 ksi 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Flexural Modulus 378GPa 548 ksi 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Izod Impact, Notched 0270 Jiem 0506 #-Ibfin 5% Cloise® reinforced Nylon 6

Thermal Properties Metric English Comments

Defloction Temperature at 0.46 MPa (66 psi) 9%0°C 205°F 5% Cloiste® reinforced Nylon 6

Processing Properties Metric English Comments

Moisture Content <=20% <=20%

Mlt:atﬁel'r Cmcemlimﬂ,r meq/ 100g clay 90

Organic Modifizr methyi, tallow, bis-2-hydroxyethyl, quatemary ammonium
X-Ray Difiraction d-Spacing (001) 18.5 Angstroms

Some of the values dasleyed s5ove may Rave Sean comveried Fom ther original wnis andior munded i order 1o dasley tee imformation in 8 comisent format Users reguining mone precive ats for scendific o
enginearing calaancns Can Ok 6N the Propanty vaue 15 568 e original value 25 well 25 M CONVErECRS 10 SQUNAIEN: LS. WE 3VES T3t you Snly LS8 e ONGINa] value o 0N Of IS MW COersIons In your

10 mimimize rounding ewor. We 2ho sk that you refer 1o Matfiet's taems of Tegarding s Son. ok bece 1o view all the propery values for this datmshest = they were origimally entesed into

Mares.




APENDICE G

HOJA TECNICA DE AMINA EDR148

HUNTSMAN

Enriching fves thaough inrowation

Technical Bulletin
JEFFAMINE®D-230 Polyetheramine

JEFFAMINE D-230 polvetheramine is characterzed by repeating ooyprogylens units in the backbone. As
shown by the representative structure, JEFFAMINE D-Z30 poiyetheramine 5 a difunctional, prmary amine
with an average malecular weight of about Z30. The primany amine groups ane ocated on secondary carbon
gtoms at the end of the aliphatic polyether chan.

Hz MHa
o x
CH3 CHa

xmdh

APPLICATIONS - Ep-uxyu.m
- m\:ﬂ,ﬁcmwmmmmﬁ
- Mmc&l}rmﬁlmﬂtﬁ
= Sats may be fomned readly for surfactant use
BEMEFITS = Lowd wisciosity, coior and vapor pressure
- Completefy mischble with awide variety of solvents, inclading water
- Prowides tough, dear, impact resistant coatings, castings, and adhesives
= Coatings are free of surface blush prevalent with mamy amine curng agents
SALES SPECIFICATIONS
Pro Specifications Test Method*
arance oriess o fight yellow ST-50.1
with slight haze permithed
Color, Pt-Co 25 max ST-30.12
Prirmary amine, % of total amine 97 min. S5T-5.24
Total ac=tyiatables, meglg 3.3 min. —B.1 max. 5T-31.29
Total amine, meg’p 3.1 min. —B.7 max. ST-5.35
Water, wit 0.20 max ST-3153, 6

TAetods of Test are awalabis from Hurlsman Corporation upon request

ADDITIONAL INFORMATION

ﬁldﬁmmn
I Amines, liquids, comoshse, Typical Physical jes

MAOS. (polyeaypropylens diamineg) AHEW Amine hydrogen equivalent wi ), gieq &0
HMIS Ciode 140 Equivaient wit. with isccyanates, glsq 120
CAS Mumnber BO-6-1040 Viscosiy, oS, 25°C (TT°F) B.E
U5, TSCA Listed Deensity, gimi (ligal), 25°C 0.EE {7.80)
Canadian VWHMIS Classification E FAash paint, PMCC, °C {"F) 121 (250)
Canada, DS Listed pI—LE‘}"uaq.rB:uss:{'mn 1.7
an iUnlon, EINECSELINGS Refractive index, no- 14488
m.ﬂu.lsu—.ja. AlCE Fotymer Exen:q:ﬂt apor pressurs, rmm Hg™C 1100
EMCS Contact Huntsman F!Eg!at-::q.r 10133

Korea, ECL Listed

China, IECSC Listed



HUNTSMAN

Erriching fves thicugh inrovation

TOXICITY AND SAFETY
[Foe additional infiormration on the taxicity and safe handling of this product, consult the Material Safety Data
Shest (Safety Diata Sheet in Eurcpe) prior to use of this product.

HAMDLING AND STORAGE

Materials of Construction

At temperatures of TS-100°F (34-38°C

Tanks Ca"bmﬂeel

Lines, vahes Carbon steed

Pumps Carbiom steed

Hest exchange Surfaces Stainless stes]

Heses Stainkess steg, polyethens, polypropylens, and TEFLON®

{(Baskets, packing F'WEH TEFLCN® (elastomers such as neoprene, Buna M, and
VIT! should be awnided)

Amosphers Mirogen o dry ar

At temperatures above 100°F [38°C)

Tanks Stainkess stes] or aluminum

Lines, Valves. Stainkess stesl

Pumps Stainless stes| or Carpenter 20 equivalent

Amosphes Mitrogen

TATONE ard TEFLON® are registered rademanss of Dupont.

JEFFAMINE® D-230 polyetheramine may be stored under air at amiient temperatures for extended periods.
An'rh‘:-genbhﬁetmgges.tadhzﬂaﬂ:mge.wwmmm#mﬂw high
temperatures and to reducs the absorption of atmesphenc moisture and carbon diceide. It should b= noted
that pronounced decoioration is Tkely to occur 3t temperatures above 140°F (BI°C), whatever the gassous

pad.

Cleanout of lines and equipment containing JEFFAMINE D-Z30 polyetheramine can be accompizhed using
wiamn water and steame In the event of spliage of this product, the area may be flushed with water. The
proper method for disposal of waste material is by incineration with strict obsenvance of al federal, state, and
boczal reguiations.

AVAILABILITY

JEFFAMINE D-230 polystheramine & available in tank cars, tank wagons, S5-gallon (208L) drums of 420

pounds (195kg) net weight, and S-gallon (180} cans. Samples are available in Morth Amenca and Asia by
sample departrment at 1-300-862-0024. Sammples in other locations, indhuding Eurcpe, are

Mliﬁﬁvp contacting any Huntsman Comporation sakes offica.

BE-I0R
Erpyeighl £ 00T, THS Mo Cifrarnlon in m o Lale B’ 80 i i e il
e e e L L e ey

i e o - e

T el T —-—h-—--—u-—nr—-ummmmmmmumnm
ITEERT DA ARLIED A 170 T SRR RS 0 BLFF CIRHOT 8 Y IR TN, D A T T e S ST O BLTRELLITY DO STTHIE F SHY S-SR, COMSTIURDE FOA AR FRATIELLEA
LI A SRR, D TR BRY SSERICAL COMSURDE DR LU THEREDS SRR T BLELECT T KA Y A THIRD SARTY EOE HEERCRMERT OF BHT FATERT DA OTHE BTELURCTLAL PR A O

AT LIS L ETIAEUCT b LIS T DR IELATICH T T AL T B BLITARILITY 28 Y SMOCUCT SO TR T T pe—
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APENDICE H

HOJA TECNICA DE AMINA EDR176

HUNTSMAN
Enviching ves. through innovation

Technical Bulletin

JEFFAMINE® EDR-176 Polyetheramine

JEFFAMINE EDR-1T6 polyetheramine is a relsfively low moleculsr weight, resciive polyether diamine. As
BN epoxy curing sgent it provides modersiely rapid cures, and cured resins with good mechanical propertfies
and excellent impect and themmal shock resistance. nmﬁmmnmmmmm
and improve anfistsfic properfies, etc. This product 5 more resciive than most of the ofher

in the JEFFAMIME polystheramine family. For optimum performance in cesfings, it is recommended that
JEFFAMINE EDR-175 potyetheramine be adducied.

APPLICATIONS - Epocxy curing, pofyamide preparsfion; other appiicsfions for resciive, high purity diamines
BEMNEFITS Relstively rapid cure refe, good cured resin mechanicsl properties in eposgy curing

. high
Mey add fexibility and hydrophiicty fo polyamides
Fotentis] partisl replscement for TETA in pofyamide preparsion

SALES SPECIFICATIONS

FProperty Specifications Jest Method®
Appearance Clear and fres ST-301
Color, P1-Co 50 mec S5T-30.12
Primery amine. % of fofsl amine 20 min. BT-5.34
Totsl amine, megig 11.0 min. S5T-5.35
Waler, wid 0.30 mec S5T-31.53.8

“Wethods of Test are avallshiz fom HuntsTan ComporsSon upon reguest

ADDITIONAL INFORMATION

MNOS. [Polycgraliofeneamine) AHEW (Amine hydrogen equivsient wi ), gleg 44
HAMIS Code 10 Viscosity, ¢St 25°C [77°F) B
CAS Number Proprictary Density, gfml {Iofgal), 25°C 0L8E0 [B.17)
US, TSCA Listed Flesh point, PMCC, “C °F) 105 (221)
Canadian WHMIS Classiiicafion E pH 122
Cansds, DSL Mot Listed Vapor pressure, mm Hg™C 185
Europesn Union, HNECSH INCS Listed 107140
Aucstralia, AICS Mot Listed
Japan, ENCS Contact Huntsman Regulstory
Kores, ECL Mot Listed



JEFFAMINE" EDR-176 polyetheramine as Epoxy Curing Agent

| Liouid spoey resln” 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

JEFTAMINE EDR-176 amine

JEFTAMINE EDR-148 3mine 20

DEGSPA 25

JEFTAMINE D-230 amine 2

1°0A 22 | |

PACW 23

Srookisid visc. o° (23°C) &70 700 | S50 | 600 | 2200 ) £530

Gl sme. min 200 g mass) 70 75 70 280" 150 250

Pesk excthem °C 231 | 215 | 230 | &5 | 180 | 135

G3ss tanston D~ C Bt | o | ec | 0 | 57 | 55 |
| Eoom smosemire e, 7days
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TOXICITY AND SAFETY

In iz Shie, EDRATE & ecm;weu wan omer
poyemer amines. DEGSPA & e
aejdmsemms
soutes EDR143 kB
mmmmmsnmmw

ngp’mmm?m .

CioSlichatc 3mines,
IPCA (sophorone diamihne) and  PACM [(4.0-
bis{3TinocyTichegmethans].

The EDR-176 (24 pir) should be mixsd
Wi e resh

"Gene=! purpose eooxy =i, EEMY 125152 11,000-15.000
FirFaxg)

*Tere {719 © 10.000cF
*Cu=d 20w 30°C. 2 125C

For addifional informstion on the toxdcity and safe handling of this product. consult the Matenal Ssfety Dats
Shest (Sefety Data Shest in Europe) prior to use of this product.

HANDLING AND STORAGE
Materials of Construction
At temperatures of 75-100°F (24-38°C)

Tanks Carbon st=ed

Lines, valves Cerbon steel

Pumps Carbon stes!

Hest exchange Surfaces Stainless steel

Hoses Stsinless steal, polyethylens. polypropylene, and TEFLON™'

Geskets, packing Polypropylens or TEFLON™' {alastomers such as necprene, Buns N,
and VITON™" should be svoided)

Atmosphere Nitrogen or dry sir

At temperatures above 100°F (338°C)

Tanks Stainless stea] or sluminum

Lines, Valves Stainless steal

Pumps Stainless stead or Carpanter 20 eguivalent

Atmosphere Nitrogen

“VITON® and TEFLON® are regisisrsd Tsosmanis of Duport.



HUNTSMAN

Enriching Ives through innovation

JEFFAMINE® EDR-175 polyetheramine mey be siored under air st ambient tempershuoes for extended
periods. A nitrogen blanket is supgested for sll storage. however, fo reduce the effect of accidents] exgposure
to high temperatures. and to reduce the shsomption of sfmospheric meisture and carbon dodde. | should be
nofed thst pronounced discolorsfion is Bkely to ocowr st tempershres shove 140°F (B0FC). whatever the
paseous pad.

Cleanout of lines and equipment contsining JEFFAMINE EDR-178 polyetheramine can be sccomplished using
warm weier snd sieam.  In fhe event of spillsge of this product. the sres may be flushed with weter, The
proper method for disposal of waste matenal is by incinerstion with sirict cbservance of all federsl, ststs, and

local regulstions.

AVAILABILITY

JEFFAMIMNE EDR-178 polyetheramine is availsble in tenk cars, tenk wagons, 55gsllon (208L) drums of 460
pounds [2108g) net weight, and 5-gallon (18L) cans. Semples sre gvailsble in Morth America end Asis by
contecting our sample depariment st 1-300-382-0824. Samples in cther locations, including Euwrope, are
sveilzble by contsciing any Huntsman Corporsfion seles office.
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APENDICE |

HOJA TECNICA DE AMINA D230

HUNTSMAN
Enviching Ives through innovation
Technical Bulletin

JEFFAMINE® D-230 Polyetheramine

JEFFAMINE D-230 polyetheramine is cherscterized by repesting oxypropylens units in the backbone. As
showm by the representsfive struchre, JEFFAMINE D-230 poly=theramine 5 a difunctionsl, primary amine
with an eversge mokeculsr weight of sbout 230 The primany amine groups are locsted on secondsry carbon
sioms &t the end of the aliphatic polysther chain,

APPLICATIONS - Epoxy curing sgent

= Rescts with carboxyfic acids to form hot melt adhesives

= Rescs guickdy with isocyansies

= Eglis may be formed readily for surfactsnt ==
BENEFITS = Low viscosity, color snd vapor pressare

= Complstely miscible with & wide varsty of scivents, including wster

= Prowides tough, cesr, mpeact resistant cosiings, casfings. and sdhesives

= Cosfings sre free of surface blush prevelent with meamy smine curing sgents

SALES SPECIFICATIONS
FProperty Specifications Test Method™
Appesrence Colorkess to pale yellow bouid ST-301
with shght haze pemmitied
Color. Pt-Co 25 m=x 5T-30.12
Primary amin=, % of folsl amine 87 min_ ST-5.34
Totel acetylstsbles. megg 53-81 5T-31.28
Totel amine. megiQ 51-387 5T-5.35
Totsl amine, 3% scefylstehles 840 min. Cslculsted
Water, w3 020 mee S5T-31.53. 6
“Lhethods of Test ae o Hurisman Corporaiion upon reEquest.
ADDITIONAL INFORMATION
Eegulgtory Information Tumical Properiies
DOTIMTDSG Classification Amines, Bguids, comosive, M{m}mwm},gm [51]
NOS. [polycopropylensdismins) Equivslent wt with isocysnstes, gleqg 120

H&IS Code 10 Viscosity, cBE 25°C [77°F) 8.5
CAS Numiser B025-10-0 Density. giml (Ibfgal). 25°C 0.843 [7.80)
US, TSCA Listed Flash point. PRICC. *C [°F) 121 [250)
Cansdisn WHMIS Clessificaiion E pH. 5% squepus solution 117
Cansds, DSL Refrective index. e 14465
Eumpesn Union, EINECSE INCS  Polymer E:ea'q:l Wapor pressure, mm Hg™C 1100
Auctrelia, AICS 1133
Jepan, ENCS Cuiact]—i.lisnmﬂﬂglﬂcq'
Fores, ECL Listad



HUNTSMAN
Enviching bves throwgh innovation
TOXICITY AND SAFETY
For eddiionsl information on the foxicily and ssfe handling of this product, consult the Msterisl Ssfety Data
Sheet (Safety Diata Sheet in Burops) prior to use of this product.

HANDLING AND STORAGE

Materials of Construction

At temperatures of T5-100°F (34-33°C)

Tanks Carbon stesl

Lines, valves Carbon stes]

Pumps Carbon st

Hest exchangs Burfaces Sisinless sfe=l _

Hoses Stainkecs stedl, polyetiylens, polypropylense, and TEFLON™

Gaskets, packing Polypropylene or TEFLON® (elastomers such &s neoprene, Buna M, and
WVITON™ should be avoided)

Atmosphers Nitrogen or dry sir

At temperatures abowe 100°F (38°C)

Tenks Stsinlecs steel or sluminum

Lines, Vehes Stzinless stesl

Pumps Stsinlecs steel or Carpenter 20 equivelent

Atmosphers Hitrogen

NATONS and TEFLON e egisiersd fademsns of Dupont.

JEFFAMINE™ D-220 polyetheramine may be siored under sir st embient tempershes for extended periods.
A nifrogen bliankef = sugpested for all storsge, however, o reduce the effect of scoidentsl exposure to high
tempershres and fo reduce the shsorplion of stmesphenc moisture and carbon diccade. |t should be noted
that pronounced discolorsSon i lkely to ocour st temperstures shove 140°F (B07C), whatever the gaseous

pad.

Cleanout of Bnes and equipment contsining JEFFAMINE D-230 polyetherasmine can be accomplished using
wearm water and sfeam.  In the event of spillage of this product, the area may be flushed with water. The
local regulsfons.

AVAILABILITY

JEFFARMINE D-230 polysthersmine is sveilsble in tank cars, tenk wagons, 55-gsllon (208L) drums of £30
pounds [185%kg) nat weight, and S-gallon (18L) cans. Semples sre avallsble in North Amenica and Asia by
contzcfing our sample depariment st 1-300-652-0224. Samples in ofher locafions, including BEurcpe. are
availsble by confacting amy Huntsman Corporstion sales office.
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APENDICE J

HOJA TECNICA DE AMINA T403

HUNTSMAN
Ennching ives through innovation

Technical Bulletin

JEFFAMINE® T-403 Polyetheramine

JEFFAMINE T-403 polystheramine is is cherscierired by repesting axypropylens units in the backbone.
As shown by the struchre JEFFAMIME T-403 is a fifuncionsl primsany smine having an aversge molecular
weight of spprodmaisly 4400 s amine groups s locsied on secondsry carbon sioms st the ends of
aliphstic polyether chains.

CH 3z

I)\tNHE
[e+y+z) =58
CH3 CH 3
Ao oAy
HzM - z NHz
HiC

APPLICATIONS - Epoxy curing sgent

= Anfiseg sgent for polyursfhanes
BENEFITS = Low eodor and vapor pressure

= Compistely miscible with & wide vansty of schvents, including wetsr

= Improves fedbility and strenghh

SALES SPECIFICATIONS

Property Specifications Test Method-
Appesrsncs Colorkess to pake yellow with sbght hare S1-301
Color, Pt-Co 5 msnc ST-30.12
Primsary smine, % of fofsl amine 20 min. ST-5.34
Totsl ecetylsisbles, megig 6.5 min. — 7.1 masc 5T-31.28
Total amine, megig 6.1 min. — 8.8 masc ST-5.35
Wiister, wilh 025 mex 5T-31.53. 8

“Memocs of Test are avalstis iom HUMSTEN CoOrpoRSon Upon request

ADDITIONAL INFORMATION

E 1 Inf - Tumical Phvsical P £
DOTTDG Clessification  Comnosive Bquids, toode, AHEW [amine Inydrogen equivaelent wi ), gfeg 81
M.O.S. (polyoypropylenciiamine) Viscosity, St 25°C (77°F) T2
HAMIS Code 10 Density. gfmil (Irgal), 25°C 08738 (B.12)
CAS Number 20423-51-3 Flash point. PMCC, “C {F) 126 (385)
US, TSCA Listed pH. 5% aqueous sciufion 118
Cansdisn WHMIS Classificafion DiB. E Refractive index, no— 1.4
Cansda DSL Listed Vapor Precoumrs. mmHg“C 11181
Eunnpasn Union, BEINECEELINCS  Polymer Exempt 5207
Auctrelis, AICS Listed
Jepan, EMNCS Contact Hunisman Regulstony
Kores, ECL Listed

China, IECSC Listed



HUNTSMAN
Ennching ives throwgh innovation
TOXICITY AND SAFETY

Sheet (Safety Data Sheet in Europe) prior fo use of this product

HANDLING AND STORAGE

Materials of Construction

At temperatures of 75-100°F (34-387°C)

Tanks Carbon stes]

Lines, velfves Carbon stes

Pumgps Carbon st==!

Hest exchange Surfeces Steinkecs stes] _

Hoses Sisinkecs stee], pofyetinylens, polypropylene, and TEFLOM™

Gasksts, pedidng WHEW[MMMWMN.M
should be avoided)

Afmosphers Mitrogen or dry sir

At temperatures abowve 100°F (387C)

Tanks Staink=cs steel or shurminum

Lines, Valves Stsink=cs steel

Pumgps Sisinkess stes] or Capenter 20 equivelent

Afmosphere Mitrogen

JEFFAMIME™ T-403 polyethersmine may be stored under sir st ambient tempershures for extended periods.
A nitrogen blankst is supgested for sl storage, howsver, o reduce the effect of sccidentsl exposure to high
temperstures and fo reduce the shsorplion of stmospheric moishure and corbon diccdde. |t should be noted
that pronounced discolorstion is Bely fo ocour st tempershres, shove 140°F (B07C). whatever the gaseous
pad.

Cleanout of BEnes and equipment contsining JEFFAMINE T-4203 polyetheramine can be sccomplished using
warmm weier and steem.  In the event of spillage of this product the area may be fiushed with weier. The
proper method for disposal of waste meterisl is by incinersfion with sihict obsenvance of sl federsl, stste, and

local reguistions.

AVAILABILITY

JEFFAMINE T-430 polyetheramine is available in tank cars, tank wagons, S5gellon (208L) dnams of 440
pounds (200&p) nef weight, and Sgsllon (151) cans. Samples are gvsilshle in Morth America and Asia by
conteciing ouwr ssmple department st 1-2800-582-0024 Samples in other loesfions, ncheding Furope, are
availshlie by contscting any Huntsman Corporsiion sales office.
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APENDICE K

HOJA TECNICA DE AMINA TETA

Enviching ves throwgh innovation

Technical Bulletin

TRIETHYLENETETRAMINE (TETA)

TRIETHYLEMETETRAMINE is 5 mixture of four TETA ethyleneamines with close boling points including inear,
branchead and two cyclic molecules.

Thase compounds ars-

= TETA (CAS #000112-24-3, N N'-bis (2-aminoethyl}- 1. 2-ethanediamins)

- Bis AEP [CAS SME521-28-0, NN -b=+{2-amino=thyljpiperazine)

= PEEDA (CAS 2024028464, NH[2-aminoethyl)2-aminoetylpiperazine)

- Branched TETA (CAS S04007-80-8, tis{2-aminosthyljaminz)

H
M M
e N I P e e
H
APPLICATIONS = Aszphsk sdditees = Mimersl processing sids
= Commosion inhibitors = Polysmids resins
=~ Epaxy curing agents = Swurfactants
= Hydrecarbon purification = Textile sdditves
= Lube o and fusl additves

SALFS SPECIFICATIONS

Property Specifications Test Method"
Amines, mol wi < TETA, wt 3 2.0 miaoc. ST-3521%
Azzay TETA wt % B7 10 min. 5T-3521%
Color, Pt-Co 50 max. 5T-30.12
Wister wt B 050 i ET-3153. 8
“Memoss of Test are avallshis fom HUmSTEn Corporsion Upon reouest
ADDITIONAL INFORMATION
Regulatory Information Hegst of vaporization, BTV 16802
DOTIMDG Classilication Trethylenstsramine Heat of combustion. BTUMD 14287
HMIS Code 140 lonization constants, k_ 1 B.TE-5
WHMIS Classificstion OB, D2A, D2B. E lonization constants, K. 2, 25°C T.0E8
FInematic viscosity, oSt 25°C 214

Chemical Control Laws P&mlaicvismsiy’.cﬁtw{: 103
United States, TSCA Listed Maolecular weight, Typical product =1

) ) . Niinogen conient, 3% To
Typical Physical Properfies pd-l{iu'.;suuiagj 10
Amine value, mg KOHIg 1443 Refracive index, n® 1408
Boiling point, °C (F) 260 (F00) Speciic gravity. 2525°C 0883
Coefficient of expansion, 1~C, 20FC 0LDDOTS Speciic heat, calfg =C, 20-C 0482
Density, giml, 20FC 0881 Samface tension, dynesicm, 20°C 23
Dielectric constant, 25°C and 1 kHz 14 Thermal conductity.
Blectrical conductivity, pmhosfcm, 24°C 0038 calferm-sec=C, 20=C 0000450
Flash point. PMCC. =C (=F) 118 245) Vapor pressure. mm Hg, 20°C (B8+F) =01
Freezing pont, =C (*F) - 35 (-31) Viscosiy, o, 20°C 13.8

Heat of formation, kealimol -1746 Water solubility (0) =10



HUNTSMAN
Enviching ives throwgh innovation

TOXICITY AND SAFETY

Because of the fragility of ey= tissus. slmost any eye contact with any sthylensamine may csuse rreparsble damage.
ewen blindness. A single. shor exposure o ethylensamines. may csuse severs skn bums, ﬂieas.#&plﬁmgaj
Exposwre M3y resull in the matensl being sbsorbed through the skin in harmful amounts. Exposwres hawe caused
allergic skin resctons in some indvidusls. Single dose oral toxdcity of ethylensamines is low. The oral LD for rats 5 in
the range of 1000 to 4500 mg/ky for the ethyleneamines.

mmmmmnmmmmmmmmmwm

ares with plenty of water for at least 15 minutes. Eye =xposures should be exasmined by a physician. Contaminated
clothing should be lsundered before reuse. I ingestion occurs, do not induce vomiting. Hawve the individual drink 3 lsrge
amount of water (or mill, i it & readily svailable) and transport them o 3 medical facility immediately.

For additional informasion on the foxicity and safe handling of this product. consult the Matenial Safety Diata Sheet
(Safiety Diata Shest in Eunope) prior to use of this product.
HANDLING AND STORAGE

In order to maintsin the high degree of parity with which riethylenetetramine (TETA) & manufachured and shipped., the
following storage and handling considerations are recommendead:

Dry Inert Gas Blanket

This product should be stored under a dry inest gas blankst, such as nitrogen, o0 mnimize contEmination resuling from
contsct with air and water

Materials of Construction

[f shight colorstion of the sthylensamine 5 scceptsble. storage tBnks may be made of carbon st=el or bisck mon,
prowided they are free of nust and mill scale. Howswer, if the amine 5 stored in such tEnks, color may dewelop dus o
ron contaminsSion. K inon contamination cannot be tolerated. tenics constructsd of types 304 or 318 stenless sesl
should be used. (Mote: Because they are quicidy cormoded by amines, do not use copper, copper alloys, brass, or
bronze in tanks or Bnes ) Recommended storage constnuction for TETA & stainless steel.

Storage Temperature

Triethylen=stetramine (TETA) has a3 pour point of -35.1°C. To awoid freezing. the product should b maintzined above
this t2mperaturs.

Spills or Leaks

Small spills should be cowersed with inorganic sbsorbents and disposed of properdy. Organic sbsorbents have been
lmnown 1o ignite when contaminated with amines in closed conminers. Cersin cellulosic matenials used for spill ceanup
such 35 wood chips or sawdust hawe shown resctivity with ethylensamines and should be awoided. Large spills should
be contained and recoversd. Water may be used for clean-up purposes, but awoid disposing of the materal inlo sewers
or natwral watsr bodies. Dispossl should be i sccordance with sl federsl, st=t2 and local lews. regulations, and
ordinances. Ethyleneamine kesks will freguently be identified by the odor (ammoniscsl) or by the formation of 3 whits,
sofid, waxy substance (amine carbamates). Inorganic sbsorbents or watsr may be used to chean up the amine wasts.

AVALABILITY
Triethylenstetramine (TETA) is availlable in bullk and in 55-galion drums of 200 Kg net weight Samples are avsilsble by
contaciing ouwr sample depariment at 1-800-082-0024.
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APENDICE L

HOJA TECNICA DE AMINA TEPA

Technical Bulletin
TETRAETHYLENEPENTAMINE (TEPA)

TETRAETHYLENEPENTAMINE (TEPA) is principally 2 modure of four TEPA ethyleneamines with close boiling ponts
Thsem

- TEPA (CAS =000112-57-2. N-{2-aminosthy]-N"-{2-[{2-amncethyljamno)=thyl- 1.2

= AETETA (CAS =031285-46-2 4{2-ammnosthyl)-N-{2-aminocthyl-N" -Q{QWMIZ-

- APEEDA(CAS)Mlmz 1< 2-aminozthyf-4{(Z-amnosthyf\aminojethyl-oiperazine)
- PEDETA (CAS=031205-4g5 IQP{QWMMW)

APPLICATIONS - Asphalt addtives = Min=ral processing 3ds
= Corrosion mhibitors - Polyamids resns
- Epoxy cunng agents - Swrfactants
- - Taxie addtves
= Lube od and fusl addoves
SALES SPECIFICATIONS
Progerty Specications Test Methog®
Amines, molwt <TEPA wt. %2 30 max ST-35225
Amines, molwe > TEPA we %2 3.0 max ST-35225
App=arance Claar amber bgud ST-30.1
Assay TEFPA wt 950 min ST-35225
Color, Gardner 4 max ST-30.13
Total piperazines, we % 38 max ST-35225
Water. wt 32 0.50 max. ST-31.53.6
“Memods of Test e SEistis fom Huntsren Comporstion uoon reguest
ADDITIONAL INFORMATION
Reguiatory information
DOTTDG Classfcston Tetasthylenspentamins Heat of vaporization. BTU® 1315
HMIS Codes 310 Heat of combussion, ETUD 14437
WHMIS Cliassfication D1B.02A. D26.E lonization constants, K. 1 855
: lonization constants, K= 2 25°C 6558
Chemscal Confrol Laws . Kinematic viscosty, ¢St 25°C 541
Canada, DSL Ls=g KinemaSic viscosty, cSt. 40°C 248
United States, TSCA Listad Moleculsr weight. Linsar component 18230
) R ~ Niciecular weight, Typical product 200
Jypical Physical Properfies comt=nt. %% 5.1
Amine value. mg KOHg 1343 pH of 1wt 3% soksion 115
Boiling pont. 760 mm Hg. *C 332 Refracve index, 25°C 1534
Cosfiiciant of expansion. 1~C. 20°C 0.000681 Spaciic gravity. 2020°C 0863
Densty. g/mi. 20°C 0001 Specéic hest calig *C. 20°C 0451
Dislectnic constant. 25°C and 1 iz 120 Surface tension, dynesicm, 20°C .3
Blectrical conduciwity. pmhosiom, 24°C 0.0035 Thermal conductvity, calicm-sec=C, 20°C  0.000435
Freezing point. <C -30 Vapor pressurs. mm Hg, 20°C =001

Hast of formatsion. kealimol -187 Viscosty. &, 20°C 234



Enriching ives throwgh innowaton

TOXICITY AND SAFETY

Becsuse of the fragiity of eye t=sue. slmost any eye contsct with any sthylenssmine may c3use Imeparsbie damage. ewen
blindnesz. A zingle shom SEposurs 10 SylSnesmines, May CIUSS SSVErs Shan I:l.lmi,ﬂieas-mm-_ profonged sxposure may
result In the mat=nal being absorbed through the skan in harmiul amounts. Exposwres have caused allengic skin reacions n
some indvidusls. Single dose oral indcily of effiyieneamines s low. The oral LDy for @i is i the range of 1000 1o 4500 mghg
for the

mmmmﬂnm-ﬂ.mﬂﬂwnmmwwm

tsmw}ﬂmmmanﬂﬂﬁlﬂ

HANDLING AND STORAGE

In pedier 10 maintsin the high degres of punity with which =tresthylenepentsmine (TEFA) 5 manufzciured and shipped. the
followeng storage and handing considerstions ars recommended:

Dy Inert Gas Blankst

This product should be stored under 5 diy inext gas bianket, such a5 nilnegen. o minimize: contsminaiion resuiting from contact

if shight coloraion of the effnlenesmine s acceptshie. sirage tanis may be made of crbon ste=l or biack Fon, provided they

they are quickdy comoded by amines, do not use copper, copper alloys. brass, or bronze in Enic o Ines) Recommendead
‘Sirsge construction for TEFA B stEnless stel or carbon stesd

Tetrssthylenspentamine (TEFA) has 3 powr point of -30°C. To awoid freezing. the product showld be maintsined sbhove this
EmperEre

Spills or Leaks

Small spills should be covered with inorganic shsorbents and disposad of properdy. Organic sbsorbents hawe besn known o
ignite when contaminzisd with amines in closad contsiners. Cermin cellulosic mat=nsls used for spil desnup such as wood
chips or sawdust have shown rescivity with sthylensamines and should be swoided Large spills should be contsined and
recovered. Wistsr may be used for clean-up purposes. but avoid disposing of the mat=nial imto s=wers or natwral water bodies.
Disposal should be in accordance with all federsl, stete and locsl Ews. reguistions, and ordinances. Efmlensamine

leals will frequently be identfied by the odor (ammoniscal) or by the formation of 3 white, solid waxy substance (amins
carbamates). Inomganic sbsorbents o wEtsr may be used o dean up e Smine nesis

AVAILABLITY

Tetrssthyienepentamine (TEFA) i= avaiable n bulk and in 55-galion drums of 205 Fg net weight  Samples are awsilable by
contScting our sample deparment =t 1-B00-562-0824.

mrE-CE
Hunteman Conporstion
Business CiMcos
10003 Wbomoch Fofest D - e, o o e St A TS
The Woodiands, TX 77250 mmI—wt I O ToI I, SE 3 TIILT —EE CE ITes IS IEED e TTIE TTUWED  ~8) SRR ACF T I8 DI SES
(251) T15-6000 o e T e o AT T S T D S iosTa. T ) S oo et - S s
: S T o T IS T T T TR B T T e o, N TIRARN MR D RN O SoamAN TR OF
A FINT, ST, O IPLIE, LA B SO LSS §O AT PAMSEAN Y T MESCTANLAZSILI Y TN FINRESS BN A
Hunteman Advencad Techmology IPASE LI [PLBETIE, N RS | O AT I L ST PLAAL PRENESEIT MG OF AT 1D MART Y, ON VRSB
Canter A D CEBALITY OB CUBSE-SCTRIE-SCE WEAE PHCE DESCRITIICN O SAMIMLE, AN ANY LR O IHOOUC IS DESTMEED
Tochnical tanics SRS S COMIOUCT A SRR VS IR IO LA I U UASIL Y OF AT PHCIOUCT OB S N R
S AN AT A2 HESSE AR LEABSATY WREGAISUICVES HESIN NG FROM IHE LS OF SICH PHCOUC |, WEEIHESE LS
5600 Gosling R NS OB TSRS P B DM SR ANCES. S—oos1 IIEToES © S fLTeSESIT TE D TESETLY BmIET == ET
The Woodiands, TX. 77381 e i e T e e
T2TTED T . T T I, T, BT TG IR, T 3T oy e s e T et
2B EECIETI T SHeE T CEIETI ECS TSI, I E TIIAS 1 WEED T - 3 ToT SIs o —meL oo ThEENED BT e IomD o, -
T T SEORTT < T ST B S T St ST, T S s,
Sampies 1-500-652-0524 o o T . 20 e sy T s o s o) e T ey ST T T
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APENDICE M

HOJA TECNICA DE RESINA EPOXICA GE38

CHLVIL Frermes=

TECHNICAL BULLETIN

An Emerald Performance Materials Company

ERISYS GE-38
Polyglycerol-3-Polyglycidyl Ether
Aliphatic Trifunctional Epoxy
CAS NO. 1185493885

DESCRIPTION

ERISYS GE-38, epxddized Polyghycerol, is a medium
viscosity, afiphafic tfrepodde. GE-38 is compalible with
mest standard eposry resins st sl concentrefions and can

APPLICATIONS

Uy uUud uu

Clear Clean
\iscosity & 25°C. cps 1070-1380
Epmxdde Equivalent Weight, gfeqg 180-180
Gardner Color, max B
Residusl Epichionoinydinin, max ppm 10
Hyydrolyzshie Chionide, max % 1.0
Wieight per Gallon, @ 257°C s 102
Flash Point, *C (*F) =03 [200)

HEALTH & SAFETY RECAUTIONS

ERISYS GE-38 is not & primany skdn imitant and

Refer to the OWVC Thermmoset Specisifes Matensl Safety
Dt Sheet on BRISYS GE-38 for addiional safety &
handling informsaiion. The MSDS s revised 2= new dats
becomes svailsbis

ERISYS GE-38 is not TSCA registered and thereione not
svaileble for sale in the United Ststes. Samples ars
awvailshie for RED use only. See fhe MSDS on this
status

PACKAGING & AVAILABILITY

ERISYS GE-38 & awvoilshle n stesl non-
refunabls dnems (441 bs. net) and 5 gallon piesic pails
(45 lbs. nef).

OWC Thermoset Specialties

17|

PASE 1



@Mm ERISYS GE-38

An Emerald Performance Materials Company

17l

DISCIL AIMER

The informiation contsined hersin = befieved to be refisbis. but no representstions. guaranisss or wamantes of any
kind are mads 35 to s accurscy,. suishility for parficular applicstions or the resuls to be obt=ined there fom. The
miormeiion i based on shoraiony word with small-scale equipment and does not necessanily ndicai= end product
parformance. Becsuse of the vanstions in methods, condiSons, and equipment usad commensislly in processing
these matnals, no wamaniies or gusranisss are made a5 o the suitshility of the products for the applicatons
disciosed. Fullscale t==fing and end product performance are the responsibility of the user. OWC Thermoset
Spauﬂ:sdﬂmbeh&lehaﬂiemmdﬂaﬂﬁ:ﬁyﬂn&whaﬁqdﬂ
material beyond COWVC's direct control. THE SHLLER MAKES MO WARRANTIES, EXJPRESS OR IMPLIED,
INCLUDNNG, BUT HOT LIMITED T, THE IMPLIED WARRANTIES OR MERCHANTABILITY AND FITNESS FOR
A PARTICULAR PURPOSE. Nothing contained hessin is o be considerad permission, recommendation., nor a5 an
inducement o praciice any patented rvention without penmission of the patent owner. [N N EVENT SHALL

5H | FR BE LIAE F FOR ANY INCIDENTAL, CONSEBOUENTIAL OR SPECIAL DAMAGES.

OUC Thermoset Specisiies— 844 N Lenols RosdWoorestonn, M) 02057
An Emersid Performance Matsnasls Company

= Copyright 2008 Emerald Performance: Materisls LLC. 62008

CWC Thermoset Spedialties
‘B4 North Lanok: Fuoad / Moorssooes, M) 08057/ Fhone: B56-533-3000 7 Fac 256-333-3002 . weerer ssmerakdmarsrials com

Supplying Specialty Thermosets Worldwide FAGZE 2



APENDICE N

HOJA TECNICA DE RESINA EPOXICA GE40

LWL ermese:

TECHNICAL BULLETIN

An Emerald Performance Materials Company

ERISYS  GE-40

Pentaerythritol Polyglycidyl Ether
Aliphatic Tetrafunctional Epoxy

CAS NO. 30973887

EINECS - Polymer (Monomers Listed)

DESCRIPTION

ERISYS GE-20, epocadized Pentserythniol, is s medum
wiscosity, sliphsfic iefreepodde. GE-40 is compatible with
most stendsrd epoxy resins st sll concentrafions and can

APPLICATIONS

Uud uJu

Photorasists

TYPICAL PROPERTIES

Clear, Clean

Viscosity @ 25°C. cps B00-1200
Epodde Equivalent Weight, gfeq 158-170
Gandner Color, masx 3
Residusal Epichlorohydrin, me: ppm 10

Chioride, manx % 15
Weight per Gallon, @ 25°C bs 10.4
Flash Point. °C [°F) 151 (304)

HEALTH & SAFETY RECAUTIONS

ERISYS GE40 is not & primany skin imitant and
contact The

recommended.

Refer fo the CVC Thermoset Specisifies Materisl Safety

D=ta Shest on ERISYS GE-40 for sdditional ssfety &

handling informsiion. The MSDS s revised s new data
evailzble.

Produciion of poiymeric micropomous membrenes b

REGULATORY STATUS

ERISYS GE-40 i= not TSCA registered and fhersfore not
svsiisbls for sals in the United Sistes Samples e
awailable for RED use only. See the MSDS on this
shalhus.

PACKAGING & AVAILABILITY

ERISYE GE-40 = gwailsble in 55-gallon sies] non-
refumsble drums (220 bs. nef) and 5 gallon plastic pails
(45 b= nat)

CWC Thermoset Specialtes

anani

PAGE 1



@ J’?&ennoser
Specm!ﬂe.r ERISYS™ GE-40

DISCLAIMER

The information contsined hersin s believed o be relishie, but no representsions, guarani=es, of wamanties of any

any pat=risd
SELLER BE LIABLE FOR ANY INCIDENTAL, DONSEQUENTIAL OR SPECIAL
VT Tharmoset Specisibes— 844 N Lenols RosdMoorsstown, MU 02057
An Emersid Perfommance Metenss Compsmy

= Copyright 2006 Emeraid Pedformance Materisls LLC. 62008

OWIC Thermoset
‘B44 North Lonok Rood ' Moorssroes, ] 0B0G7 7 Pleoss: B56-522- 2000 " Foc B56-542-3002 7w smcrabdnmot otk oorm

AR Srsnnbving  Snociaboe T Lt i =" P




APENDICE N

HOJA TECNICA DE RESINA EPOXICA GE60

Tbennoser
Specialties

SLVL

TECHNICAL BULLETIN

An Emerald Performance Materials Company

ERISYS GE-60
Sorbitol Glycidyl Ether -

Aliphatic Polyfunctional Epoxy Resin

CAS NO. 63412011

DESCRIPTION

ERISY'S GE-B0, eporddized sorbifiol. is an aliphsiic
muiiifuncionsl epooy resin. This resin will impart both
higher reactivity and crossiink density to epaxy resin
formuiations.

.ﬂdcﬂl:rﬂy ERISYS GE-80 can be usad to crosshink

APPLICATIONS

3 Crossnker for Acnyiic and Polyurethane Resins
2  Accelerstor for Epoxy Resins

TYPICAL PROPERTIES

Chear. Clean
Viscosity @ 25°C. cps 8,000 — 18.000
Epodde Equivalent Weight. gfeg 180 - 185
Gardner Color, mex 2
Hydriyzshie Chioride, max % 050
Weight per Gallon, @ 25°C b= 107 + 01
FRash Point, 5C (°F) =180 (=320)

HEAITH & SAFETY PRECAUTIONS

BRISYS GE-8D is nof a primary shdan iritant or
sansitizer. However, s with any epoxcy matenial
imitsiion can result from repesied or prolonged contact
The symptoms of this imitefion may sppesr ss & mild
reddening or & more pronounced rash. |t is, therefore.
important fo awoid skin contact where possible. Bubyd
mnubber gloves, full eye profection and proteciive
clothang ane recommended.

Refer to CWC Thermoset Specialties Msiznsl Safety
Dratas Sheet on ERISYS GE-850 for sddiional safety and
heslth information. The MSDS is revised 25 new dats
becomeas avsilsbls

PACKAGING & AVAILABILITY

BRISYS GE-8 is available in 55 gal. non-refumahile
stes] drums (net weight 480 lbs_) and 5 gal. plasiic
pails (45 b= nef) Bulk shipments sre availsble with
sdequate lesd-time. Drum inventory is awvsilsble =t
meost CWC regional werehouses. Checlo with your local
YOUL

CWIC Thermoset Specialties
B4 INorth Lenok. Foad " Moorsstoan, ] 08057 ' Pleoess: 856-533- 2000 7 Foc B56-332-3002 | were smcrabdmarsriak com

11/2408
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J’?:ennarer
.S'pecm!tre.r ERISYS™ GE-60

An Emerald Performance Materials Company

112408

DISCLAIMER

The infonmaibion contained herein 5 believed o be r=iishle, but no representaiions. guaraniees or wamaniies of any

Epecisites shall not be Esbie for and the customer assumes all nsk and Esbiity of any wse or handling of any

miatevial beyond CVWC s direct confrol. THE SELLER. MAFES MO WARRANTIES, EXPRESS OR IMPLIED,
INCLUDING, MMTUMEMTEWLEJWEEMMMMMSSFDR
A PARTICULAR PURPOSE. MNothing contsined hersin is 10 be considersd permission, recommendation, nor 35 an
inducement ip pracice any paen=d invenion without penmission of the patent owner. [N NO EVENT SHALL
SHLI FR BE LIABL F FOR ANY INCIDENTAL. CONSEQUENTIAL OR SPECIAL DAMAGES.

CWC Thermoset i M. Lenois Road/Moorestown, MJ OB0ET
An Performance Materisls Compamy

= Copyright 2008 Emerald Performance baterials 11C. 62008

CW'C Thermoser Specialtes
‘B4 North Lanok. Ricad |/ Mooresoes, W] DBOST ) Phoss: 8565332000 7 Foc B56-532-3002 |/ weersr_smerakdmatssrial com
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APENDICE O

HOJA TECNICA DE RESINA EPON828

Technical Data Sheet

Re-ssued Septemiber 2005

Product Descripton

Wiheen cross-inked or hardened with appropniats curing agents. very good mechanical, adhesive dielecmic
and chemical resisisnce properties are obained. Because of this versatlity, EPON Resn 828 has become
3 stsndand epoxy resin used in formulsSion, fabricston and fusion echnology.

Sabes Specification
|Pmpa|;r Linits Walss Test Method Sandsmd
Wiksight per Epodde [ i=s] 185 —182 ASTM D652
iscosity at 25°C P 1190 — 150 ASTM D445
Calor Gandner 1 max ASTM D544
Typécal Properties
lepaI;r Linits Walus Test Method Sendsnd
|Daﬂ-.r at 25°C Egal a7 ASTM D475
|Denisty at 25°C o 1.16

pressure (@ 25°C TT men Hg o3
FJ
|Fhi-a::i-e ndex @ 25°C (77 1573
FJ
Specific heat BTLMBMF 05




Thee lows wiscosity and cure properies of EPON Resin E28 allow its use under wanows appiicaiion and
fabrication techrigues. inchuding

L. ‘Spraying and breshing L. Pulnsion

..I%'I‘E‘l-"li'u -

Casting
. Pressure Eminating e Iokding

e WVazuum bag lEminating . Toweling

Curing Agenis

EFOM Resan 828 can be cured or cross-inkeed with 5 wanety of curing agents depending on propesiies
diesired in the fimeshead product and the processang condifions employed  Some commonly wsed curning
agents, recommendsd concentrations, typacal cure schedules employed in maior end-se spplicaiions, phus.
sources for thess curing agents ars displsyed in Table 1.

Performance Properties

Perdiomance Characisrsiics of Cured EPON Resin 828

Mechanical Properties

High performance. high strength matersls se obtsined when this resin = cured with 3 vanety of cuning
sgents. Unfilied systiems in comman use have ensie values grester than 100600 psi (B8 MP3) with modulus
walues grester than 4000000 psi (2750 MPs). Such systems are nomally very ngd. If grester Sedbiity i=
nesded syst=ms can be fomuisied o provide up o 3005 slongaion.

Adhesie Propertes

One of the most widsly recopnized properties of cursd EPON Resin 828 5 strong adhesion o 3 broad
range of subsirsies. Such sy=siems exhibit shear strength of up o 6.000 psi (41 Mps). One foctor which
contributes 10 this propey is the kow shrinksge shown by these systems during curs. Compsred w0 other
polymers, epoyy resins have low memal stresses resuliing in strong and dursible finished prodisets.

Biecirical Properfies

resisiviies up i 1 x 10E18 chm-om. dislectric constants of 3-5 and dssipation Soiors: of 00002 4o 0.020 &t
BPON Resin 828,

Chiemical Resistance

Caured BPOM Resin 828 i highly resistant to & broad mnge of chemicals, including causiic, acds, fusks and
sobvents. Chemicsly resistsnt remforced structures and nings or costings over metsl can be formulsted
waith EPOM Riesin 828

Formulsting Technigues

P p— e o g aew o



The primary components of 5 thermosaising resin formuls are the epoxy resin snd the handenar or curing
agent However, iIn practice other matenals are nonmally ncorporsisd o schieve specal properties. For
exmmpke, nart fillers such 3= silices, Eics, calcum slicsies, micas, days and calcum carbonsts can be
added to further reduce shrinisgs and improve dimensional sishiity. Also, reactive dilvents can be added
o EPON Resin 828 to reduce wiscosity. The sffect on viscosity by adding such masensls s shown in Figues
1

Ttz 1/ Coring Agents for EPON™ 222

RecommendedConcentraion  Typical DeflecSon

Eapge phe® Cure Temperswe

e
e P =

Aliphasc Amines

EFIFLRE™ 2223 Licpusicd 12 Td 25 1203250y ABCDEFH 5

(DETA) i

EFIKLIRE 3234 Licpuaed 132 Td 25 12250y ABCDEFH 5

(TETA) 7

EFIKILIRE 3200 (AEF) 22 2h, 25 12N250y BCEFGH 5
e
1h, 150
(200

EFIFLIRE 2270 Licpusicd S 144,25 S8(133) ABCDEFH 5
7

EFIFURE 3271 Licpusicd 12 144,25 G6E(151) ABCDEFH 5
)

EFIKLIRE 3774 Licpuaed 40 14d, 25 — ABCDEFH 5
7

EFIKLIRE 3230 Licpuaed 35 Td 25 BE155) ABCDEFH 1
7

D200 Typ= PEA Liicpusicd 55 30 i, I1(BE) ABCEFH 1
115240)

Cyciosliphatic Amines

EFIKLIRE 3370 Liicpusicd 38 Td. 25 56(133) ABCDEFH 5
7

EFIKLIRE 3382 Licpusicd &3 Td. 25 G3(145) ABCDEFH 5
7

EFIFLRE 3382 Licpusicd 60 24h 25 SH1209 ABCDEFH 5
e
Zh, 100



212
Polyamides
EPIKIURE 3115 L 120 1h, 100  85{185) AB 5
(212)
EPIKIURE 3125 Liicqusic 20 Td. 25  BO{185) ABCEFH 5
T
EPIKIURE 3140 L 5 Td. 25 115240y ABCEFH 5
T
Ao
EFIKIURE 3015 Liicpusicd 50 18h, 25 — ABCDEFH 5
&
Zh, 83
200y
EPIKIURE 3055 Lipuid 50 18h.25 GW[153) ABCDEFH 5
Mk
Zh, 83
200y
EPIMIURE 3072 Liicuicd 35 14d 25 53138) ABCDEFH 5
(@)
Arpmatc Amines
EPIELURE W Lipuid 5
Met=rhamylensdzmine Sold 14 2h 20 15300} BCDGH 3
(MPTA) (1T &
Zh, 150
(300}
Methylens diandine Sold - Zh B0 186N3I20) BCDEGH 13
(DAY (73 &
Zh, 150
(200)
Caminodiphemyd Solid 25 Sh 125 17T0{350) BCDGH 213
Suifone (DAS) 5 &
1h, 200
(382)

Tbis 1/ Curing Agents for EPON™ 228, cont.

RecommendedConcentraion Typical Deflection
Ranpe. phez Cwe  Temparstrs
Caring Agent” PiysicaiState Schedule C(F)  apchcaionst Supplierss



Time
LTrF)
Anihrydinides
Methyl tetrshydmphthalic Ll B0 Zh, 120 1300268) BCDGHI 9.11. 14
Anihwydinide (WMTHPA) 250y &
Zh, 150
(300)
MADIC Methyl Ll B0 1h 120 130035 BCOGHI Q.14
Anirydricie (NWA) (250) &
2-14h
260(500)
Hesainpdrophthalic Sold 80 ih, 80 1300265) BCDGHI 812 14
Anihwydinde (HHPA) (T &
2h, 150
(300)
Cataly=t= and
Mizcelansous
2-Efyk $ My MetzzEtk 3 4h, 50 T70{340) BCOGH 15, 16
Imidazole (EM-24) Ll (12 E
Zh, 170
(340)
BF 3 Monosthylamine Ll 3 1h 120 1704 BCOGHI 17
[BFIMER) (= 1.5
Zh, 170
(340)
Cle=trmyiaminopromytamine Sold [:] Omn, 100212 ABC [+]
- TI5(240)
Diicyandizmids Sold 4 Th 177 1500300 BCOGH 18 18
(350)

* Cures can be =fected with these cunng sgents ower 3 wide range of iemperstures. Higher temperahres
yizdd shorer cure Gmes and highest Tg.

* Parts of cuming agent per 100 parts of resin.

¥ Systems cured ST room Emperaiurs wens post cured St slevaied emperashurs 10 achisve defiection values.
“ Applicaiion codes: A - Coatings: B - Adhesives; C - Castings: [ - Moidings: E - Flooring: F - Pawing: G -
Blectrical Laminst=s; H - Struchwrsl Lsminstss; Hriament Winding.

& Supplier Code-

1. Humtsman Chemicsl]

2 REA CorporaSon

3. El. DuPont de Memows ECo., Chemicsls & Pigmenis Dept.

4_Harshaw Chemical Company

5. Momentive Speciaity Chemical

7. Amernican Cyanamid - Industris] Chemical Div.
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i Dimethylsming propyiamine may be subsSheed =t expense of siightfy reduced pot e Sowmes ame 2 and
18,

Figure 1/ Viscosity at 25 *C of EPON™ Resin 828 blends with varous diluents
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Fusion Techmobkogy

BPON Fesn 828 & the product of choice for 3 resin chemist using 3 speciic fusion catsiyst when
Processng proprietany Solid spoxy resins or epoxy esters. LUpon reguest, Momeniive Specsiy Chemicals
may be deletenous to resin caring and long = perfomance n secnical uses.

FDA Siatus

Prowsions are made in the FLA repulaiions fior the use of EPUN Resin 5238, wihen propedy formuisted,
appled and cured, for food contact applicaions under Tifle 21 Code of Federal Reguisfions 175,300 The
reguisions should be consulted for complete detmils. In pardcular, we direct your stention o subparsgraph
(b)) of 21 CFR 174.5 and the general provisions spplicsbis to indirect food addithees Isted thers
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Identification and Classification

Chemical designation: Phencl, 4,40 - (1-metylethylidane) bs-polymer with (chioromethyd) axrane.
Figure 27 Viscosity - temperature profile for EPON™ Resin 828

==

MWW W @M U WO IR W
B G2 O AR #R 5S4 S =S5 00 0D &2 e

Temperamrs. 10

Figure 3/ Specific gravity - temperature profile for EPON™ Resin 822
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EPON Resn 828
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Fomuilation and Application Information

applications, consult bulisfin SCA37, entied "EPON Resin Structersl Reference Manusl™ For epoxy resin
amine-cured costings, consult bulistin 5C:183, entiSed Formuisting Amine-Cured Costings waith EPON
Resin™

Figure 4 | Viscosity - temperature profile {for 5 samples of EPON™ Resin 28 ranging in viscosity
from 110-150 poisa)
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Safety, Storage & Handling
Please refier o the MS5D0S5 for the most cument Safety and Handiing infomation.

Plesse refer o the Momentve web site for Shelf Lie and recommended Siorsge mfonmaion.

BEPON Resn 828 5 an undiuted boud epeogy resin that is availahle in @nk cars. Enk tucks and 500 powund
et ciosed head dnems. BPON Resin 828 = nommally shipped in bullc from 150 *F (68 °C) o 180 °F (82 °C)



and can be stored at 120-140 °F (48-80 *C) for 2ase of handing. The viscosity tempearshure profie and the
speciic gravitylemperstue profile for EPON Resin 828 are display=ed n Figures 2 and 3 respectiesiy for
your guidsnce.

NOTE OF CAUTHON: When checiang viscosity of EPON Resin 828 incoming samples, we csulion you o
maiE cerimn that the product 5 mainEned &t 25 +- 0U01 *C before iesiing. You will note in Figure 4 that
EPON Resin B28 can vary in wiscosity by 10-15 poise for esch degres in mpersture the product vanies
firom 25 "C.

Exposurs 1o these materisls should be minimized and avoided, § fessibis through the obsenmnce of proper
precauiions, use of approprsis enginesring conirés and proper personal protecive ciothing and
equpment. and adhersncs 10 proper handiing procedurss. Mone of these materials should be usad,
stored, or transported wntil the handling precautions and recommendations as stated in the
Material Safety Data Sheet (M50 5) for these and all other products being used are understood by
all persons who will work with them. Cuestions and reguests for information on MMomentre Specisity
Chemicals Inc. (Womentve") products should be direcied o your Momenifes sales representsivee. or the
nesrest Momentve sales office. Information and MSOSs on non-bomenive products should be obitsned
from the respective manuisciurern

Packaging
Horaisbie in bulk and drm quantes.

Contact Informaton

For product prices, availshility, or omer placement, call our tol-free customer senvice number st
1-877-558-2200

[For Rzratre and technical sssisEnce, WSE ur webhsiis: S Wikl MOmeniie. COm
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Modulus, Tensile Strength, Break Strength

APENDICE P
DIAGRAMA DE PROPIEDADES MECANICAS DE PROBETAS DE RESINA-AMINAS CON ARCILLA
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