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RESUMEN

El presente proyecto se basa en el desarrollo de elastomeros elaborados a partir
de dos bio-resinas comerciales: un aceite de Castor epoxidizado (ECO), Heloxy 505
y un Sorbitol Glicidil Eter epoxidizado (SGE), GE-60, curadas con una diamina
(DDA) basada en é&cidos grasos. Estas resinas han sido obtenidas de fuentes
renovables y son ambientalmente amigables comparadas con resinas de origen del
petroleo. Las formulaciones de los termoestables fueron reforzadas con dos tipos

de organoarcillas comerciales denominadas: Cloisite 20A 6 Cloisite 30B.

Para la caracterizaciéon y evaluacion del nanocompuesto se han empleado
diferentes técnicas como: espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier
para realizar seguimiento del grado de conversién del grupo epoxi, revelando
porcentajes de conversion de epoxi superiores al 75%. Con el objeto de estudiar la
morfologia de las diferentes composiciones y la dispersion de la arcilla se ha
utilizado SEMy XRD; obteniéndose estructuras intercaladas en las 8 variantes en

la composicién.

Finalmente se evaluaron las propiedades mecanicas, evidenciando que la
incorporacion de las organoarcillas mejora significativamente las propiedades
mecanicas (médulo de Young, esfuerzo de tension y dureza) en comparacion a un
termoestable reticulado preparado Unicamente por las resinas epoéxicas y el agente

curador.

Palabras claves: Elastomeros, epodxicas, nanocompuestos, orgnaoacillas,

materiales renovables



ABSTRACT

The present project is based on the development of thermoset elastomers,
elaborated from two bio resins (ECO and SEGE), varying the epoxy compositions
and curing with diamine dimer (DDA) based on fat acids. Theses resins are bio-
based and itbecomes afull biobased thermoset elastomer reinforcing them with two
types of clays: Cloisite 20A and Cloisite 30B.
For the characterization and evaluation of the nanocomposite different
characterization technique were used. Spectroscopy infrared was used to follow-up
the epoxy conversion, getting percentages of conversion greater than 75% for this
systems. In order to study the morphology of the different compositions and the
dispersion of the clay has been in use SEM and XRD; there being obtained
structures inserted in 8 variants in the composition.Finally the mechanical properties
were evaluated, demonstrating that the incorporation of the clays improves
significantly the mechanical properties (tension and hardness) in comparison to the

neat thermoset elastomer prepared only by the epoxy resins and the curing agent.

Keywords: Elastomers, epoxy, hanocomposites, bio-based organoclay
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INTRODUCCION

En los dltimos afios un tema de gran interés en los materiales es mejorar sus
propiedades, en especial incrementar sus propiedades mecanicas y disminuir
su peso. Muchos estudios se enfocan en la incorporacion de reforzamientos
para desarrollar compuestos en escala nanométrica en una matriz polimeérica,
para obtener un producto final con propiedades superiores a las que tendria el

polimero convencional.

Existe una gran variedad de rellenos a nanoescala como: silicatos, arcillas,
negro de carbono (Paul y Robenson, 2016); los cuales estan desplazando a los
rellenos tradicionales debido a dos principales razones: son eficaces en poca
cantidad (generalmente menos del 10% del peso total) y logran mejorar
significativamente las propiedades tanto mecéanica como térmicas, incluyendo

moédulo, resistencia al calor e impacto (Fengge, 2004).

Los nanocompuestos formados con arcillas despertaron el interés desde que
en 1988 el grupo “Toyota’s Central Research and Development Laboratories”
desarrollara los primeros compuestos de arcillas y con ello obtuviera la primera
patente de este tipo de nanocompuestos (Okada et al, 1990). A partir de esa
fecha hasta la actualidad se han venido desarrollando mditiples investigaciones
de matrices termoplasticas y termoestables reforzadas con diferentes tipos de
arcillas correspondientes al grupo de las esmectitas, por ejemplo, la

montmorillonita.

A nivel local, en Ecuador, con el cambio de la matriz productiva se han venido
desarrollando investigaciones; una de ellas es un trabajo previo desarrollado
en la Facultad de Ingenieria Mecanica y Ciencias de la Producciéon, Escuela
Superior Politécnica del Litoral (ESPOL) en Guayaquil, conjuntamente con
Departamento de Ingenieria de Plasticos, Universidad de Massachusetts con
la finalidad de desarrollar elastomeros epédxicos basados en bio-resinas, es
decir resinas desarrolladas a partir de materiales o desechos renovables y con
adiciones de organoarcillas para mejorar ciertas propiedades finales (Chavez,
Vera, Rigail y Schmidt, 2016).



El Doctor Ulrich Giese (Guzman, Pelaez y Zambrano, 2013), director general
del Instituto Aleman para la Tecnologia del Caucho en Hannover, Alemania,
considera que existe un panorama de alto potencial para los elastomeros en el
futuro. Dependiendo del relleno utilizado y del agente curador que se agregue
al polimero seran diferentes las propiedades del elastomero final, asi también
se debe considerar los factores como: temperatura del proceso, tiempo de
postcurado para lograr un curado 6ptimo, de manera que las propiedades

mecanicas no se vean afectadas.

El presente trabajo pretende desarrollar un elastomero epoxico en base a una
determinada cantidad agregada de arcilla para mejorar sus propiedades
mecanicas, este elastdmero no tendra como base el petréleo sino dos bio-
resinas: un epoxico basado en aceite de castor (Heloxy 505) y una resina
proveniente de éter glicidilico de sorbitol (GE60); y se utilizara un agente
curador proveniente de acidos grasos (Croda Priamine 1071). Este elastbmero
abrird un nuevo campo en la fabricacion de elastomeros libres de solventes con
un bajo impacto ambiental, logrando aprovechar otros recursos no toxicos

como es la arcilla (Lipinska y Hutchinson, 2012).

Desde el punto de vista de sostenibilidad es recomendable el reemplazo de
resinas a base de petrdleo con resinas desarrolladas con materiales
renovables. Por otro lado, se intenta disminuir los costos de procesamiento del
elastdmero termoestable. Los elastdmeros usualmente se procesan a elevadas
temperaturas y sus tiempos de curado son también elevados. Existe un trabajo
previo ya desarrollado en el que se cura a menos de 100°C y el tiempo de
curado es de tres horas aproximadamente. Estas caracteristicas del
procesamiento lo hacen bastante viable para aplicaciones industriales.
Adicionalmente se incorporaran organoarcillas de manera que se mejoraran las
propiedades mecéanicas y fisicas como es el caso de resistencia quimica o

estabilidad hidrolitica y durabilidad.

Las nanoarcillas son mas eficientes que los rellenos a escala micro en una
matriz polimérica debido a que producen una mayor area interfacial, logrando
interactuar de mejor manera con el polimero (Garzén, 2014). Una ventaja

adicional en este tipo de materiales es que provienen de fuentes renovables,
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con lo cual se influye positivamente en el balance de CO:2 en su vida. Por ello
el desarrollo de nanocompuestos amigables o “Green composites” se esta

volviendo una tendencia a nivel mundial.

Actualmente existe una infinidad de elastbmeros como: poliuretanos, siliconas
de dos partes, caucho wulcanizado, entre otros. Los poliuretanos pese a tener
poco estabilidad hidrolitica y térmica son los preferidos debido la facilidad de
Su proceso, a sus buenas propiedades de adherencia a los substratos y por su

diverso rango en lo referente a propiedades mecéanicas.

Los que presentan una estabilidad térmica e hidrolitica mejor que los
poliuretanos son las siliconas y el caucho vulcanizado. El proceso para producir
siliconas como caucho vulcanizado es parecido, y es relativamente caro. El
limitante del uso de las siliconas es que requiere bastante tiempo para su
curado y ademas se lo realiza a altas temperaturas, y su dureza es inferior a
80A, mientras que el caucho vulcanizado requiere una elevada temperatura de
procesamiento y moldeo. Todos estos elastbmeros tienen como base el

petroleo, con lo cual sus procesos en su mayoria resultan ser toxicos.

En los dltimos afios se ha incrementado el uso de elastbmeros gracias a la
facilidad de maleabilidad y a otras propiedades que presenta. Sin embargo, los
elastbmeros convencionales como cualquier otro tipo de plasticos provenientes
del petrdleo generan cada vez un mayor impacto ambiental, esto se debe

principalmente a las siguientes razones:

Dificil y lenta degradabilidad en el medio.

Empleo de solventes y aditivos en su composicion para mejorar Sus
propiedades, siendo algunos toxicos.

Generaciéon de residuos, con su consecuente acumulacién principalmente en

océanos y mares.

Para lograr diferentes propiedades finales del polimero se utilizan diferentes
aditivos quimicos, como es el caso del Bisfenol A. Este aditivo quimico esta
generando preocupacion en la comunidad cientifica debido a que puede

transmitirse a los seres humanos. Se ha demostrado que cuando una sustancia



quimica ingresa al cuerpo humano puede funcionar como hormonas, con lo
cual se producen alteraciones en el desarrollo sexual, infertiidad e incluso
cancer (Tellez, 2012).

La hipétesis de este proyecto es: El desarrollo un elastomero epoxico con
componentes de baja toxicidad y de facil mezclado sin utilizar solventes.
Ademas con la incorporacion de organoarcillas a los nanocompuestos se

mejoraran las propiedades mecanicas.

El objetivo general de este proyecto es desarrollar un nanocompuesto de
elastdmero bio-epoxico libre de solventes y curado a bajas temperaturas, y los
objetivos especfficos: 1) Optimizar la formulacién y curado del elastobmero
epoxico-amina del nanocompuesto mediante el uso de infrarrojo y
espectrometria UV; 2) Caracterizar la dispersion de las arcillas mediante el uso
de espectrometria infrarroja, difractometria rayos X, y microscopia electrénica
de barrido; 3) Evaluar las propiedades mecanicas tales como resistencia a la
tension, dureza de cada uno de los sistemas desarrollados en este proyecto; 4)
Disminuir los impactos ambientales generados con elastomeros
convencionales mediante el empleo de materiales de relleno nanoescalados,

mejorando de asi su ciclo de vida.



CAPITULO 1



1. MARCO TEORICO

1.1 Elastémeros

Un elastbmero es un polimero de tipo caucho que demuestra un
comportamiento elastico en el momento de la carga. En los materiales
elastomericos, las moléculas poliméricas tienen una interaccion débil entre
ellas. Por lo tanto, recuperan su forma original después de la eliminacion de
cargas. Un material elastomerico tiene alta resistencia al desgarro, es
dimensionalmente mas estable en el almacenamiento, altamente resistente al
agua y resistente a la corrosion. Tiene un amplio campo de aplicaciones tales

como pinturas, recubrimientos, revestimientos y techados.

Los polimeros elastomericos se pueden clasificar como termoestables y

termoplasticos.

1.1.1 Termoestables (TSE)

Los elastomeros termoestables se distinguen por su estructura tridimensional,
son mas fragiles y tienen menor resistencia al impacto. En el proceso de
curado, los polimeros termoestables generan enlaces quimicos, esto se conoce
como reticulacion. Esta reticulacion no es reversible y los materiales resisten la
fusibn en presencia calor. La resistencia natural al calor hace que los
termoestables sean ideales para aplicaciones de alto calor, como
electrodomeésticos y electronica. Se utilizan en aplicaciones de altos niveles de

calor para evitar deformaciones.

1.1.2 Termoplastico (TPE)

Los materiales elastomeros termoplasticos son una mezcla fisica de polimeros

(un plastico y un caucho). Exhiben las propiedades de los plasticos y de los

cauchos. Las propiedades Unicas de ambos materiales existen porque los
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materiales de TPE son creados solamente por la mezcla fisica de un

termoplastico y un elastdbmero y ninguna sustancia quimica o covalente.

Se utilizan en muchas aplicaciones, como adhesivos, calzado, dispositivos

médicos, piezas de automaviles, articulos de retencion de viviendas, etc.

Para este proyecto nos centraremos en los polimeros termoplasticos,
especificamente en los elastomeros termoplésticos (TPE), obtenidos a partir de

resinas epoxicas.

1.2 Resinas epoxicas

Las resinas epodxicas son prepolimeros o0 monémeros que contienen en su
estructura al menos dos grupos epoxi. El grupo epoxi u oxirano es un éter
ciclico, en el cual dos atomos de carbono estan unidos a un atomo de oxigeno
(Ege, 2000).

Figura 1. 1.Grupo epoxi

Fuente: Alava y Pacheco
Las resinas epodxicas se pueden clasificar en dos grandes grupos:

Resinas glicidilicas: se obtienen por reaccion de condensacion entre una
sustancia que tenga dos grupos hidrégenos activos (diaminas, polioles) y la
epiclorhidrina. La mayor parte de estas resinas corresponden a la reaccion del
diglicidil éter de bisfenol A (DGEBA) con la epiclorhidrina; esto representa el

80% de las resinas epoxicas.

Resinas no glicidilicas: se obtiene por epoxidacion de dienos alifaticos o

ciclos alifaticos (Ortega, 2012).



1.2.1 Propiedades de las resinas epodxicas
Las principales propiedades de las resinas epodxicas son:

e Elevada resistencia quimica

e Elevada resistencia a la humedad

e Buenas propiedades eléctricas

¢ Durante el proceso de curado presenta una baja contraccion
¢ No emiten compuestos organicos volatiles mientras se curan

¢ Resistentes al impacto

La versatilidad de las resinas en diferentes campos se debe a que pueden ser
modificadas para lograr distintas propiedades. Estas modificaciones pueden

ser.

e Seleccion de una resina 0 combinar algunas resinas
e Seleccion de un agente curador adecuado de acuerdo al tipo de resina
empleado

e Adicion de una carga ya sea organica o inorganica.

Estos cambios en las resinas se conocen como formulacion o composicion
(Martinez, 2015).

Seleccién de una resina o combinacion de algunas resinas: Las resinas

utilizadas en el presente proyecto son Heloxy Modifier 505y GEG60.

1.2.2 Epoidizil Castor Oil (ECO) - Heloxy Modifier 505

Es una resina de poli epoxido con baja viscosidad. Es compatible para muchas
variedades de sistemas epoxi, con agentes de curado con aminas (aminas
aromaticas y aminas alifaticas) y también con &cidos (polib4dsicos y acidos de
Lewis). Entre sus principales caracteristicas destaca su hidrofobicidad, ademas

aporta flexibilidad y una alta resistencia al impacto en un sistema epoxi.



Figura 1. 2. Estructura quimica de Heloxy Modifier 505

Fuente: Alava y Pacheco

1.2.3 Sorbitol Glicidyl Ether (SGE) - GE60

Es una resina epOxica multifuncional alifatica. En un sistema epoxi logra que
reaccione mas rapido, funcionando como acelerador de sus propiedades,

también da una mayor densidad de reticulacion al sistema.
Figura 1. 3. Estructura quimica del GE60
Fuente: Alava y Pacheco

Para preparar los diferentes compuestos se utilizd una mezcla de estas dos
resinas, variando la composicion de GE60 con respecto a la Heloxy 505 (30-
70; 50-50; 70-30; 90-10, respectivamente).



1.3 Agentes curadores

Los agentes curadores promueven o controlan la resina de epoxi en el proceso
de curado. La cinética de curacién y Tg de resinas de epoxi son dependientes

de la estructura molecular de los agentes de curacion.

Los agentes curadores pueden ser divididos en: aminas que curan a agentes

alcali, curadores de agentes anhidridos, y curadores cataliticos segun sus

composiciones quimicas.

1.3.1 Agente de Curado Tipo Amina

Los agentes de curado de tipo amina son unos de los agentes de curado
basicos para resinas epoxicas, y se pueden clasificar en tres categorias

principales: Alifaticas, aromaticas o cicloalifaticas.

En el curado de tipo amina los agentes reaccionan con anillos epéxicos por

adicion nucleofilica.

Para el desarrollo de este proyecto se trabajé con Priamine 1071.

1.3.1.1 Dimer Diamine — Priamine 1071

El principal componente es Priamine 1071, un dimero diamina el componente

basico funcional disefiado para el empleo en sistemas de epoxi.

Basado en su propia tecnologia de &acidos grasos de dimero permite
recubrimientos epoxicos formuladores, cumple requisitos ambientales y de
seguridad aumentando la duracion y velocidad de aplicacion. El producto se

puede aplicar como un solo agente de curado 0 en mezcla con otros curativos.
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Figura 1. 4. Estructura de Croda Priamine

Fuente: Alava y Pacheco

1.3.2 Agente de curado alcalino

Los agentes de curado alcalino se pueden dividir en imidazoles y aminas
terciarias. Los imidazoles se utilizan principalmente como aceleradores en las
reacciones entre resinas epoxi y otros agentes de curado. También pueden ser
utiizados como Unico agente de curado. Las aminas terciarias también
comunmente usados como aceleradores para otros agentes de curado de
resina epoxi. Se usan tipicamente conjuntamente con aminas, poliamidas,
amidoaminas, mercaptanos, polisulfuros y anhidridos para acelerar la reaccion
epoxi-endurecedor.

1.3.3 Agente de curado anhidrido

Los agentes de curado con anhidrido tienen excelentes propiedades eléctricas,
buena resistencia quimica y buenas propiedades fisicas. El agente de curado

es usualmente catalizado por la amina.

11



1.4 Reacciones entre epoxi-amina

Se conoce la reaccién entre el epoxi y la amina como un proceso de multipaso
y varias reacciones pueden ocurrir durante el proceso de curacion. El proceso
de curacién implica tanto reacciones no cataliticas como autocataliticas de
amina primaria y secundaria con grupos de epoxido, asi como el esterificacion
y reacciones de homo-polimerizacion. Al principio de curacion, la reaccion
predominante esta entre la amina primariay el grupo de epoxi, en una energia
de activacion relativamente mas alta, mientras con el aumento del grado de
curacion, la energia de activacion se disminuye (Ferdosian, Yuan, Anderson y
Xu, 2015).

La primera reaccién se da por un ataque nucleofilico sobre el uUltimo carbono
unido al anillo (es el atomo de carbono menos impedido), produciendo la
apertura del anillo epoxi, el nitrdgeno correspondiente a la amina se une a este

carbono y un hidrégeno de la amina se une al oxigeno del grupo epoxi.

En la segunda reaccion el nitrégeno de la amina secundaria reacciona con otro

grupo epoxi, nuevamente se rompe el grupo oxirano y se forma el hidroxilo.

En la tercera reaccién conocida como esterificacion, un grupo hidroxilo
reacciona con el anillo oxirano, al mismo tiempo que se consume para formar
otro grupo hidroxilo; por ello se considera una reaccion de adicién logrando
formar un éter. Muchos autores sefialan que esta tercera reaccion solo se
produce cuando se cura a elevadas temperaturas o cuando existe un exceso

de epoxi en el sistema epoxi-amina.

En la cuarta reaccion conocida como homopolimerizacion debido a que las
resinas epoxicas reaccionan consigo mismas, incluso cuando ya no existen en
el sistema aminas reactivas. Se produce por la presencia de aminas terciarias

0 por existir impurezas en la resina (Fraga, 2001).

Las 4 reacciones sefialadas anteriormente, se pueden comprender mejor en el

siguiente esquema:
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Figura 1. 5. Reacciones epoxi-amina

Fuente: Alava y Pacheco

1.5 Rellenos

En la actualidad, es comun agregar fases organicas o inorganicas a matrices
poliméricas con el objetivo de reforzarlas y mejorar algunas de sus propiedades
mecanicas, y en este sentido los nanocompuestos representan uno de los
materiales que han tenido mayor auge en los Ultimos afios, en el area de

materiales compuestos (Rosales et al, 2006).

Las cargas inorganicas como las arcillas dependiendo del grado de
compatibilidad con el polimero afectan la permeabilidad de la matriz polimérica,
si existe una compatibilidad alta el nanocompuesto sera poco permeable ya

gue la nanoarcilla dificultara el paso del agente penetrante. Sila compatibilidad
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es baja por el contrario se aumentara la permeabilidad, debido a que la adicidn

de carga genera espacios interfaciales (Rogers y Stenberg, 1970).
151 Arcillas

Las arcillas son materiales naturales compuestas principalmente por alimina,
silice y agua; y en pequefas cantidades se encuentran presentes iones como:
Ca?*, Fe3*, K*, Mg?* y Na* (Chen, 2004).

La estructura de las arcillas esta formada por capas tetraédricas de silice y
capas octaédricas de alimina. Sila arcilla presenta una estructura tetraédrica
y una octaédrica, se clasifica como bilaminar (1:1), mientras que si una capa

octaédrica esta entre dos capas tetraédricas es una trilaminar (2:1).

Un parametro a considerar en las arcillas es su capacidad de intercambio
catiénico (CEC) definido como los miliequivalentes de cationes intercambiables

por cada 100 gramos de arcilla.

El espacio entre cada lamina se conoce como galeria. En la galeria se

encuentran iones intercambiables de sodio o de calcio.
15.2 Cloisite 20 A

Esta arcilla con apariencia de polvo blanquecino, proviene de Southern Clay
Products. Es una arcilla comercial modificada a partir de la Cloisite-Na+ con

una sal de alquil amonio cuaternaria.

La Cloisite 20 A es una amina cuaternaria, cuyos sustituyentes son: dos grupos
metilo y dos cadenas largas hidrogenada de mezclas de carbonos (65%C18,
30%C16 y 5%C14).

14



CH;

o 65% C18
HC —— N ——HT cr T: ~{ 30% C16
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HT

Figura 1. 6. Estructura de la Cloisite 20 A

Fuente: Alava y Pacheco

1.5.3 Cloisite 30 B

Asi como la Cloisite 20A, también presenta una apariencia de polvo
blanquecino, y proviene de Southern Clay Products. Es una arcilla comercial

modificada a partir de la Cloisite-Na+ con una sal de alquil amonio cuaternaria.

La Cloisite 30 B es una amina cuaternaria, cuyos sustituyentes son: un grupo

metilo, dos grupos hidroxietilos y una cadena larga hidrogenada de mezclas de
carbonos (65%C18, 30%C16 y 5%C14).

CH,
yd N
C OH

H,
o 65% C18
H3C N T cr T:~{ 30% C16
5% Cl4
,.C OH
ew”

Figura 1. 7. Estructura de la Cloisite 30 B
Fuente: Alava y Pacheco
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1.6 Nanocompuestos

Los nanocompuestos han surgido principalmente para sobrepasar las
propiedades de los compuestos convencionales: los microcompuestos (Cury y
Kestor, 2009). Las propiedades se ven superadas debido a que mientras mas
las particulas alcancen un nivel nano, las interfaces interaccionan de mejor

manera.

Un nanocompuesto es aquel compuesto en el que al menos una de sus fases
se encuentra en un rango nano (1*10-9m) (Roy,1986). En el presente proyecto
sera la arcilla la que se encuentra en escala nanométrica, y al ser afiadida al

polimero producird un nanocompuesto polimérico (Alexandre y Dubois, 2000).

1.6.1 Morfologia de los nanocompuestos

Dependiendo de la dispersion de la arcilla en la matriz polimérica existen tres
tipos de nanocompuestos poliméricos: microcompuestos, intercalados y

exfoliados. En la Figura 2.9 se muestran las diferentes distribuciones.

a) b) <)
__ = \ —_—

Figura 1. 8. Distribuciones de la arcilla en la matriz polimerica: a) tactoides, b)

intercalados y c) exfoliados
Fuente: D.R. Paul-L.M. Robeson, 2008

a) Compuestos agregados (tactoides): se producen cuando el polimero y la
arcilla no resultan ser compatibles o cuando el polimero no puede romper la
estructura de las laminas de la arcilla, formandose un compuesto de fases
separadas donde pueden existir partes donde se encuentra la nanocarga y
otras donde el polimero se encuentra sin la nanocarga. Las propiedades de un
compuesto agregado son similares a las de un microcompuesto.
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b) Nanocompuestos intercalados: se forma cuando una o0 mas cadenas del
polimero se intercalan entre las l[Aminas de la arcilla, manteniendo el orden de
las laminas (Weiss, Takhistov y McClements, 2006). Aunque el espacio de las
laminas aumente respecto al inicial, este tipo de nanocompuesto no es el

Optimo ya que aun quedan fuerzas de atraccion entre las laminas.

c) Nanocompuestos exfoliados: en este caso las laminas de la arcilla se
encuentran dispersas al azar en la matriz polimérica de forma completa y
uniforme, esto se debe a que el polimero ha logrado insertarse entre las
galerias de la arcilla, separando cada lamina de la arcilla para que pueda actuar
con la matriz polimérica. Este tipo de nanocompuesto es el ideal ya que
presenta una mejora significativa en propiedades en la matriz polimérica
(Utracki, 2004).

Existe una estructura intermedia a la intercalada y exfoliada, se trata de una
exfoliacion parcial en la cual existen laminas uniformemente distribuidas al

azar, asi como pequefias laminas intercaladas.

1.6.2 Aplicaciones de los nanocompuestos

Los nanocompuestos se los utiliza en diversos campos (Patel, Somani, Bajaj, y

Jasra, 2006), como:

e Enla industria automotriz
e En medicina

e En electrénica

e Adhesivos, selladores

e Construccion

e Fabricacion de films

e [Fabricacion de calzado deportivo
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1.7 Caracterizacién de nanocompuestos elastomericos

Para caracterizar nanocompuestos elastomericos se emplean técnicas que
comprueban y analizan la mejora de las propiedades fisicas, mecanicas y
qguimicas de la matriz polimérica antes y después de la adiccion de arcillas
(Cubas, 2015).

Cada uno de las pruebas o0 ensayos que se realizan nos permiten analizar la
influencia de la arcilla en los nanocompuestos a nivel molecular. Los principales
ensayos que se realizaron son: FTIR, dureza, tension, SEM, XRD,
hinchamiento (agua y tolueno).

1.7.1 Ensayos de caracterizacion de nanocompuestos

1.7.1.1 FTIR (Espectrometria Infrarroja con Transformada de Fourier)

La Espectrometria Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) es una técnica
ampliamente usada en la deteccidn y determinacion de compuestos quimicos
y grupos funcionales de los mismos (Gomez, 2001). Es usada para la
identificacion de la mayoria de los elastomeros y sus mezclas por medio del
analisis de los espectros. Es decir se emplea para examinar el impacto de
vinculacién de hidrégeno sobre la amina reactiva y los grupos epoxi (Sanchez,
Diniz, Reis, Cassu y Dutra, 2006).

Para analizar procesos como el curado, la separacion de fases o aun el
envejecimiento, la interpretacién de los espectros es critica. La espectroscopia
infrarroja ha sido extensamente usada para la caracterizaciéon de compuestos
organicos, tanto en informacion cualitativa como cuantitativa. Aunque su
empleo en sistemas de epoOxicos es bastante restringido debido a la posicion
(ubicacion) y la intensidad de las absorciones de los grupos principales. Dos
absorciones caracteristicas del anillo epoxi son observadas en la gama entre
4000 cm! y 400 cmL. El primer, en 915 cm%, es atribuido a la deformacién C-
O del grupo epoxi, aunque algunos trabajos hechos por Dannenberg
(Dannenberg y Harp, 1956) mostraran que este pico no corresponde
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exclusivamente a esta deformacién. El segundo pico es localizado en 3050 cm-
1 aproximadamente y es atribuida a la tensién C-H del grupo de metileno del
anillo de epoxi. Este pico no es de gran utilidad debido a que su intensidad es
muy baja, con lo cual no se lo considera.
La espectroscopia de infrarrojo puede caracterizar la naturaleza del epoxi. En
el rango cercano el pico a 4530 cm! corresponde a la vibracion visible del
anillo de epoxi, en el estiramiento con C-H (Chike, Myrick, Lyon y Angel, 1993).
En este rango usualmente se observa menores interferencias que en el 915

cm-1.

El grupo amino muestra absorciones bien definidas tanto en la mitad como
cerca de las gamas infrarrojas. Estos picos también reflejan algunas diferencias

entre aminas primarias y secundarias:

La deformacién " N-H" es localizada en 1650-1500 cm™ en aminas primarias,
mientras en aminas secundarias es menor (1580-1490 cm1) y es por lo general
deébil.

1.04 b
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Figural.9. Espectros FTIR durante el curado isotérmico de una muestra

epoxica con respecto alaevolucion del tiempo de los

Fuente: Gonzalez- Cabanelas -Baselga, 2012
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Considerando estas reacciones quimicas, el proceso puede ser supervisado
por la evolucion de concentracion de grupos de epoxi, aminas primarias o en
algin grado, aminas secundarias. La concentracion de especie
cuantitativamente es relacionada con el area de los picos de la absorcién sélo
en la region lineal, donde la ley de Lambert Beer se cumple. Tomando esto en
consideracion, los cambios de la concentracion de grupos de epoxi pueden ser

determinados por la medicién del area de los picos de la absorcion.

1.7.1.2 SEM (Scanning Electron Microscope)

SEM puede proporcionar la informacién sobre la topografia superficial, la
estructura cristalina, la composicion quimica y el comportamiento eléctrico de

la 1 um de espécimen.

En lo que concierne a nano-materiales, es necesario observar la morfologia y
la composicion de las muestras. Actualmente la microscopia electronica de
barrido (SEM) es usado en la caracterizacion de nano-materiales (Suga et al,
2014).

1.7.1.2.1 Principios basicos de SEM

SEM desmagnetiza un haz de electrones que es producido por una fuente en
una sonda que escanea a través de la superficie de una muestra en forma
raster. La interaccion entre la muestra y la sonda electronica (electrones
impactados) produce varios tipos de emisiones, que son captadas por
diferentes detectores colocados en posiciones apropiadas. Los datos
morfolégicos / topoldgicos-contrastantes y de composicion se obtienen por
separado seleccionando tipos especificos de electrones emitidos, conocidos
como electrones secundarios (con energias menores de 50 eV) y electrones

retrodifundidos (con energias mayores de 50 eV), respectivamente.
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Figural. 10. Las representaciones bésicas del trazado de un haz de electrones

y la sefial emitida como funcién de la posicion sobre unaimagen

Fuente: Suga et al, 2014

1.7.1.3 XRD (Difracciéon de rayos X)

La espectroscopia de difracciénde rayos X (XRD) tiene una posiciénimportante
en caracterizar y optimizar interacciones en nanocompuestos. Las versatiles
propiedades y aplicaciones presentadas por los nanocompuestos poliméricos,

se originan a partir de sus estructuras e interacciones del polimero de relleno.

La técnica ha ganado popularidad debido a su simplicidad, fiabilidad, la

informacion cuantitativa que proporciona y su naturaleza no destructiva.

Los nanocompuestos poliméricos son materiales hibridos de polimeros
combinados con nanoparticulas o0 nanofibras dispersadas en la matriz
polimérica. Las nanofibras mejoran sustancialmente las propiedades en
pequefias cargas de nanocompuestos. Se ha observado mejoria en las
caracteristicas mecénicas, eléctricas, Opticas, térmicas, reoldgicas, y las

propiedades de barrera.

1.7.1.3.1 Principios basicos de XRD

Cuando ocurre la radiacion con rayos X de longitudes de onda fijas, los
electrones interactian con la radiacion y sufren una colision elastica para
hacerlos oscilar. La nube de electrones actia como una fuente secundaria para

generar una fuente coherente de radiacion electromagnética a la misma
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frecuencia y fase que la de la radiografia entrante. Las radiaciones emitidas por

diferentes atomos sufrirdn interferencia constructiva o destructiva.

Para la interferencia constructiva, los picos de difraccion se miden, registran y
analizan para calcular el conjunto deseado de propiedadescristalinas aplicando

la ley de Bragg.

La muestra se expone a un haz de rayos X de longitud de onda (A) en un angulo
8 con la tangencial superficial, que experimenta difraccion y se detecta con un

angulo de 26
nA=2d senB (1.1)
Donde:
n es un nimero entero,
A es la longitud de onda del rayo X,
d es la distancia entre los planos atémicos,

B es el angulo de dispersion.

Incident beam

Diffracted beam

AN

> /e

)

Atomic planes

Figura 1. 11. Principio de difraccién de rayos X
Fuente: Haschke & Boehm, 2017

Experimentalmente, existen dos métodos de XRD, el método de Laue, donde

B se mantiene constante y A varia, y el método de difraccion de polvo, donde A
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permanece constante y 6 varia. En ambos casos, se mide la intensidad del haz
de rayos X difractado frente al angulo de difraccion 26, lo que da el patrén de
difraccion del material. El patron obtenido en los materiales cristalinos muestra
maximos acentuados, llamados picos, en su respectivo angulo de difracciony
en soélidos amorfos esta ausente la estructura ordenada, lo que da lugar a

maximos y amplios picos llamados joroba (Haschke y Boehm, 2017).

\
fof \\\ j U‘/L AU

!

Amorphous Semicrystalline Highly crystalline

Figura 1. 12. Picos caracteristicos para diferentes fases del polimero.
Fuente: Haschke & Boehm, 2017

Dado que los polimeros no son ni totalmente cristalinos ni totalmente amorfos,
la cristalinidad se expresa en términos de un grado de cristalinidad, que es una
medida en que el material es cristalino. La técnica ampliamente utilizada, XRD,

se utiliza para estudiar el grado de cristalinidad.

1.7.2 Caracterizacion Fisico Mecéanico
1.7.2.1 Dureza

Se entiende por dureza la propiedad que tienen los materiales de resistir la
penetracion de un identador bajo carga. En este sentido definiremos dureza
como la resistencia de un material a la deformacion plastica localizada (Davis,
Troxell y Wiskocil, 1964).

Las medidas de dureza ofrecen un método rapido y facilmente realizado para

evaluar un sin nimero de materiales, incluidos entre ellos materiales
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elastomericos. Tales pruebas son convenientes para el control de calidad y

objetivos de especificacién (Methananda, Parker, Patel y Braden, 2009).

Algunos fabricantes de materiales elastomericos lo usan para caracterizar la
rigidez de materiales. Para la dureza Shore en el caso de elastbmeros es

predominantemente la naturaleza del elastico.

La dureza de elastomeros puede ser directamente relacionada con las

propiedades elasticas y plasticas del material, entre ellas el médulo de Young.
1.7.2.1.1 Método Shore

La dureza Shore es usada para la determinacion de la dureza de plasticos
mediante durémetros de dos tipos: durémetros tipo A, usado para materiales
mas suaves y durémetro tipo D para materiales mas rigidos. La dureza Shore
es inversamente proporcional a la penetracion y directamente al médulo de
elasticidad y las propiedades viscoelasticas del material. La forma del
identador, la fuerza que se aplico, la duracién de su uso y algunos otros

factores, pueden influir en los resultados obtenidos en la prueba.

El método Shore consiste en determinar el rebote que sufre un percutor al
chocar contra la superficie que se ensaya, cuando se lo deja caer desde una
altura determinada. El percutor utilizado es de acero duro de forma cilindrica y

punta redondeada de muy buena terminacion (Mohamed y Aggag, 2002).

1.7.2.2 Traccidén

Es uno de las pruebas mas importantes al momento de determinar las
propiedades mecanicas de un material. Se trata de aplicar una fuerza uniaxial
continua F a una pieza de area transversal Ao, esta pieza se le denomina

probeta.
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Figura 1. 13. Probetas parala prueba de tensién

Por definicion, la tension o esfuerzo es igual a la relacion entre la fuerza

aplicada F y el area transversal Ao de la probeta.

(1.2)

Q
Il
|

Resistencia a la traccion: es el maximo esfuerzo que un material puede soportar
antes de su rotura; siendo estirado desde ambos extremos a una velocidad
determinada.

Deformacion: es el cambio de longitud de la probeta respecto a su longitud

inicial Lo.
g="—"2== (1.3)
0

Frecuentemente se utiliza el % de deformacion.
e=22%x100 (1.4)
Ly

Grafica esfuerzo Vs deformacion: permite determinar si un material es ductil
(soporta grandes deformaciones antes de su rotura) 6 fragil (se deforma
facilmente).

Los elastbmeros presentan una relacién lineal (Figura 2.1.4). El médulo de
elasticidad es la pendiente de la curva deformacién Vs esfuerzo, mientras mas

alto es el modulo de Young indica que el material es mas fragil (Hibbeler, 2006).
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Figura 1. 14. Grafica deformacion Vs esfuerzo de un elastomero

Fuente: Hibbeler, 2006
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1.7.3 Caracterizaciéon Fisico Quimica
1.7.3.1 Hinchamiento al tolueno y agua

La incorporacion de la arcilla en la matriz polimérica mejora muchas de sus
propiedades, una de las principales son las propiedades de barrera. Al mejorar
las propiedades de barrera se disminuye la absorcién de un solvente, lo cual
surge debido a que se obstaculiza la via de difusion por medio del

nanocompuesto (Galimberti, 2011).

En el presente proyecto se ha utilizado dos solventes: uno aromatico (tolueno)
y otro polar (agua). EI comportamiento que exhibe el elastbmero frente al

hinchamiento sera estudiado mediante la ecuacion de Hill.

1.7.3.1.1 Ecuacién de Hill

Esta ecuacion se la utiliza frecuentemente en bioquimica, y sirve para estudiar
la cinética de las reacciones que presentan un caracter sigmoidal.
n .
y=mes (19)
La grafica de esta ecuacion denota tres importantes parametros:
e yr .« €slavelocidad de reaccion maxima por unidad de tiempo.
e kjs: es la concentracion maxima media. A valores bajos de kg 5 existe una
mayor afinidad al solvente, mientras que a mayor kg menor afinidad.
¢ n: es el coeficiente de Hill. Si n > 1 indica que la estructura presenta una
afinidad al solvente, por el contrario, si n < 1 indica que la estructura no
tiene afinidad por el solvente. Si n=1 indica que la afinidad del solvente no

cambia con el hinchamiento.
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CAPITULO 2
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2. METODOLOGIA

En este capitulo se detalla la preparacién de nanocompuestos con diferentes
composiciones de resinas, Sorbitol Glicidyl Ether (SGE) y Epoidizil Castor Oil
(ECO); variando el tipo de relleno (arcilla Cloisite 20 Ay 30 B); asi como las

técnicas, procesos y analisis para su posterior caracterizacion y evaluacion.

Se desarrollard un producto con potenciales mejores caracteristicas a las de un
epoxico convencional, reforzandolo con una determinada cantidad de
organoarcillas; de esta forma se desarrollan algunas formulaciones con
diferentes composiciones hasta obtener las condiciones Optimas, logrando

mejorar sus propiedades tanto mecénicas como fisicas.

Se inicio empleando la mezcla de dos resinas (SGE y ECO), junto con la amina
DDA (Dimer diamina) como agente curador y reforzdndolas con dos tipos de
arcillas (Cloisite 20A y Cloisite 30B) en 5% en peso. Algunas formulaciones se
prepararon sin arcilla (puras) para realizar comparaciones entre la matriz

polimérica pura y la matriz polimérica con las cargas afiadidas.
Se desarrollaron las siguientes formulaciones:

Tabla 2. 1. Sistema epoxi/amina/arcilla con diferentes composiciones

Cloisite o _ _
SGE (%) ECO % Cloisite 30 B Sin arcilla
20 A
30 70 X X X
50 50 X X X
70 30 X X X
90 10 X X X

Fuente: Alava y Pacheco
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Proporciones fuera de los rangos de composiciones descritas anteriormente
tuvieron propiedades mecanicas deficientes con baja concentraciones de SGE

(<20%) y las mezclas de resina SGE (100%) y DDA fueron no miscibles

La parte experimental de este proyecto de investigacion se compone de dos

partes:

e Preparacion de los compuestos de diferentes composiciones

e Caracterizacion y evaluacién de nanocompuestos epoéxicos-arcillas

Los diferentes ensayos de caracterizacion y evaluacion se realizaran bajo las

normas y procedimientos requeridos por los equipos.

Manocompuestos epoxicos

L

Optimizacidn de 1a
reladion epoxi- aming

[ Adicion de arcilla

[ Mezcdado de la muestra

[ Curado ]

[ Caracterizacian v Evaluacion ]

« FTIR
« SEM
« XRD
o Dureza

« Tension

& Hinchamiento (tolueno y agua)

Figura 2. 1 Diagrama de bloques del proceso

Fuente: Alava y Pacheco
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2.1 Preparacion de la muestra

Se realizaron doce diferentes composiciones variando la composicion del
sistema epoxico con las resinas SGE y ECO; como agente curador la amina
DDAy se adicioné el 5% en peso de las organoarcillas Cloisite 20 Ay Cloisite
30B.

Sistema epdxico-amina: 30% SGE, 70% ECO; DDA. (Sin arcilla)
Sistema epdxico-amina: 30% SGE, 70% ECO; DDA, 5% Cloisite 20 A.
Sistema epdxico-amina: 30% SGE, 70% ECO; DDA; 5% Cloisite 30 B.
Sistema epdxico-amina: 50% SGE, 50% ECO; DDA. (Sin arcilla).
Sistema epdxico-amina: 50% SGE, 50% ECO; DDA; 5% Cloisite 20 A.
Sistema epdxico-amina: 50% SGE, 50% ECO; DDA; 5% Cloisite 30 B.
Sistema epdxico-amina: 70% SGE, 30% ECO; DDA. (Sin arcilla).
Sistema epdxico-amina: 70% SGE, 30% ECO; DDA; 5% Cloisite 20 A.
Sistema epdxico-amina: 70% SGE, 30% ECO; DDA; 5% Cloisite 30 B.
10. Sistema epoéxico-amina: 90% SGE, 10% ECO; DDA. (Sin arcilla).
11.Sistema epoxico-amina: 90% SGE, 10% ECO; DDA; 5% Cloisite 20 A.
12.Sistema epoéxico-amina: 90% SGE, 10% ECO; DDA; 5% Cloisite 30 B.

© ® N o 00 b~ DN PRE

Se emplearon las ecuaciones dadas por DOW CHEMICAL que determina la
cantidad de amina en base a la cantidad de resina y que relaciona los pesos
moleculares de las muestras de acuerdo al nimero de hidrégenos y una

relacion estequiométrica entre las resinas epoéxicas y el agente de curado.

Para mezclar resinas con amina en presencia de organoarcilla se tiene los

siguientes calculos:

La resina SGE con un EEW (cantidad equivalente de epdxico) de 177,5 gr/eq,
y la resina ECO con un EEW de 575 gr/eq mezclado con la amina DDA con un
AHEW (cantidad equivalente de hidrogeno de la amina) de 155 gr/eq se tiene

lo siguiente:

Se establece una base de célculo considerando la relacién antes mencionada.

Aplicando la siguiente ecuacion se calcula EEW de la mezcla
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Para las composiciones sin arcilla (puras) se tiene la siguiente ecuacion:

EEWipix = —migailTHCO_ (2.1)

En el caso de las composiciones con arcilla se tiene la siguiente ecuacion:

EEW.. . = MsGE*MEcotMarcilla (2.2)

mix MSGE MECO
EEWsGE EEWECO

Se calcula el PHR de la composicion epdxica/amina con la siguiente ecuacion.

PHR, ,, = 285 bba 100 2.3
DDA

EWW i

De esta manera se obtiene la relacion epdxico/amina de las diferentes

composiciones.

2.1.1 Mezclado de la muestra

Una vez realizada la mezcla se coloca en el equipo Speed Mixer DAC 400 1
FVZ a 2500 rpm para lograr una mejor dispersionde la arcillas y homogeneidad
de la mezcla, durante aproximadamente tres minutos. Al adicionar las
organoarcillas se debe dejar un poco mas de tiempo en el Speed Mixer para

lograr una distribucion homogénea en la matriz polimérica.

Para finalizar esta etapa se coloca la mezcla en una camara de vacio para
extraer el aire y generar un ambiente seco; evitando asi la formacién de

burbujas que afectan en la realizacion de ensayos.
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Figura 2. 2 Speed Mixer

Fuente: Alava y Pacheco

2.1.2 Curadode las muestras

Se coloca la mezcla en diferentes moldes dependiendo de los ensayos que se
realizaran, y se la cura en el horno marca Memmert durante 6 horas a 60°Cy

una hora adicional a 100°C (etapa de postcurado).

Figura 2. 3. Horno usado en el curado de las muestras.

Fuente: Alava y Pacheco
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2.2 Caracterizacion de nanocompuestos epoxicos-arcillas

La caracterizacion de los nanocompuestos se realiza principalmente con la
finalidad de comprobar la mejora de las propiedades al compararlas con las

muestras de diferente composicién o con aquellas que no contienen arcilla
Los ensayos que se realizan son:

e Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)
e Microscopia electrénica de barrido (SEM)

¢ Difraccion de rayos X (XRD)

e Dureza

e Tensidn

e Swelling (Hinchamiento con solventes como: agua Yy tolueno)

2.2.1 Espectroscopiainfrarroja por transformada de Fourier, FTIR

Esta técnica se basa en las vibraciones de los atomos de una molécula,
consiste en hacer pasar un haz de luz infrarroja a través de la muestra; y
dependiendo de los picos de analisis se puede determinar la cantidad de luz

gue absorbe y los grupos funcionales existentes en la mezcla.

Este ensayo es uno de los mas importantes en el monitoreo de los tiempos y

proceso de curado en cada compuesto.
Procedimiento:
Preparacion de la muestra

e Secoloca la muestra en finas laminas de vidrio, procurando no ensuciar sus
paredes, para ello se puede emplear jeringuillas.

e Una vez colocada la muestra se hace una especie de “sanduche” (lamina
de vidrio-muestra-lamina de vidrio; Figura 2.3) evitando la formacion de
burbujas.

e Limpiar los residuos excedentes de manera que al atravesar el haz de luz

no existan obstaculos.
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Figura 2. 4. Muestra para ensayo de FTIR.

Fuente: Alava y Pacheco

Equipo

Se purga el equipo previamente antes de realizar el ensayo. Verificar que el
humidificador esté de color celeste o azul antes de operar el equipo.
Mediante la ayuda del software SPECTRUM se obtienen gréficas de
longitud de onda versus absorbancia. Los rangos de longitud de onda deben
estar entre 4500 — 7000 cm! (infrarrojo cercano).

Se establece una base o background.

A medida que transcurre el tiempo en las graficas se debe observar como
disminuyen los picos de los grupos de principal interés (epoxico y amina);
hasta llegar casi al eje x. Se realizan repeticiones a 0, 30, 60,120, 240, 360
y 420 minutos.

Cuando no haya demasiada variacion entre sus Ultimas repeticiones se
considera que se ha curado casi en su totalidad

Se realiza el mismo proceso para cada una de las probetas con diferente

composicion antes mencionadas (Tabla 2.1).
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Figura 2. 5 Equipo utilizado para el ensayo de FTIR (Espectrofotémetro)

Fuente: Alava y Pacheco

2.2.2 Microscopia electronica de barrido, SEM

Se basa en la microscopia 6ptica y consiste en reemplazar un haz de luz por

un haz de electrones.
Procedimiento:

e Una vez preparada la muestra se coloca en los moldes adecuados.
e Se cura la muestra a 60°C por 6 horas aproximadamente, se deja enfriar y
se coloca en el equipo.

Figura 2. 6. Equipo usado para el ensayo de SEM

Fuente: Alava y Pacheco
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2.2.3 Difraccion de Rayos X, XRD

Esta técnica es ampliamente usada debido a que muestra detalladamente la

estructura cristalina de los materiales y las fases existentes.

Este ensayo se realiza en un Difractometro de Rayos X, modelo X'Pert PRO
(Figura 2.7)

Figura 2. 7. Difractémetro de Rayos X

Fuente: Alava y Pacheco

Procedimiento:

¢ Una vez preparada la muestra se coloca en los moldes adecuados.

e Se cura la muestra a 60°C por 6 horas y se deja enfriar.

e Se coloca la muestra (Figura 2.7) de manera que se analice la cara frontal
(TOP) mediante el modo Punto a Punto que dura aproximadamente 1 hora.

e Se define la rejilla de incidencia (1/2), la de difraccion (1/4) y la mascarilla de
5”.

e Para obtener las graficas se hace uso del software X Pert Data Collector
donde se establecen ciertos parametros como: angulo inicial, angulo final,
tamafio de paso, tiempo por paso, y velocidad de escaneo.

e Una vez finalizado el proceso se analiza la cara posterior de la muestra
(BOTTOM) bajo los mismos parametros de TOP y se lo repite para cada una

de las diferentes composiciones o muestras.
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Figura 2. 8. Muestra preparada para el ensayo XRD

Fuente: Alava y Pacheco

2.2.4 Dureza

Para esta prueba se utiliza un equipo llamado durémetro, marca QUALITEST
con un rango de dureza shore A de 0 a 99 (Figura 2.9).

Se realizan las mediciones a un minimo de tres repeticiones para cada

composicion de acuerdo a la norma ASTM D 2240

Procedimiento:

e Una vez preparada la muestra se coloca en los moldes adecuados.
e Se cura la muestra a 60°C por 6 horas aproximadamente y se deja enfriar.
e Se calibra el equipo con los blogues de diferentes rangos de dureza (Figura

2.9) y se realizan las mediciones correspondientes.
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Figura 2. 9. Durémetro Shore A

Fuente: Alava y Pacheco

Figura 2. 10. Kit de bloques utilizados para la calibracion del durémetro

Fuente: Alava y Pacheco
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2.25 Tension

Una de las propiedades mas significativas es la de esfuerzo - deformacion, con
este ensayo se puede determinar la fuerza necesaria para deformar las

probetas y en general la calidad de los materiales.

Para cada una de las mezclas se hacen 5 repeticiones de acuerdo a la norma
ASTM D-638 con una maquina universal de ensayos marca SHIMADZU de

capacidad maxima 10 KN a una velocidad de 1 mm/min (Figura 2.11).

Figura 2. 11. Maquina Universal de Ensayos

Fuente: Alava y Pacheco

Procedimiento:

¢ Una vez preparada la muestra se coloca en los moldes adecuados.
e Se cura la muestra a 60°C por 6 horas aproximadamente y se deja enfriar la
muestra

e Sedebe medir el ancho y espesor de cada una de las probetas (Figura 2.12).
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Figura 2. 12. Probeta utilizada en el ensayo de tensién

Fuente: Alava y Pacheco

e Se las coloca la probeta en el equipo de manera vertical, hasta provocar su

ruptura.

2.2.6 Hinchamiento

Consiste en la capacidad de absorcion de solventes, en este caso en particular

de agua y tolueno.

Estos ensayos se realizan bajo las respectivas normas: ASTM D 579 (agua) y
ASTM D 543-87 (tolueno).

2.2.6.1 Hinchamiento al agua
Procedimiento:

¢ Una vez preparada la muestra se coloca en los moldes adecuados.

e Se cura la muestra a 60°C por 6 horas aproximadamente, y una hora mas a
100°C y se dejan enfriar las muestras.

e Serealizan un minimo de 5 repeticiones para cada composicion. Se sumerge
en agua cada una de las muestras y se las almacena en un envase de
plastico.

e Se hace un seguimiento de los pesos durante 16 dias y realizan las

mediciones cada 24 horas.
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e Para realizar las mediciones en los diferentes tiempos, se toma la muestra
con la ayuda de una pinza y con toallas absorbentes se retira el exceso de
agua.

e Serealizan los calculos por diferencia de pesos y se expresan los resultados

en porcentajes de absorcidn siguiendo la siguiente ecuacion:

% Absorciéon = (W"M;Wt) x 100 (2.4)

0

Donde:
W, es el peso de la muestra al tiempo cero.

W, es el peso de la muestra a diferentes tiempos.

Figura 2. 13. Ensayo de Hinchamiento en agua

Fuente: Alava y Pacheco

2.2.6.2 Hinchamiento al tolueno
Procedimiento:

¢ Una vez preparada la muestra se coloca en los moldes adecuados.
e Se cura la muestra a 60°C por 6 horas aproximadamente y se dejan enfriar.
e Serealizan un minimo de 5 repeticiones para cada composicién. Se sumerge

en tolueno cada una de las muestras y se almacena en un envase de vidrio.
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Figura 2. 14. Muestras para la prueba de Hinchamiento en tolueno

Fuente: Alava y Pacheco

e Se hace un seguimiento de los pesos durante 8 horas y realizan las
mediciones cada hora.

e Para realizar las mediciones se toma el peso inicial y con la ayuda de una
pinza y toallas absorbentes para retirar los excesos de tolueno se toman las
mediciones cada hora.

e Serealizan los calculos por diferencia de pesos y se expresan los resultados

en porcentajes de absorcion mediante la ecuacion (2.4).

Figura 2. 15. Pesaje de las muestras para pruebas de hinchamiento al tolueno

Fuente: Alava y Pacheco

Nota: La afinidad de la muestra a cada uno de los solventes empleados (agua

y tolueno) es determinada por la ecuacion de Hill (1.5).
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CAPITULO 3
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3. RESULTADOS

3.1Grado de conversiéon de resina ep6xica mediante FTIR

3.1.1 Sistema 30-70 (30% SGE - 70% ECO)

Tabla 3.1. Curado del sistema (30%SGE-70%ECO)

Sistema 30-70

t (min) [E] [Ap] [As] [Af] C Ep(%) CAp (%)
0 1.9015 0.9507 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 0.9817 0.3528 0.2760 0.3219 48.3734 62.8895
60 0.3145 0.1175 0.0794 0.7538 83.4612 87.6367
120 0.0851 0.0332 0.0188 0.8988 95.5226 96.5107
240 0.0084 0.0008 0.0068 0.9431 99.5560 99.9153
360 0.0078 0.0007 0.0064 0.9436 99.5911 99.9296
420 0.0078 0.0007 0.0064 0.9436 99.5907 99.9296

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.1. Concentracion de aminas primaria, secundaria y terciaria (30%SGE-
70%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.2 Sistema 30-70 (30% SGE - 70% ECO) + Cloisite 20A

Tabla 3.2 Curado del sistema C20A (30%SGE-70%ECO)

Sistema 30-70 Cloisite 202

t (min) (E] [Ap] [As] [At] C Ep(%) CAp (%)
0 1.8109 0.9055 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 0.8170 0.2880 0.2410 0.3764 54.8835 68.1927
60 0.2613 0.0647 0.1319 0.7089 85.5713 92.8555

120 0.0810 0.0149 0.0513 0.8393 95.5272 98.3588
240 0.0527 0.0127 0.0273 0.8655 97.0922 98.6002
360 0.0325 0.0056 0.0212 0.8786 98.2076 99.3766
420 0.0108 0.0035 0.0037 0.8982 99.4049 99.6116

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.2. Concentracion de aminas primaria, secundariay terciaria (C20A-
30%SGE-70%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.3 Sistema 30-70 (30% SGE - 70% ECO) + Cloisite 30B

Tabla 3.3 Curado del sistema C30B (30%SGE-70%ECO)

Sistema 30-70 Cloisite 30B

t (min) (E] [Ap] [As] [At] CEp(%) CAp (%)
0 1.8109 0.9055 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 1.0334 0.3987 0.2359 0.2708 42.9371 55.9658
60 0.4598 0.1547 0.1504 0.6004 74.6104 82.9144

120 0.1316 0.0386 0.0544 0.8125 92.7306 95.7329
240 0.0562 0.0146 0.027 0.8639 96.8973 98.3864
360 0.0560 0.0144 0.027 0.8639 96.9099 98.4059
420 0.0338 0.0107 0.0124 0.8824 98.1315 98.8145

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.3. Concentracion de aminas primaria, secundariay terciaria (C30B -

30%SGE-70%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.4 Sistema 50-50 (50% SGE - 50% ECO)

Tabla 3.4 Curado del sistema (50%SGE-50%ECO)

Sistema 50-50 Puro

t (min) [E] [Ap] [As] [At] C Ep(%) CAp (%)
0 1.8065 0.9032 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 1.3407 0.5886 0.1635 0.1511 25.7841 34.8376
60 0.7973 0.2928 0.2117 0.3987 55.8662 67.5854
120 0.3223 0.1032 0.1159 0.6841 82.1603 88.5756
240 0.2098 0.0648 0.0803 0.7582 88.3837 92.8277
360 0.1834 0.0539 0.0802 0.7738 89.8486 94.0281
420 0.1406 0.0299 0.080 0.7925 92.2159 96.6869
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Figura 3.4. Concentracion de aminas primaria, secundariay terciaria (C50A-
50%SGE-50%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.5 Sistema 50-50 (50% SGE - 50% ECO) + Cloisite 20A

Tabla 3.5 Curado del sistema C20A (50%SGE-50%ECO)

Sistema 50-50 Cloisite 202

t (min) [E] [Ap] [As] [At] C Ep(%9) CAp (%)
0 1.7204 0.8602 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 1.0300 0.4210 0.1880 0.2512 40.1292 51.0557
60 0.5527 0.1905 0.1718 0.4980 67.8725 77.8561
120 0.2704 0.0687 0.1330 0.6585 84.2857 92.0171
240 0.1771 0.0390 0.0991 0.7221 89.7036 95.4659
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Figura 3.5. Concentracion de aminas primaria, secundariay terciaria (C20A-

Tiempo (min)

50%SGE-50%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

360 0.1417 0.0305 0.0806 0.7491 91.7649 96.4488
420 0.1390 0.0272 0.0846 0.7484 91.9194 96.8383
Fuente: Alava y Pacheco
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3.1.6 Sistema 50-50 (50% SGE - 50% ECO) + Cloisite 30B

Tabla 3.6 Curado del sistema C30B (50%SGE-50%ECOQO)

Sistema 50-50 Cloisite 30B

tmin) B Bl A A o e
0 1.7204 0.8602 0.0000 0.0000 0.0000  0.0000
30 0.9615 0.2697 0.4221 0.1684 44.1127 68.6450
60 0.7234 0.2147 0.2941 0.3514 57.9503 75.0464
120 0.5197 0.1558 0.2082 0.4963 69.7905 81.8901
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240 0.4729 0.1371 0.1987 0.5244 72.5133 84.0651
360 0.4177 0.1370 0.1437 0.5795 75.7198 84.0738
420 0.3406 0.1127 0.1152 0.6323 80.2002 86.8977

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.6. Concentracion de aminas primaria, secundariay terciaria (C30B-
50%SGE-50%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.7 Sistema 70-30 (70% SGE - 30% ECO)

Tabla 3.7 Curado del sistema (70%SGE-30%ECO)

Sistema 70-30

t (min) [E] [Ap] [As] [At] CEp(%) CAp (%)
0 2.015 1.0071 0.000 0.000 0.000 0.000
30 1.298 0.505 0.288 0.215 35.574 49.847
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Figura 3.7. Concentracion de aminas primaria, secundariay terciaria (70%SGE-

3.1.8 Sistema 70-30 (70% SGE - 30% ECO) + Cloisite 20A

Tabla 3.8 Curado del sistema C20A (70%SGE-30%ECO)

0 30 60 901201

50 300
Tiempo (min)

30%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco
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420

60 0.817 0.276 0.265 0.466 59.467 72.629
120 0.534 0.138 0.259 0.611 73.475 86.342
240 0.420 0.103 0.213 0.691 79.152 89.734
360 0.351 0.099 0.153 0.756 82.588 90.176
420 0.305 0.083 0.139 0.786 84.884 91.777
Fuente: Alava y Pacheco
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Sistema 70-30 Cloisite 202

t (min) [E] [Ap] [As] [At] C Ep(%) CAp (%)
0 1.919 0.959 0.000 0.000 0.000 0.000
30 1.119 0.365 0.388 0.206 41.695 61.939
60 0.560 0.165 0.231 0.564 70.821 82.838
120 0.449 0.132 0.184 0.643 76.620 86.194
240 0.384 0.119 0.145 0.695 79.984 87.555
360 0.340 0.098 0.144 0.717 82.295 89.81
420 0.314 0.095 0.124 0.74 83.622 90.060

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.8. Concentracién de aminas primaria, secundariay terciaria (C20A-

70%SGE-30%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco
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3.1.9 Sistema 70-30 (70% SGE - 30% ECO)+ Cloisite 30B

Tabla 3.9 Curado del sistema C30B (70%SGE-30%ECO)

Sistema 70-30 Cloisite 30B

t (min) [El [Ap] [As] [At] C Ep(%) CAp (%)
0 1.919 0.959 0.000 0.000 0.000 0.000
30 1.612 0.639 0.333 0.035 20.011 36.555
60 1.067 0.366 0.335 0.306 47.022 63.664
120 0.719 0.202 0.316 0.490 64.306 79.986
240 0.617 0.159 0.299 0.549 69.352 84.215
360 0.637 0.169 0.299 0.539 68.379 83.201
420 0.580 0.145 0.290 0.572 71.225 85.643
Fuente: Alava y Pacheco
1.0
—=&— Ap
S ] —@— As
2 0.8 At
=
o _
E
= 0.6
9 ]
&
s 0.4
c
§ _ —@— —o
Q 0.21
@)
0.0 —/f——
0 30 60 90 120150 300 360 420

Tiempo (min)

Figura 3.9. Concentracién de aminas primaria, secundariay terciaria (C30B -

30%SGE-70%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco
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3.1.10 Sistema 90-10 (90% SGE - 10% ECO)

Tabla 3.10 Curado del sistema (90%SGE-10%ECO)

Sistema 90-10

t (min) (E] [Ap] [As] [At] C Ep(%) CAp (%)
0 2.2472 1.1236 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 1.2597 0.4152 0.4293 0.2791 43.9434 63.0473
60 0.9501 0.2356 0.4789 0.4001 57.7213 79.0342

120 0.7464 0.2068 0.3329 0.5839 66.7844 81.5982
240 0.6674 0.1755 0.3164 0.6316 70.2990 84.3798
360 0.6372 0.1752 0.2867 0.6617 71.6457 84.4058
420 0.5047 0.1645 0.1758 0.7833 77.5393 85.3616

Concentracion (mol/Kg)

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.10. Concentracién de aminas primaria, secundariay terciaria (90%SGE-
10%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.11 Sistema 90-10 (90% SGE - 10% ECO)+ Cloisite 20 A

Tabla 3.11. Curado del sistema C20A (90%SGE-10%ECO)

Sistema 90-10 Cloisite 202
t (min) (E] [Ap] [As] [At] C Ep(%) CAp (%)
0 2.1402 1.0701 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 1.2875 0.4850 0.3175 0.2676 39.8430 54.6792
60 0.8395 0.2292 0.3812 0.4597 60.7725 78.5833
120 0.6944 0.1692 0.3560 0.5449 67.5528 84.1856
240 0.6212 0.1643 0.2926 0.6132 70.9751 84.6451
360 0.5648 0.1414 0.2821 0.6466 73.6075 86.7900
420 0.5039 0.1119 0.2801 0.6781 76.4573 89.5441

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.11. Concentracién de aminas primaria, secundariay terciaria (C20A-
90%SGE-10%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.12 Sistema 90-10 (90% SGE - 10% ECO)+ Cloisite 30B

Tabla 3.12. Curado del sistema C30B (90%SGE-10%ECOQO)

Sistema 90-10 Cloisite 30B

t (min) [E] [Ap] [As] [At] CEp(%) CAp (%)
0 2.1402 1.0701 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
30 1.3102 0.5500 0.2101 0.3099 38.7829 48.6018
60 0.9852 0.3152 0.3549 0.4000 53.9649 70.5480

120 0.7781 0.2585 0.2611 0.5505 63.6411 75.8395
240 0.7139 0.2313 0.2513 0.5875 66.6429 78.3858
360 0.7051 0.2308 0.2435 0.5958 67.0551 78.4334
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Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.12. Concentracion de aminas primaria, secundariay terciaria (C30B-

90%SGE-10%ECO)

Fuente: Alava y Pacheco
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3.1.13 Comparacion del grado de conversion de epoxi del sistema 30-70
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Figura 3.13. Comparacion del grado de conversiéon de epoxi del sistema 30-70

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.14 Comparacion del grado de conversion de epoxi del sistema 50-50
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Figura 3.14. Comparacion del grado de conversion de epoxi del sistema 50-50

Fuente: Alava y Pacheco
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3.1.15 Comparacion del grado de conversion de epoxi del sistema 70-30
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Figura 3.15. Comparacion del grado de conversiéon de epoxi del sistema 70-30

Fuente: Alava y Pacheco

3.1.16 Comparacion del grado deconversion de epoxi del sistema 90-10
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Figura 3.16. Comparacion del grado de conversién de epoxi del sistema 90-10

Fuente: Alava y Pacheco
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3.2 SEM

———— 100 pm
4:25:06 PM|6.50 kV 1 000 x 9.8 mm|ETD 2.0 30-701

Figura 3.17. Imagen de SEM - Sistema C20A - 30% SGE - 70% ECO

Fuente: Alava y Pacheco

Figura 3.18. Imagen de SEM - Sistema C30B - 30% SGE - 70% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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9/5/2017 HV mag Wi det spot
2:16:36 PM|6.50 kV 1 000 x 9.8 mm|ETD 2.0

Figura 3.19. Imagen de SEM - Sistema C20A - 50% SGE - 50% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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3:21:39 PM 6.50 kV|1 000 x 9.6 mm ETD 2.0 50-502

Figura 3.20. Imagen de SEM - Sistema C30B - 50% SGE - 50% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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9/5/2017 HV mag WD  det spot
9:23:18 AM 6.50 kV 1 000 x 9.7 mm ETD 2.0

Figura 3.21. Imagen de SEM - Sistema C20A - 70% SGE - 30% ECO

Fuente: Alava y Pacheco

3 PR R s
8/31/2017 HV mag WD
12:50:43 PM 6.50 kV 1 000 x 9.9 mm ETD 2.0

Figura 3.22. Imagen de SEM - Sistema C30B - 70% SGE - 30% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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ol4/ ' WD | det |spot
1:59:22 PM 6.50 kV|1 000 x 9.7 mm ETD) 2.0

Figura 3.23. Imagen de SEM - Sistema C20A - 90% SGE - 10% ECO

Fuente: Alava y Pacheco

e
8/31/2017 HV mag | WD spot
10:35:17 AM|6.50 kV 1 000 x/9.7 mm|ETD| 2.0

Figura 3.24. Imagen de SEM - Sistema C30B - 90% SGE - 10% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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3.3 XRD
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Figura 3.25. Comparacion de XRD de los sistemas con Cloisite 20A

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.26. Comparacion de XRD de los sistemas con Cloisite 30B

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4 Pruebas mecanicas

3.4.1 Sistema 30% SGE - 70% ECO

Tabla 3.13. Propiedades mecanicas — Sistema 30% SGE - 70% ECO

Break Break
- M. .
N Deformacio Elastico Stress Strain Energia Dureza
n (%) (MPa) ) (Shore A)
(MPa) (%)
1 11,5187 1,90128  0,19021 11,6093 0,00292 37,4
2 9,02267 1,87686  0,15850 9,12267 0,00225 37,6
Prog‘ed' 10,27068 1,88907  0,17435  10,36599  0,00259 37,5
Desv. 0,017267  0,022422  1,7583129  0,000473  0,141421
Est. 1,7649597 6 4 4 8 4
Fuente: Alava y Pacheco
2 T
18 : : : i / }
' s e iy

___________________________

Force(M)
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Stroke Strain(% )

Figura 3.27. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 30% SGE - 70% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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Stress{MPa)

3.4.2 Sistema 30% SGE - 70% ECO + Cloisite 20A

Tabla 3.14. Propiedades mecanicas — Sistema 30% SGE - 70% ECO + Cloisite

20A
Deformacion M. Break Break Eneraia Dureza
n eto (%?C'O Elastico Stress Strain (J)g (Shore
(MPa) (MPa) (%) A)
1 23,2940 1,4854 0,3276 23,5280 0,0134 59,0000
2 17,6960 1,5133 0,2993 17,6960 0,0072 58,9000
3 19,5640 1,47028 0,2874 19,3960 0,0061 58,0000
Promedio 20,1847 1,4993 0,3048 20,2067 0,0089 58,6333
DEe;V' 2,8501 0,8657  0,0207  2,9993  0,0039  0,5508
Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.28. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 30% SGE - 70% ECO + Cloisite

20A

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.3 Sistema 30% SGE - 70% ECO + Cloisite 30B

Tabla 3.15. Propiedades mecanicas — Sistema 30% SGE - 70% ECO + Cloisite

30B
Deformacion M. Break Break Eneraia Dureza
N %) Elastico Stress Strain (J)g (Shore
(MPa) (MPa) (%) A)
1 22,4960 2,6288 0,5799 22,5280 0,0172 71,7000
2 22,7780 2,6058 0,5710 22,8600 0,0182 71,2000
3 19,0960 2,5565 0,4678 19,0960 0,0116 71,8000
Promedio 21,4567 2,5970 0,5395 21,4947 0,0157 71,5667
'DEe;V' 2,0493 0,0369 00623  2,0839  0,0036  0,3215
Fuente: Alava y Pacheco
1 1 I I I 1 1 I I
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Figura 3.29. Esfuerzo vs Deformacioén - Sistema 30% SGE - 70% ECO + Cloisite
30B

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.4 Sistema 50% SGE -50% ECO

Tabla 3.16. Propiedades mecénicas — Sistema 50% SGE - 50% ECO

M Break Break
Deformacion El5 ” s Strai Energia Dureza
n %) I\a/llstlco tress train Q) (Shore A)
(MPa) (MPa) )
1 11,32400 1,0788 0,0571 11,6240 0,00098 66,20
2 9,04933 1,2582 0,0497 9,4947 0,00127 68,50
Promedio 10,18666 1,1685 0,0534 10,5593 0,00112 67,35
Desv.
Est. 1,60843 0,12684 0,00521 1,50566 0,00020 1,62634
Fuente: Alava y Pacheco
1.2 X
1.05 E E E\\ E
s v \ s
0.75 ' /:/ ' ' /"\.
S il { """"" \ B
2 08 X 1 .
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N I o
0 1 '
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Stroke Strain(% )

Figura 3.30. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 50% SGE - 50% ECO

Fuente: Alava y Pacheco

69



3.4.5 Sistema 50% SGE - 50% ECO + Cloisite 20A

Tabla 3.17. Propiedades mecanicas — Sistema 50% SGE - 50% ECO + Cloisite

20A
Deformacién ; Break Break Energia Dureza
N @) Elastico Stress Strain (J)g (Shore
> (MPa) (MPa) (%) A)
1 18,5820 2,7889 0,4925 18,4640 0,0142 74,4000
2 19,0960 4,1027 0,7259 19,1320 0,0172 74,2000
3 21,5640 2,8600 0,5908 21,4960 0,0170 74,7000
Promedio 19,7473 3,2505 0,6031 19,6973 0,0161 74,4333
DEeSst"' 1,5041 07389 0172  1,5931  0,0017  0,2517
Fuente: Alava y Pacheco
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r=-"1 - " T I P A [ i B I -1-° i e N [
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Figura 3.31. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 50% SGE - 50% ECO + Cloisite
20A

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.6 Sistema 50% SGE -50% ECO + Cloisite 30B

Tabla 3.18. Propiedades mecanicas — Sistema 50% SGE - 50% ECO + Cloisite

30B
Deformacién ) Break Break Energia Dureza
N %) Elastico Stress Strain (J)g (Shore
(MPa) (MPa) (%) A)

1 16,1280 3,0137 0,4735 16,1600 0,0085 77,8000

2 16,8960 3,3313 0,5439 16,8640 0,0123 77,9000

3 20,0960 3,4908 0,8522 20,0960 0,0264 77,8000

Promedio 17,7067 3,2786 0,6232 17,7067 0,0157 77,8333

DEesStV' 2,1046 02429  0,2014  2,0989  0,0094  0,0577

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.32. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 50% SGE - 50% ECO + Cloisite

30B

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.7 Sistema 70% SGE -30% ECO

Tabla 3.19. Propiedades mecanicas — Sistema 70% SGE - 30% ECO

Break Break
Deformacion El ,M'. s Strai Energia Dureza
n %) asFt)lco tress train %) (Shore A)
(MPa) — (vPa) (%)
1 12,386 0,76058 0,03535 12,8560 0,00060 65,90
2 11,360 0,83455 0,03398 11,8107 0,00056 66,20
Promedio 11873 079757  0.03466 123333 0,00058 66,05
Desv.
Est. 0,72549 0,05230 0,00097 0,73914 0,00003 0,21213
Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.33. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 70% SGE - 30% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.8 Sistema 70% SGE -30% ECO + Cloisite 20A

Tabla 3.10. Propiedades mecanicas — Sistema 70% SGE - 30% ECO + Cloisite

20A
Deformacion M. Break Break Eneraia Dureza
n %) Elastico  Stress Strain (J)g (Shore
(MPa) (MPa) (%) A)
1 19,3640 3,2785 0,5267 19,6640 0,0197 77,3000
2 16,7960 3,2650 0,5194 16,7960 0,0113 77,0000
3 15,2280 3,2499 0,4797 15,1960 0,0109 76,9000
Promedio 17,1293 3,2645 0,5086 17,2187 0,0140 77,0667
Desv. Est. 2,0881 0,0143 0,0253 2,2638 0,0050 0,2082
Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.34. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 70% SGE - 30% ECO + Cloisite
20A

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.9 Sistema 70% SGE -30% ECO + Cloisite 30B

Tabla 3.21. Propiedades mecanicas — Sistema 70% SGE - 30% ECO + Cloisite

30B

Deformacioén ; Break Break Energia Dureza

N @) Elastico Stress Strain (J)g (Shore
o (MPa) (MPa) (%) A)

1 23,9320 3,7450 0,7498 24,6320 0,0254 80,2000

2 23,9280 3,6756 0,7496 24,2280 0,0269 80,4000

3 23,7280 3,4961 0,7403 23,8960 0,0260 80,3000

Promedio 23,8627 3,6389 0,7466 24,2520 0,0261 80,3000

DEeSStV' 0,1166 0,1284  0,0054  0,3686  0,0008  0,1000

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.35. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 70% SGE - 30% ECO + Cloisite
30B

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.10 Sistema 90% SGE - 10% ECO

Tabla 3.22. Propiedades mecénicas — Sistema 90% SGE - 10% ECO

Break Break
Deformacion El ,M'. s Strai Energia Dureza
n (%) IfI/ISFI;ICO tress train (J) (Shore A)
(MPa) (MPa) (%)
1 18,0733 1,69396  0,22933 18,4133  0,00720 51,8000
2 18,3453 1,76356  0,22579 18,5547  0,00717 51,7000
Promedio 18,2093 1,72880  0,22760 18,4840  0,00720 51,7500
DEe;V' 0,1923 0,04920  0,00250 0,1000 0,00000 0,0707
Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.36. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 90% SGE - 10% ECO

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.11 Sistema 90% SGE - 10% ECO + Cloisite 20A

Tabla 3.23. Propiedades mecanicas — Sistema 90% SGE - 10% ECO + Cloisite

20A
Deformacioén ) Break Break Energia Dureza
n %) Elastico Stress Strain (J)g (Shore
(MPa) (MPa) (%) A)

1 22,7280 4,0526 0,8240 22,8280  0,0317 80,0000

2 23,2640 4,2756 0,8315 23,5640  0,0241 80,2000

3 21,2320 3,9689 0,7196 21,4960  0,0228 80,3000

Promedio 22,4080 4,0990 0,7917 22,6293  0,0262 80,1667

DEesStV' 1,0531 0,1585  0,0626 1,0482 0,0048 0,1528

Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.37. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 90% SGE - 10% ECO + Cloisite
20A

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.12 Sistema 90% SGE - 10% ECO + Cloisite 30B

Tabla 3.24. Propiedades mecanicas — Sistema 90% SGE - 10% ECO + Cloisite

30B
Deformacion M. Break Break Eneraia Dureza
N %) Elastico Stress Strain (J)g (Shore
(MPa) (MPa) (%) A)
1 24,4960 4,4804 0,7200 24,8280 0,0420 81,7000
2 23,8100 4,9824 0,9890 24,0600 0,0490 82,1000
3 25,5640 3,8798 0,8597 25,7640 0,0391 81,2000
Promedio 24,6233 4,4475 0,8562 24,8840 0,0434 81,6667
DEeSStV' 0,8839 05520  0,1346  0,8534  0,0051  0,4509
Fuente: Alava y Pacheco
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Figura 3.38. Esfuerzo vs Deformacion - Sistema 90% SGE - 10% ECO + Cloisite
30B

Fuente: Alava y Pacheco
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3.4.13 Comparacion porcentual de los valores de dureza

Tabla 3.25. Valores de las pruebas de tension de los diferentes sistemas

. SISTEMA Deformacién ,M'. gtrreezlg Brea_lk Energia
Tipo SGE - ) Elastico (MPa) *10 Strain ) *103
ECO (MPa) P (%)

30 -70 102+1,7 18+00 174+20 103+1,7 26+0,5

oug 2050 6,9+ 1,6 1,3+01 34+10 76%15 10£01
70 - 30 11,8+0,7 07+00 34+10 123+07 05%0,1

90 - 10 182+01 1,7+00 225+10 184%00 7,1+0,01

30 - 70 20,1+28 1,4+08 304+20 202+29 89390
Cloisite 50 — 50 19,7+1,5 32+07 603+60 196+15 161+17
20A 70 - 30 171420 32+00 508+20 172+22 140+17
90 - 10 224+10 40+01 79160 226+10 262*4,0
30 - 70 21,4+20 25+00 539+60 21,4+20 157 +3,6
Cloisite 50 — 50 17,7+21  32+02 623+21 177+20 157+14
0B 70-30 238+01 3601 746+11 242+03 26101
90 - 10 246+08 44+05 856+70 248+08 434+37

Fuente: Alava y Pacheco

Tabla 3. 26. Valores de dureza Shore Ade los diferentes sistemas y sus

respectivos incrementos con respecto alos sistemas puros

Sistema
SGE - Puro C20 A CcC30B %C20 A %C 30 B
ECO
30-70 37,5+0,2 58,6 £ 0,5 71,3 +0,3 56,34 90,21
50-50 67,6 £0,3 74,6 £0,2 77,8 +0,2 10,34 15,01
70-30 66,1 £0,2 77,1 +£0,1 79,8 +0,1 16,64 20,74
90-10 52,2 +0,1 80,1 +0,1 81,6 +0,4 53,52 56,37

Fuente: Alava y Pacheco
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3.5 Resultados pruebas fisico-quimicas

3.5.1 Hinchamiento al agua

35.1.1 Sistema 30-70 (30% SGE - 70% ECO)
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Figura 3.39. Hinchamiento al agua — Sistema (30% SGE - 70% ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.5.1.2 Sistema 50-50 (50% SGE - 50% ECO)
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Figura 3.40. Hinchamiento al agua — Sistema (50% SGE - 50% ECO)

Fuente: Alava y Pacheco
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3.5.1.3 Sistema 70-30 (70% SGE - 30% ECO)
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Figura 3.41. Hinchamiento al agua — Sistema (70% SGE - 30% ECO)

Fuente: Alava y Pacheco

3.5.1.4  Sistema 90-10 (90% SGE - 10% ECO)
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Figura 3.42. Hinchamiento al agua — Sistema (90% SGE - 10% ECO)
Fuente: Alava y Pacheco
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3.5.1.5 Comparacion de los diferentes sistemas en la prueba de

hinchamiento agua

Hinchamiento agua (%)

Figura 3.43.

20 | Puro
1 |1 C 20A
18 | C 308

30-70 50-50 70-30 90-10
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Comparacion de los diferentes sistemas en la pruebade
hinchamiento agua

Fuente: Alava y Pacheco
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3.5.2 Hinchamiento al tolueno

3521

Sistema 30-70 (30% SGE - 70% ECO)
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Figura 3.44. Hinchamiento al tolueno - Comparacion entre los sistemas 30-70

Fuente: Alava y Pacheco

Tabla 3.27. Datos de los coeficientes de Hill — Sistema 30% SGE - 70% ECO

Datos de los coeficientes de Hill por ajuste de curvas

Solvente Sistema ymax = SD k £SD n £SD r2

Tolueno Puro 106.6 + 3.1 67.6 £4.1 1.2+0.1 0.99
C20A 139.8 + 20.6 176.6 + 69.7 0.8+0.1 0.98
C30B 146.3 + 26.8 474.5 £ 226.9 0.7+£0.1 0.99

Fuente: Alava y Pacheco
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3522  Sistema 50-50 (50% SGE - 50% ECO)
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Figura 3.45. Hinchamiento al tolueno - Comparacién entre los sistemas 50-50

Fuente: Alava y Pacheco

Tabla 3.28. Datos de los coeficientes de Hill — Sistema 50% SGE - 50% ECO

Datos de los coeficientes de Hill por ajuste de curvas

Solvente Sistema ymax £ SD k £SD n +£SD r2
Tolueno Puro 103.9 + 14.8 206.6 + 72.9 09+0.1 0.99
C20A 71.9 +2.8 67.9 £5.5 1.2+0.1 0.98
C30B 128.7 £ 32.5 611.1 £ 379.9 0.7+0.1 0.99

Fuente: Alava y Pacheco
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3.5.23 Sistema 70-30 (70% SGE - 30% ECO)

Figura 3.46.

Hinchamiento tolueno (%)
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Tabla 3.29. Datos de los coeficientes de Hill — Sistema 70% SGE - 30% ECO
Datos de los coeficientes de Hill por ajuste de curvas
Solvente  Sistema ymax + SD k +SD n +=SD r2
Tolueno Puro 73.2+28 70.5 5.6 1.3x0.1 0.98
C20A 68.1 +2.8 66.0 + 5.7 15+0.2 0.97
C30B 106.9 + 25.4 411.1 +237.6 0.8+0.1 0.99

Fuente: Alava y Pacheco
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3.5.24 Sistema 90-10 (90% SGE - 10% ECO)

60 -

- '//:j;'l.
[ ] o A
— A
> I?./ 4
< A
8 40 1 ./. Y
g L e A
© /
+— o A
=) l/./
c A
7]
2 0] Joa
S | wa = Puro
S —@— Cloisite 20A
£ 1/ ~ A Cloisite 30B
T /
O T T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500

Tiempo (horas)

Figura 3.47. Hinchamiento al tolueno - Comparacion entre los sistemas 90-10

Fuente: Alava y Pacheco

Tabla 3.10. Datos de los coeficientes de Hill — Sistema 90% SGE - 10% ECO

Datos de los coeficientes de Hill por ajuste de curvas

Solvente Sistema ymax +SD k +SD n =SD r2

Tolueno Puro 75.1 £+ 4.8 113.3 +17.2 1.0+0.1 0.99

C20A 95.5 +11.7 269.6 £ 76.4 0.9+0.1 0.99

C30B 101.4 £30.2 4749+330.2 0.8=+0.1 0.99

Fuente: Alava y Pacheco
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3.5.25 Comparacion de los diferentes sistemas en la prueba de
hinchamiento tolueno
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Figura 3.48. Comparacion de los diferentes sistemas en la prueba de
hinchamiento tolueno

Fuente: Alava y Pacheco
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CAPITULO 4

87



4. ANALISIS DE RESULTADOS

En el presente capitulo se exponen los andlisis de los resultados obtenidos en
las pruebas de caracterizacion del nanocompuesto (FTIR, SEM, XRD); pruebas

de propiedades mecénicas (tension, dureza) y pruebas fisico-quimicas

(hinchamiento al agua y tolueno).

Para una mejor interpretaciéon se utilizara la siguiente nomenclatura para cada

uno de los sistemas estudiados.

Sistema

30% SGE-70% ECO

30% SGE-70% ECO - Cloisite 20 A

30% SGE-70% ECO - Cloisite 30 B

50% SGE-50% ECO

50% SGE-50% ECO - Cloisite 20 A

50% SGE-50% ECO - Cloisite 30 B

70% SGE-30% ECO

70% SGE-30% ECO - Cloisite 20 A

70% SGE-30% ECO - Cloisite 30 B

90% SGE-10% ECO

90% SGE-10% ECO - Cloisite 20 A

90% SGE-10% ECO - Cloisite 30 B

Fuente: Alava y Pacheco
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Nomenclatura

30 - 70 Puro

30 - 70 C 20A

30-70 C30B

50 - 50 Puro

50 - 50 C 20A

50 - 50 C 30B

70 - 30 Puro

70 - 30 C 20A

70 - 30 C30B

90 - 10 Puro

90 - 10 C 20A

90 - 10 C 30B



4.1 Interpretacion de los ensayos de FTIR

En la sintesis de la matriz polimérica se producen cuatro reacciones en cadena
de las cuales dos de ellas destacan: la reaccion producida entre la amina
primaria y el grupo epoxi que genera una amina secundaria (primera reaccion);
y esta amina formada a su vez vuelve a reaccionar con el grupo epoxi

generando una amina terciaria (segunda reaccién).

Mediante el analisis de Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de
Fourier se calcula los grados de conversién del grupo epoxi y la amina primaria;
se realiza un seguimiento al proceso de curado (6 horas a 60°C) y postcurado
(1 hora adicional a 100°C), obteniéndose porcentajes de conversion hasta del
95% que corresponden a los sistemas de composicién 30-70; ocurriendo la

menor conversion en el sistema de composicion 90 — 10, alrededor del 70%.

Mediante este analisis resulta evidente que al incrementar los porcentajes de
resina de ECO se obtienen mayores conversiones. De acuerdo a las
estructuras de cada uno de los componentes utilizados mediante la figura 1.3
se puede observar que la resina SGE presenta dos grupos hidroxilos, éstos
aceleran la reaccion, sin embargo, el mejor curado se obtiene cuando la resina
SGE se encuentra en menor cantidad. Aunque la resina SGE acelere la
reaccion, muchos grupos epoxi no reaccionan completamente con la amina
proveniente del agente curador, con lo cual los curados resultan ser inferiores

aun cuando esta resina se incremente en proporcion.

Conrespecto a cada sistema estudiado (Puro, C20A, C30A) se puede observar
mediante las graficas 3.13; 3.14; 3.15; 3.16; que la incorporacion de
organoarcillas disminuye el grado de conversion del grupo epoxi, siendo

necesario incrementar el tiempo de curado.

4.2 Interpretaciéon de los ensayos de SEM

En las imagenes de SEM (Figuras 3.17-3.24) comparando cada composicion
con las organoarcillas utilizadas (Cloisite 20A 'y Cloisite 30B) se observa que no
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existe una diferencia significativa en cada estructura, ya que en todos los
sistemas (30-70; 50-50; 70-30; 90-10) la arcilla se encuentra dispersa en la
matriz polimérica, con lo que se puede deducir que ambas arcillas son

compatibles con las dos bioresinas empleadas.

Sin embargo en los sistemas 70-30 y 90-10 existen espacios donde el polimero
no se mezcla completamente con la arcilla, esto sucede principalmente con la
arcilla Cloisite 20A, lo que origina cierta permeabilidad a la estructura interna

del sistema, esto se lo verifica en la prueba de hinchamiento de agua.

4.3 Interpretacion de los ensayos de XRD

Para completar el estudio morfolégico de los nanocompuestos se realizé
pruebas de XRD. En laimagen 3.25 se observa que el pico caracteristico de la
Cloisite 20A se desplaza hacia la izquierda en todas las composiciones, lo que

indica que la morfologia de los nanocompuestos es intercalada.

En la figura 3.26 se observa que el pico caracteristico de la Cloisite 30B se
desplaza hacia la izquierda, con lo cual con este tipo de arcilla también se logra
una estructura intercalada. Comparando ambas difractogramas de ambas
arcillas se evidencia que con la Cloisite 30 B los picos disminuyen mas que con
los de arcilla 20A, es decir que con esta organoarcillas se da una mejor
dispersion en la matriz polimérica, lo que influye en sus propiedades

mecanicas.

Aunque no se haya logrado la exfoliacion en ninguna composicion, se obtuvo
una buena compatibilidad entre arcilla y la matriz polimérica, ya que en ninguin

sistema presenta aglomerados (tactoides), esto se lo verificd en el ensayo SEM.
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4.4 Interpretacion de las propiedades mecanicas

Uno de los principales objetivos del presente proyecto es incrementar las
propiedades mecanicas del compuesto, lo cual se logra conla incorporacion de

la organoarcillas.

Comparando los valores de dureza (Tabla 3.26) entre los sistemas reforzados
con la Cloisite 20A y con la Cloisite 30B resulta evidente que la dureza es mayor
cuando la matriz polimérica ha sido reforzada con la organoarcilla C 30B, lo que
significa que en este sistema existe un mayor entrelazamiento entre las
cadenas moleculares, es decir, existe una mejor compatibilidad en las

proporciones mencionadas.

Mientras mayor sea la proporcion de SGE en el sistema, la dureza se ve
incrementada, ya que esta resina es la encargada de brindar rigidez debido a

sus propiedades.

De acuerdo a la tabla 3.26 con la composicién 30-70 se observa que con la
arcilla Cloisite 20A el incremento en los valores de dureza con respecto al
sistema puro es del 56,34%; mientras que con la arcilla Cloisite 30B se alcanza
un incremento hasta del 90%. Con esta composicion se logran los mayores
incrementos porcentuales respecto al sistema puro, debido a que en esta
composicion tiene la menor rigidez, y con la incorporacion de arcillas se obtiene

una notable mejoria en su dureza.

Dependiendo de los valores de dureza se le da una aplicabilidad al elastomero,
estos valores pueden verse afectados por diversos factores como: la seleccion

del agente curador, proceso de curado.

De acuerdo al ensayo de tensién (Tabla 3.25) se observa que con las
organoarcillas incorporadas el Modulo de Young aumenta; tiene un
comportamiento similar a la dureza, es decir existe una relacién directamente

proporcional entre estos dos parametros.
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Comparando todos los sistemas, tanto puros como reforzados se observa que
los mayores valores de propiedades mecanicas se obtienen con el refuerzo de
la Coisite 30B.

4.5 Interpretacion de los resultados de hinchamiento
45.1 Hinchamiento al agua

El hinchamiento de agua es una prueba clave para inferir en las aplicaciones

industriales de los elastbmeros obtenidos en cada composicion.

Este ensayo se lo realizd durante 16 dias, tiempo en el cual los pesos eran

relativamente constantes respectos al dia anterior.

En la figura 3.43 se muestra que el % absorcion de agua aumenta a medida
gue se aumente la proporcion de SGE, esto se debe a que la resina SGE es de
caracter hidofilico, es decir el sistema que mayor porcentaje de agua absorbe

es el de composicién 90-10.

Ademas, se observa que a medida que transcurre el tiempo, los sistemas
reforzados con arcilla tienden a absorber una mayor cantidad de agua que los

sistemas puros, esto se debe al caracter hidofilico natural de las arcillas.

Los datos de hinchamiento de agua oscilan entre valores de 12-18%, los cuales
son valores relativamente altos como para considerar que el elastomero sirva
como recubrimiento. La posible causa de este porcentaje de agua absorbido
puede ser que la muestra contenia burbujas en su interior, facilitando la
dispersion del agua en la matriz polimérica, produciendo hinchazén en su

interior.

45.2 Hinchamiento al tolueno

En la figura 3.48 se observa que las composiciones que tienen una proporcion
mayor de Heloxy son las que absorben mas tolueno, debido a que la resina
ECO es hidrofébica, se diluye facilmente en el tolueno. Por lo tanto, la

composicion 30-70 es la composicién que mayor porcentaje absorbe, esto se
92



lo verifica mediante el coeficiente de la Ecuaciéon de Hill que resulta ser mayor
a 1 lo que indica que la muestra tiene afinidad a diluirse en el solvente

empleado.

Los datos de los sistemas puros presentan las mayores desviaciones
estandares debido a que la muestra no resistia estar mucho tiempo inmersa en
el tolueno, con lo que se fraccionaba en pedazos pequefios, volviéndose dificil

tomar su medida en los Ultimos instantes de tiempo de la prueba.

Los mayores valores de k se los obtiene con la incorporacion de la Cloisite 30B,
aungue inicialmente se absorba una cantidad mayor de tolueno con la Cloisite
20Ay el sistema puro, conforme pase el tiempo los sistemas con Cloisite 30 B
son los que contintan absorbiendo; logrando obtener mayores porcentajes de
absorcion con respecto a los 2 sistemas, lo que significa que con este sistema

la absorcion es mas lenta.
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CAPITULO 5
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Recomendaciones

v

El ambiente idoneo para la preparacién de las mezclas debe ser bajo en
humedad, para evitar la formacién de burbujas que afectan la evaluacion de
las propiedades mecéanicas.

Prolongar el tiempo de curado para incrementar el grado de conversion del
grupo epoxi, haciendo un seguimiento con FTIR.

Para lograr apreciar las imagenes con mejor calidad en el ensayo SEM, el
area de estudio debe tener un corte liso, sin fisuras; por lo que se
recomienda congelar las muestras con nitrégeno liquido durante unos
segundos y realizar el corte.

Para asegurarse del curado de las muestras se debe realizar una etapa
postcurado a una temperatura mayor.

Complementar el estudio morfolégico de los compuestos con alguna técnica
microscopica de alta resolucion, por ejemplo, TEM, ya que el ensayo XRD
no proporciona informacion acerca de la dispersion real de la nanoarcilla en

el polimero.

5.2 Conclusiones

v

Los bioelastomeros epodxicos fueron preparados exitosamente, siendo
evidente que los compuestos reforzados con arcillas (5% wt) presentan
mejores propiedades mecanicas que las mezclas puras.

Mediante Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) se
hizo un seguimiento al proceso de curado y se determiné el tipo de
estructura desarrollada después de esta etapa.

Las propiedades mecanicas se mejoran con la adicion de arcillas, mas no
con el incremento de la conversion epdxico — amina.

Se pudo determinar la concentracién de las aminas primarias, secundarias
y terciarias, asi como el porcentaje de curado de sistemas basados en la

conversion de epoOxicos.
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v' Se determiné que a mayor cantidad de resinas SGE se observaron mejores
propiedades mecéanicas en el sistema con arganoarcillas Cloisite 30B.

v' Se observd que a mayor adicion de SGE (resina hidrofilica) o disminucion
de ECO (resina hidrofilica), aumenta el hinchamiento al agua y disminuye el
hinchamiento al tolueno.

v' Los sistemas bio-elastoméricos reforzados podrian tener aplicaciéon como
sellos, recubrimientos elastomericos, como material aislante o como

reemplazante de silicona o poliuretanos.
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GLOSARIO DE TERMINOS

Alcali

Alifatica

Cicloalifaticas

Esterificacion

Hidrofobicidad

Homo-

Polimerizaciéon

Homopolimero

l[dentado

Mercaptanos

Microcompuestos

Llamados también bases, sustancias que

poseen propiedades alcalinas.

Cadenas de carbono e hidrégeno de tipo abierto.

Compuestos organicos ciclicos de cadena

abierta.

Método para la sintesis de un éster.

Inmiscibilidad en agua.

La produccion de wun homopolimero por
polimerizacion de una sola especie de

mondémero.

Polimero que consta de unidades monoméricas

idénticas.

Término usado para resaltar o definir una

estructura.

Compuesto organico que contiene un grupo tiol
S-H.

Compuestos por la mezcla de dos o mas
materiales de tal forma que se controle la
dispersion entre ellos con el fin de optimizar sus

propiedades.
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Nanocompuestos

Nanofibras

Pixelado

Raster

Retrodifucion

Sigmoidal

Tactoides

Fibras poliméricas con diametros pequefios,

menos a 500 nm.

Efecto causado al hacer una ampliacion de una

imagen o una seccion de la imagen.

Es un conjunto de celdas, filas y columnas que
permiten dividir el area de estudio para mayor

visualizacion.

Desviacion media angular con diferentes angulos

de dispersion.

Gréfica que muestra un ascenso temporal hasta
encontrar una un punto maximo. Tiene forma de

[{Pag )

S

Cuando el polimero no puede romper la
estructura de las laminas de la arcilla,

formandose un compuesto de fases separadas.
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ABREVIATURAS

Ao

Lo

n
Ymax

n
k0,5

%

NUmero entero

Longitud de onda

Distancia entre los planos atomicos
Angulo de dispersion

Tensiéon o esfuerzo

Fuerza aplicada

Area transversal

Longitud inicial de la probeta
Deformacion

Velocidad de reaccion maxima
Concentracion maxima media
Coeficiente de Hill

Porcentaje
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SIMBOLOGIA

°C

Kg

MPa

Ty

mm

Pa

kPa

Grado(s) centigrado(s)
Gramo(s)

Joule(s)

Kilogramo(s)

Megapascal(es)

Newton(s)

Temperatura de transicion vitrea
Milimetros

Metros

Pascal

Kilo Pascal
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ANEXO
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ANEXO A: Espectrofotogramas de los diferentes
sistemas

Absorbancia

Anexo Al: Curado del sistema 30-70 Puro

Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo A2 : Curado del sistema 30-70 C20A

Fuente: Alava y Pacheco

Anexo A3 : Curado del sistema 30-70 C30A

Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo A4 : Curado del sistema 50-50 Puro

Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo A5 : Curado del sistema 50-50 C20A

Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo A6 : Curado del sistema 50-50 C 30A

Fuente: Alava y Pacheco
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Absorbancia

Anexo A7 : Curado del sistema 70-30 Puro

Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo A8 : Curado del sistema 70-30 C20A

Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo A9 : Curado del sistema 70-30 C30A

Fuente: Alava y Pacheco

108



Absorbancia

7500 7000 6500 6000 5500 5000 4500 4000
Nimero de Ondas (cm-1)

Anexo A10 : Curado del sistema 90-10 Puro

Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo All : Curado del sistema 70-70 C20A
Fuente: Alava y Pacheco
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Anexo Al2 : Curado del sistema 90-10 C30A

Fuente: Alava y Pacheco
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