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RESUMEN

El reciclado de desechos poliméricos generados diariamente ayuda a conservar los
recursos naturales y es por esto que se han realizado investigaciones en el
desarrollo de nanocompuestos, como método de reciclado mecanico. Este trabajo
de investigacion tiene como objetivo relacionar la estructura y propiedades termo-
mecanicas de nanocompuestos de HDPE y PET reciclados a través de métodos
avanzados de caracterizacion para posibles aplicaciones industriales. Las mezclas
evaluadas, ademas de polimeros reciclados, contienen dos organoarcillas (3% en
peso) y un agente compatibilizante basado en glicidilo de metacrilato (5% en peso).
Los nanocompuestos fueron procesados usando una extrusora de tornillo simple y
luego moldeados por inyeccion. La caracterizacion consistié en la evaluacion del
comportamiento de las arcillas en las mezclas mediante difractometria de rayos X,
cuya compatibilidad luego fue verificada por el porcentaje de cristalizacién obtenida
por calorimetria diferencial de barrido. Se evalué el comportamiento mecénico de
las mezclas con ensayos de tension, en donde se compararon resultados de
modulos de elongacién obtenidos. Se encontré que la aplicacion mas adecuada es

la de viguetas usadas en construccién, cuyas propiedades fueron evaluadas.

Palabras claves: nanocompuestos, organoarcilla, compatibilizante, dispersion.



ABSTRACT

Recycling of polymer waste generated daily, helps natural resources and therefore
several investigations have been made in the development of nanocomposites, as
a method of mechanical recycling. This research work aims to relate the structure
and thermo-mechanical properties of recycled HDPE and PET nanocomposites
through advanced characterization methods for possible industrial applications. The
blends evaluated, in addition to recycled polymers, contain two organoclays (3% by
weight) and a compatibilizer agent based on glycidyl methacrylate (5% by weight).
The nanocomposites were processed using a single screw extruder and then
injection moulding. The characterization consisted in the evaluation of the behaviour
of the clays in the blends by X-ray Diffractometry, whose compatibility was then
verified by the percentage of crystallization obtained by differential scanning
calorimetry. The mechanical behaviour of the blends with stress tests was
evaluated, where the results of elongation modules obtained were compared. It was
found that the most suitable application is that of joists used in construction, whose

properties were reviewed.

Keywords: nanocomposite, organoclay, compatibilizer, dispersion.
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INTRODUCCION

En los dltimos afos, la industria de polimeros ha tenido un crecimiento exponencial
de acuerdo con las necesidades diarias de las personas. Esto se evidencia a través
de las innovaciones en industrias textiles, automotrices, eléctricas y de empaque,
gue ha provocado que la produccion de desechos de plasticos crezca y sea dificil
de manejar. Para el afio 2025, el Banco Mundial estima que 2.42 mil millones de

toneladas de plastico seran desechadas cada afio (Bravo, 2014)

En Ecuador se han creado diversos programas para incentivar el reciclaje de
plasticos mediante la clasificacion de los desechos. Sin embargo, en la actualidad
son escasos los procesos alternativos a escala industrial para la transformacién del
plastico post-consumo. Segun el Ministerio del Ambiente (2014), el ecuatoriano
promedio desecha 253 fundas plasticas de tipo camisa elaboradas con Polietileno
de Alta Densidad (HDPE) al afio. Esto representa un gran problema porque este
material toma de 400 a 1,000 afios para lograr su descomposicion. En el pais,
muchos de los desechos terminan en los rios o el océano, afectando a todas las
especies de la zona y causando la muerte de cerca de 100,000 animales marinos.
(Andes, 2014)

Otro material de gran consumo masivo, debido a su bajo costo y su capacidad como
barrera de gases, es el Polietileno de Tereftalato (PET). Este polimero es un
producto de alta demanda para la fabricacion de envases agua o bebidas gaseosas.
Cada ecuatoriano consume en promedio 140 de estos envases por afio, es decir,
aproximadamente 313 millones de envases al afio (Hachi & Rodriguez, 2010) y solo
se logra reciclar cerca del 40% (El Telégrafo, 2013).

Aunque existe la tendencia de reusar o redisefiar el uso posterior de los productos
plasticos, dentro del ciclo de plasticos, el reciclaje sigue siendo cerca del 60% la
solucion al problema. Esa disponibilidad de materia prima podria ser reciclada
nuevamente en nuevas soluciones industriales que permitan controlar los desechos
plasticos y la demanda de materia prima. Muchos estudios mencionan los métodos

que existen para el reciclaje y estos son: mecanicos o quimicos, siendo este ultimo
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el mas costoso. El reciclado mecanico, en cambio, ha sido cominmente usado para
un solo componente polimérico, obteniendo resultados efectivos, pero si se logra
combinar dos componentes reciclados, el costo del proceso podria llegar a
reducirse. (Wiennah., 2007)

Una alternativa para mejorar los productos reciclados, es reforzarlos con materiales
inorganicos tales como nanoarcillas sintéticas y organofilicas (Davila et al., 2011),
pero en Ecuador no se ha desarrollado ninguna solucién al mejoramiento de
polimeros reciclados. Siendo PET y HDPE, los polimeros mas consumidos
localmente (Estudio técnico de las Asociacién de municipalidades del Ecuador,
2009) y los de mayor desecho urbano, las mezclas entre estos polimeros no han
sido estudiadas localmente y existen resultados referenciados bibliograficamente
qgue han sido promisorios para el desarrollo de estos nuevos materiales o la
incorporacion de refuerzo como la nanoarcilla para el mejoramiento de sus

propiedades finales.

En base a esta alternativa, se ha planteado como hipotesis que la adicion de
nanoarcillas a una mezcla de Polietileno de Alta Densidad (HDPE) / Polietileno de
Tereftalato (PET) mediante procesos de extrusion e inyeccién y el empleo de

agentes compatibilizantes, mejora las propiedades mecénicas y térmicas.

Para la verificacion de la hipotesis se establece un objetivo general para este
trabajo de investigacidn y es: relacionar la estructura y propiedades termo-
mecanicas de nanocompuestos de HDPE y PET reciclados a través de métodos
avanzados de caracterizacion para la determinacion de aplicaciones industriales.
Ademas, se plantean los siguientes objetivos especificos.

e Procesar las mezclas de rHDPE y rPET por extrusion e inyeccion con la
incorporacion de organoarcillas .

e Analizar el comportamiento termo/mecanico de los compuestos para
comprobar los efectos de dos tipos de organoarcillas con y sin la presencia
de un agente compatibilizante en la matriz polimérica.

e Caracterizar la estructura y morfologia de los compuestos mediante FTIR
(Espectroscopia de infrarrojo por Transformada de Fourier), XRD (Difraccion

2



por rayos X) y SEM (Microscopio electronico de barrido) para comprobar el
nivel de dispersion de las arcillas

¢ |dentificar potenciales aplicaciones para estos compuestos.

Las tendencias actuales en las industrias estan asociadas al desarrollo de nuevos
materiales y productos innovadores considerando el aspecto econdémico. Las
industrias de materiales compuestos o composites, van creciendo rapidamente,
buscando procesos que disminuyan el impacto ambiental y productos que alarguen
su ciclo de vida util. Pero, los materiales con los que mas se han trabajado son
aquellos con matriz polimérica y refuerzo. En Ecuador, recientemente se ha
comenzado a trabajar en estas areas, sin embargo, se debe trabajar en el ciclo de
vida o lo que se ha denominado en los ultimos afios como economia circular con la
finalidad de encontrar soluciones para reducir los desechos de los productos

plasticos, para reducir los efectos de la contaminacién. (Davila et al., 2011)

Los métodos que mejoran las propiedades de mezcla de estos dos polimeros son:
mayor segregacion (proceso de alto costo que requiere mucho tiempo) y adiciéon de
otro componente que actle como agente compatibilizante. (A. Pawlak, Morawiec,
Pazzagli, Pracella, & Galeski, 2002) El polietileno de alta densidad y el tereftalato
de polietileno han sido ampliamente utilizados en aplicaciones de envasado y
constituyen una gran cantidad de residuos post-consumo en zonas urbanas en el
pais. El reciclaje ofrece una solucién alternativa para el manejo de estos residuos,
un método de reciclaje es el termo-mecéanico que implica la mezcla del fundido y su
posterior moldeo de los plasticos. Sin embargo, la inmiscibilidad del HDPE y del
PET conduce a una baja adherencia interfacial y propiedades mecanicas. (Avila &
Duarte, 2003)

Existen muchos estudios que comprenden la mezcla de estos dos polimeros
agregando el copolimero de etileno/metacrilato de glicidilo (E-GMA), el cual es muy
efectivo si se lo mezcla primero con HDPE y luego con PET segun estudios
realizados por Dagli y Kamdar (1994). Debido a la alta adhesion entre las dos fases,
se logra un incremento en la fuerza de impacto y la elongacién, y esto se puede

lograr en un proceso de un paso, ya sea por extrusion o moldeo por inyeccién,



aunqgue se han encontrado que se obtienen mejores resultados si se usan ambos
meétodos. (Chen, Ahmad, & Gan, 2017) (Dagli & Kamdar, 1994)

Investigaciones que involucran nanocompuestos con matriz polimérica han notado
la importancia que tiene el compatibilizante al momento de agregar arcilla para que
exista una mejor mezcla, ademas de las condiciones de procesos a usar.

(Lertwimolnun & Vergnes, 2005).

El principal interés de este proyecto es comprobar qué tan eficaz es la adicion de
nanoarcillas como un potencial reemplazante de compatibilizante a una matriz
polimérica elaborada con HDPE y PET reciclados para desarrollar un material para
construccion de adecuadas propiedades mecénicas para Su correcto
funcionamiento; promover el uso racional de materiales disponibles ademas que
disminuya el costo de produccion de este para industrias que requieran de este

proceso.
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CAPITULO 1

FUNDAMENTACION TEORICA

1.1 Introduccion
Durante las ultimas décadas se ha despertado preocupacion hacia los
problemas medioambientales causados por la acumulacion de desechos
plasticos que ha ido incrementando acorde a las necesidades de las
personas. Asi como crece el desarrollo industrial, también se trata de
disminuir la cantidad de residuos y ademas reducir el impacto ambiental
negativo que se ha producido por estas actividades.

En los afios noventa, muchos de los paises desarrollados optaron por
incorporar nuevas estrategias para la recoleccion de residuos sélidos. En
Ecuador, este cambio se ha notado recientemente, el 38.32% de familias
clasifica sus residuos (INEC, 2008), esto se debe a la disponibilidad actual
de informacién sobre la contaminacion y el cambio climatico. Este hébito
también ha sido agregado en las empresas, debido a la aplicacién de

nuevas normativas que involucra la clasificacion de desechos.

Reduciendo el uso de material virgen y reusando los desechos plasticos,
se contribuye con la sostenibilidad ambiental. Varias tecnologias han sido
usadas incluyendo técnicas de separacién de polimeros debido a que si
se junta un polimero con otro puede llegar a reducir las propiedades de
material reciclado por los diferentes puntos de fusién. (Carvalho, Durao, &
Ferreira, 2010) Un estudio de Singh et al. (2017) sostiene que existen
cuatro formas de reciclado, siendo estos, reciclado primario, secundario,
terciario y cuaternario; pero cada una posee sus propias ventajas y

desventajas.

Tanto el reciclado primario como en el secundario se vinculan con el

reciclado mecanico, pero se diferencian en que el segundo se enfoca en
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la transformacién del material usado en productos con baja demanda
mientras que en el primero se usan desechos plasticos no contaminados
con propiedades similares a los de un material virgen. El enfoque del
reciclado terciario es la contribucién a la sostenibilidad energética y se
vincula con el reciclado quimico, en cambio, el reciclado cuaternario se

centra en el manejo de desechos sdlidos mediante combustion.

Estudios recientes plantean una sinergia de las propiedades de diferentes
materiales para lograr mejores resultados y nuevas aplicaciones. Los
estudios sobre nanocompuestos poliméricos comenzaron
aproximadamente a finales de los afios 80. Un nanocompuesto esta
formado por una matriz y un reforzado, considerando a otros materiales
gue pueden ser fibras, particulas y ldminas. Estos materiales tienen sus
ventajas entre los que destacan elevada flexibilidad, rigidez y resistencia
especifica, pero también presentan sus desventajas como sensibilidad al
ambiente, baja resistencia interlaminar entre otros. (Davila et al., 2011)

Para que la matriz polimérica contenga distintos polimeros que
dificiilmente se pueden mezclar, se requiere agregar agentes
compatibilizantes para aumentar la adhesion, y disminuir la inmiscibilidad
entre los compuestos debido a la presencia de los grupos funcionales
pertenecientes a los compatibilizantes. Para la mezcla de Polietileno de
Alta Densidad y Polietileno de Tereftalato, el compatibilizante mas
adecuado es el Etileno-Metacrilato de Glicidilo (E-GMA) debido a la
presencia de grupos funcionales epoéxicos. (Dagli & Kamdar, 1994)

Al usar una matriz polimérica, ademas del compatibilizante, se busca un
material de relleno comunmente basado en arcilla o silicatos naturales por
su sencilla obtencion. Las nanoarcillas se producen por desintegracion y
descomposicion quimica, compuestas por silicatos de hierro, magnesio y
aluminio. Son muy utilizadas para preparar nanocompuestos, debido a
sus propiedades y estructuras unicas. Estas arcillas ademas de ser un

recurso natural y economico permiten disminuir el espesor de las capas
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de los polimeros y la cantidad de materia prima utilizada, es decir que
seran necesarias menores cantidades de polimero para obtener
productos de iguales o mejores propiedades. Otro aspecto importante del
uso de las nanoarcillas es la ayuda medioambiental que aporta,

reduciendo la acumulacion de residuos poliméricos. (Fernandez, 2014)

Para producir estos materiales compuestos, los procesos usados en
varias investigaciones por ser los mas conocidos son extrusion, inyeccion
y compresion. Por otro lado, existen comunes limitaciones entre estos
procesos, y es que al reciclar o procesar polimeros reciclados, se produce
una degradacién continua en las propiedades mecanicas. (Pawlak, Pluta,
Morawiec, Galeski, & Pracella, 2000) Esta degradacion puede deberse al
incremento de estructuras cristalinas por una reduccion del peso
molecular que afecta el alargamiento a la ruptura segun La Mantia y
Gardette (2002).

1.2 Reciclaje en el Ecuador
Segun el Ministerio de Ambiente, mediante el Programa Nacional para la
Gestidon Integral de Desechos Solidos (MAE-PNGIDS), en Ecuador se
generaron 4'138,512 millones de toneladas métricas de residuos solidos
durante el 2014, de los cuales el 12% son plasticos. La Iniciativa Regional
para el Reciclaje Inclusivo (IRR) durante el 2015 presentd un estudio en
donde menciona que las ciudades de Guayaquil, Quito, Cuenca y Manta

generan el 48% de residuos a nivel nacional.

El MAE-PNGIDS se enfoca en impulsar la industria del reciclaje
aprovechando los recursos energéticos. Esto, debido a que, las familias
del Ecuador no tienen una cultura de reciclaje, esto ha sido reportado por
el INEC mediante una encuesta a 21.678 familias, en donde se encontro

gue el 82.5% no clasifica los desechos plasticos.

La creacion e implementacion de nuevas politicas y tecnologias ha

mejorado la industria del reciclaje mediante la promocion de nuevas lineas
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de negocios por lo que el Ministerio de Industrias y Productividad estima
que se reciclan 60.000 toneladas de plasticos que, junto con otros

desechos, equivalen al 15% de residuos desechados. (IRR, 2015)

1.3 Reciclaje de materiales poliméricos
El reciclaje es una manera de reducir el impacto medioambiental causado
por acumulacion de desechos poliméricos generados por las aplicaciones
diarias de materiales como empaques, construccion, entre otros. Su uso
constante se debe a las caracteristicas de los plasticos de tener baja

densidad, facil manipulacién y principalmente su bajo costo de fabricacion.

Una publicacién de Hamad, Kaseem y Deri (2013) en donde se reviso
trabajos recientes se concluye que, aunque el reciclado mecénico y el
reciclado quimico son las técnicas mas usadas de reciclaje, el reciclado
mecanico es el mas favorable debido a su bajo costo, desde un punto de
vista industrial. Estudios sobre cada método se detallan en este trabajo.

1.3.1. Métodos de reciclado
1.3.1.1. Reciclado quimico
El reciclado quimico consiste en producir combustibles y quimicos
a partir de desechos plasticos, es decir, llevar a los poliéster y

poliamidas en sus monémeros principales

En un estudio de Vicente et al. (2009) en donde aplicé un proceso
de reciclado quimico al HDPE por el método de cragueo térmico en
presencia de fenol, se dio a conocer que los productos principales
en ese proceso fueron las olefinas; y, comparando los resultados
mecanicos del reciclado con el material virgen, se obtuvieron

caracteristicas térmicas muy similares.

La despolimerizacién del PET ha sido estudiada por Achilias et al.
(2010), una practica comun en el reciclado quimico de este

material, y encontré que a condiciones normales, la reaccion con la
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presencia de dietilenglicol para completar la degradacion del PET
toma mas de cuatro horas, mientras que usando irradiacion de

microondas, la degradacién se obtuvo en menos tiempo.

1.3.1.2. Reciclado mecanico
Se conoce también como reciclado fisico y se refiere a la
recuperacion de desechos plasticos mediante procesos mecanicos
con la oportunidad de convertirlos en nuevos productos plasticos.
Aunque este proceso degrada el material deteriorando las
propiedades, el uso de aditivos, rellenos o compatibilizadores

garantiza un incremento en estos.

El reciclado mecanico en donde se usa el mezclado de plasticos
para obtener nuevos materiales es el mas utilizado porque se
obtienen mejores propiedades mecanicas y un conveniente costo
de fabricacion. Mediante un proceso de extrusion, Navarro et al.
(2008) prepararon mezclas entre HDPE y PET notando que su
incompatibilidad aumentaba cuando el contenido de HDPE era
mayor al 5% debido a que en esta mezcla se encontraron
propiedades mecdénicas deficientes comparado con las obtenidas

al evaluar PET solo.

1.4 Procesos en reciclado mecanico

1.4.1. Extrusion
Es un proceso en donde, mediante calentamiento y presion ejercida
por un tornillo, homogeniza el polimero y lo fuerza a pasar por un
orificio para luego ser llevado a un enfriamiento con agua y después
pasa a ser peletizado. Este proceso es usado en termoplasticos y
cauchos, tomando su temperatura de fusion como parametro

esencial.
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Figura 1.1 Esquema béasico de extrusion de tornillo simple
Fuente: Harold Belofsky, 1995
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Para el reciclado de polimeros, se usan extrusoras tanto con doble
tornillo como la extrusoras con tornillo simple siendo este ultimo el
mas utilizado, (ver Figura 1.1). Se comienza alimentando el polimero
en estado solido a través de la tolva, luego pasa por la camara de
calentamiento en donde se encuentra el tornillo y las resistencias que
lo llevan a la temperatura de fusion. Al final, el polimero es expulsado
por el cabezal que puede contener uno o varias salidas. Para
solidificar el extruido se lo enfria con agua o con aire. (Harold Belofsky,
1995)

1.4.2. Moldeo por inyeccién

Este proceso es similar al de extrusion, debido a que se usa el
principio de calentar el material y expulsarlo con presion por medio de
un tornillo. El material, una vez fundido, pasa a una cavidad del molde,
gue para entonces debe estar completamente cerrado. El molde se
mantiene de esta forma hasta que el producto se solidifica por
completo, gracias al flujo de agua que pasa a través del molde y enfria
el material. Al final, el molde se abre y expulsa el producto.

10
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Figura 1.2 Esquema de maquina inyectora
Fuente: Harold Belofsky, 1995

1.5 Polietileno de Alta Densidad

1.5.1. Generalidades
El polietileno es uno de los plasticos mas usados debido a su
versatilidad, razén por la cual se adapta a numerosas aplicaciones.
Es parte de la familia de las poliolefinas. Las poliolefinas se producen

a partir de monémeros olefinicos, y en este caso, el etileno.

El polietileno de alta densidad se caracteriza por tener una densidad
igual o mayor a 0.94 g/cm3, posee una alta resistencia a la tracciéon y
fuerzas intermoleculares debido a su bajo grado de ramificacion. La
ramificacion depende del catalizador usado, frecuentemente se
produce mediante catalizadores Ziegler-Natta o de metaloceno.
(Lokensgard, 1999)

El polietileno de alta densidad es un polimero termoplastico, es decir,
que se puede moldear y dar forma cuando es calentado. Es
relativamente menos costoso de producir ademas de ser de facil

procesabilidad.

Debido a las ventajas que presenta este polimero por su elasticidad,
peso reducido y larga vida util, durante la ultima década se ha
reportado una produccion y consumo incontrolable que genera

grandes cantidades de desperdicios. El proceso de degradaciéon de
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este material toma muchos afios, y esto se considera como la principal
desventaja. (Binti, 2013)

1.5.2. Estructura quimica
La estructura quimica consiste en una cadena larga de atomos de
carbono con dos atomos de hidrégeno, ver figura X, no presenta
ramificaciones. Se compone de entre 4000 a 7000 unidades de etileno
por cadena. Su masa molecular se encuentra en un intervalo de
100,000 a 200,000 unidades de masa atémica.

Las moléculas del polimero se alinean de modo que forman una
estructura cristalina, lo que conlleva a tener un material fuerte con alto

punto de fusion.
H H
|
f—O—(—*
|
H H 4

Figura 1.3 Estructura quimica del polietileno de alta densidad

1.5.3. Propiedades
El polietileno de alta densidad posee un punto de fusion de 135°C,
una densidad que varia entre 0.944 - 0.965 g/cm?. Presenta una alta
cristalinidad (>90%), lo que lo diferencia del polietileno de baja
densidad, debido a que no posee ramificaciones y no llega a tener la

claridad que posee el LDPE.

Este polimero se caracteriza por su flexibilidad, resistencia al impacto
y buena resistencia a los quimicos. Por otro lado, el HDPE tiene una
alta fuerza tensil, esta propiedad refiere a qué tanta presion un
material puede soportar antes de romperse, y se encuentra entre 3000

y 3500 psi, por lo que se lo califica como un buen candidato para ser
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procesado en industrias pesadas como la automotriz o de

construccion. (Lokensgard, 1999)

Tabla 1.1 Propiedades generales del polietileno de alta

densidad
Propiedad Polietileno de Alta Densidad
Punto de fusion 135°C
Cristalinidad >90%
Densidad 0.944 - 0.965 g/cm3
Fuerza Tensil 0.20 - 0.40 N/mm?2
indice de Fluidez Bajo
Resistencia quimica Quimicamente inerte
Temperatura de transicién vitrea Entre -30°C y -80°C

Fuente: Binti, 2013

1.6 Tereftalato de polietileno

1.6.1. Generalidades
El tereftalato de polietiieno, también conocido como
polietilentereftalato, se obtiene mediante policondensacion en donde
se involucra el etilenglicol y el &cido terftalatico. Es un termopléstico
lineal y forma parte de la familia de los poliésteres. Comunmente

usado en industrias textiles y de envases alimenticios.

El uso de este polimero tiene algunos atributos positivos para ser
considerado por las industrias, entre estos, destaca su caracteristica
de barrera para gases. Por otra parte, tiene como ventaja su baja
densidad, impermeabilidad, resistencia a los esfuerzos permanentes,
estabilidad a la intemperie y en general, sus buenas propiedades
térmicas. (Hachi & Rodriguez, 2010)

1.6.2. Estructura
El polietileno de tereftalato puede ser elaborado con dos tipos de

estructura diferentes, amorfos o cristalinos. Antes de procesar,
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cuando se tienen los pellets, se tiene una estructura cristalina,
mientras que cuando se extruye, se vuelven amorfos. Esto ocurre
debido al calentamiento que se realiza hasta llegar a su punto de
fusion y que luego, inmediatamente se enfria por debajo de su

temperatura de transicion vitrea.

0 0
/
d 0—c
B

n

Figura 1.4 Estructura quimica del polietileno de tereftalato

amaorphous thermoplastic semi-crystalline thermoplastic

Figura 1.5 Estructura amorfa y semicristalina de termoplasticos
Fuente: Franck, 2006

1.6.3. Propiedades
El polietieno de tereftalato amorfo se caracteriza por su
transparencia, tiene un punto de fusion de cerca de 260°C. Se
cristaliza cuando la temperatura de proceso es mayor a 90°C. Por otra
parte, es resistente a los alcoholes, grasas y a hidrocarburos clorados,

alifaticos y aromaticos; pero no al agua caliente, acidos y bases
concentradas.
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Tabla 1.2 Propiedades generales del polietileno de tereftalato

Propiedad Polietileno de baja densidad
Punto de fusion 260°C
Cristalinidad <30%
Densidad 1.34 - 1.39 g/lcm3
Fuerza Tensil 55 - 75 MPa
Viscosidad Intrinseca 0.79-0.83 dL/g
Resistencia quimica guimicamente inerte
Temperatura de transicion vitrea 75°C

Fuente: Hachi & Rodriguez, 2010

1.7 Agente Compatibilizador
Se han desarrollado diversas estrategias para lograr disminuir la
incompatibilidad entre polimeros puesto que son termodinamicamente
inmiscibles, causando que la mezcla entre ellos resulte en materiales con
propiedades deficientes. Para mejorar estas propiedades, se requiere
disminuir la tension interfacial por medio de aditivos, que se conocen

comunmente como compatibilizadores.

El uso de agentes compatibilizantes genera lo siguiente:

. mejora la tension interfacial
. eleva la adhesién entre fases que se encuentran en estado sélido
. estabilizacion de la morfologia, debido a la disminucion del tamafio

de la fase dispersa. (Maris et al., 2018)

Existen algunas investigaciones que analizan la compatibilizacion en las
mezclas con HDPE y PET. Kalfoglou et al. (1995) comparé la eficiencia
entre cuatro compatibilizantes para analizar el efecto que produce en las
propiedades de esta mezcla polimérica, los compatibilizantes fueron:
copolimero metacrilato de glicidilo-etilieno (E-GMA), terpolimero de
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metacrilato etilacrilato etileno (E-EA-GMA), copolimero de estireno-
butadieno-estireno hidrogenado con anhidrido maleico (SEBS-g-MA) y
copolimero de etileno-acrilato de metilo modificado con anhidrido maleico
(E--MeA-g-MA). Mediante técnicas de termoanalisis, pruebas tensiles y de
impacto concluyé que se obtuvo una compatibilizaciéon fuerte usando
copolimeros que contienen grupos funcionales epoxi porque son capaces
de reaccionar con grupo hidroxilos (-OH) y carboxilos (-COOH)

pertenecientes al PET.

(a) (0] o} O

[ @ I / N\
VWA C _C—0-(CH) —OH + CH —~CH—CH -R

0 (0] OH

[ [l |
AN C ___©__c_o_ (CHy); —O_ CH, _CH — CH, _R

(L) o] 0 0

I I VRN
ANV (CHy), -0 C -C__OH + CH, --CH — CH, _R

o} O OH

[l 1 |
INOANL (CHY), -0 C -__@--- C—0.CH . CH — CH, -R

Figura 1.6 Esquemas de reaccién quimica. (a) grupo hidroxilo del PET y

grupo epoxi del GMA (b) grupo carbonilo de PET y grupo epoxi GMA
Fuente: Chen, Hafizuddin, Ghani, Salleh, & Ahmad, 2014

Mohd Nazry Salleh et al. (2014) en un estudio, reviso el efecto de dos tipos
diferentes de compatibilizantes que contenian el mismo copolimero (E-
GMA), ademéas de conocer el efecto que se produce al variar las
proporciones entre los polimeros rHDPE y rPET junto con este
compatibilizante. En esta investigacion se afirma que copolimeros que
contienen GMA son los mas eficientes debido a que la reaccién de
esterificacién que se produce es reversible a altas temperaturas. También
concluye que entre mayor sea la concentracion de rPET en la mezcla, la

distribucion en la fase dispersa es mas débil.
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1.7.1. Etileno - Metacrilato de Glicidilo
Es un copolimero de etileno y metacrilato de glicidilo obtenido
mediante un proceso en autoclave a alta presion. Tiene una excelente
adhesién con papel, vidrio, metal ademas es compatible con PET, PE
y todos los copolimeros etileno. Es muy usado como compatibilizante

en mezclas de poliester y poliolefinas.

CHs,

]

Figura 1. 7 Férmula estructural de la molécula del copolimero Etileno -

Metacrilato de Glicidilo

En otro estudio, Mohd Nazry Salleh et al. (2016) demostr6 que el uso
de este agente compatibilizante aumenta en un 300% la fuerza de
impacto en una mezcla de HDPE/PET, ademas influye en la
dispersibn de la mezcla, haciéndola mas efectiva y mejora

significativamente las propiedades.

1.8 Nanoarcillas
En general, las arcillas se consideran como rellenos de materiales en
compuestos poliméricos debido a que mejoran las propiedades

mecanicas y en algunos casos aclarecen las peliculas de empaque.

Las nanoarcillas, también conocidas como organoarcillas, son arcillas
cuya estructura ha sido modificada a nivel nanomeétrico. Se forman por
medio de un intercambio idnico en donde cationes inorganicos como el K*
y el Ca*? fueron reemplazados por cationes organicos. Su pureza depende
del porcentaje de montmorillonita presente en la arcilla. La presencia de
manganeso (Mn), hierro (Fe) y titanio (Ti) en su estructura afecta en el

color de este, que puede ser amarillo, crema o hasta café.
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Figura 1.8 Estructura de montmorillonite
Fuente: Odom, 1984

La montmorillonita es un filosilicato con estructura cristalina y capas
separadas por una distancia de aproximadamente 9.5 A de espesor. Su
formula quimica es (Ca, Na, H) (Al,Mg,Fe,Zn)2(Si,Al)4a010(OH)2-xH20. Su
morfologia, como se muestra en la Figura 1.8, posee dos capas tetraédicas
de silicato que forman una estructura trilaminar. Este tipo de arcilla se
caracteriza por tener su superficie interlaminar cargada negativamente lo

gue lleva a luego ser compensada por cationes. (Chen, Ahmad, & Gan, 2017)

G. Lagaly (1986), mediante los datos obtenidos por medio de una difraccién

de Rayos X, se llegd a pensar que las cadenas organicas se encuentran

paralelas a la capa de silicato y que, con esto, formaba bicapas o monocapas
18



dependiendo de la longitud de la cadena. Por otra parte, Vaia et al. (1994),
encontré a través de experimentos con espectrofotometria infrarroja por
Transformada de Fourier, que mientras la longitud de la cadena disminuye,
estas adoptan una estructura mas desordenada parecida al de un liquido.

La capacidad de intercambio catidénico es el total de todos los cationes
presentes que un mineral es capaz de atraer a un pH determinado, y es
medido en miliequivalentes por 100 gramos de arcilla seca. Esta propiedad
es relevante para procesos industriales porque indica el grado de potencial
sustitucién con otros minerales como la dolomita o el cuarzo. (Alexandre &
Dubois, 2000)

Para lograr trabajar con estas arcillas en el campo de polimero, se trata la
superficie con sales de amonio y de esta forma sea compatible con
materiales organicos. La carga usual para polimeros oscila entre el 3 y 5%
dependiendo de la aplicacion que se le dé.

04
surlace |
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Figura 1.9 Tratamiento de superficie de una montmorillonita hasta obtener la

nanoarcilla

Fuente: Perugachi Benalcazar, 2006

1.8.1. Cloisite 20A
Arcilla natural tipo montmorillonita modificada formada por laminas de
silicatos de magnesio y aluminio con una sal de amonio cuaternario
(2M2HT, dimethyl, dihydrogenated tallow, quaternary ammonium).
Compuesta por aniones cloruro y HT, siendo este, Tallow hidrogenado
(~65% C18, ~30% C16, ~5% C14).
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Figura 1.10 Estructura quimica de Cloisite 20A

Tabla 1. 3 Propiedades fisicas y quimicas de nanoarcilla Cloisite 20A

Apariencia Polvo
Estado fisico Solido
Color Blanco Opaco
Olor Ninguno
Solubilidad Insoluble
Humedad <2%
Modificador Orgéanico 2M2HT
Concentracion del modificador | 95 meg/100g arcilla
Gravedad especifica 1.77 glcc
Espacio basal 24.2 A

1.8.2. Cloisite 30B

Arcilla natural tipo montmorillonita modificada con una sal de amonio

cuaternario  (2MT2EtOT, methyl, tallow, bis-2-hydroxyethyl,

quaternary ammonium). Compuesta por aniones cloruro y T, siendo
este, Tallow (~65% C18, ~30% C16, ~5% C14).

CH,CH,0H

+

H,C—N—T

CH,CH,OH

Figura 1.11 Estructura quimica de Cloisite 30B
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Tabla 1.4 Propiedades fisicas y quimicas de nanoarcilla 30B

Apariencia Polvo
Estado fisico Sélido
Color Blanco Opaco
Olor Ninguno
Solubilidad Insoluble
Humedad <2%
Modificador Orgéanico MT2EtOH
Concentracion del modificador | 90 meg/100g arcilla
Gravedad especifica 1.77 glcc
Espacio basal 1854

1.9 Nanocompuestos Poliméricos
Los composites poliméricos estan formados por un material de matriz
polimérica (sea termoestable o termoplastico), en fase continua; y también
por rellenos tanto inorganicos como organicos, considerando a fibras,

particulas y laminas, siendo estos, en fase discontinua.

Dependiendo del método de preparacion de estos nanocompuestos, se
puede obtener tres escenarios correspondientes a la asociacion entre la
matriz polimérica y la arcilla, por lo cual se tiene:

« Fase separada: Se forma un microcompuesto debido a que no se
produjo una asociacion adecuada con la arcilla 'y el polimero.

« Nanocompuestos Intercalados: Se produce cuando capas de
silicatos se inserta entre las cadenas poliméricas dando como
resultando unas capas poliméricas e inorganicas intercaladas.

« Nanocompuestos Exfoliados: Ocurre cuando la arcilla se dispersa

de manera uniforme en una matriz polimérica continua.
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Figura 1.12 Esquema de los diferentes tipos de interacciones entre las

capas de silicato y el polimero en los nanocompuestos
Fuente: Alexandre & Dubois, 2000

1.10 Aplicaciones de los nanocompuestos
Existe un amplio campo en donde los nanocompuestos son aplicados en
la industria. siendo los de matriz polimérica los que proponen una
infinidad de posibilidades. En la actualidad, se dispersan nanoarcillas en
polimeros termofijos o termoplasticos dando como resultado un
incremento en las propiedades como el incremento de barrera a
humedad y vapores, esfuerzo en la tensién y baja transmisién de rayos
UV, entre otras propiedades, tomando en cuenta que esto no se lograria
si la disposicion entre las capas poliméricas y de silicato se encuentren

separadas.

Las organoarcillas usadas en este estudio, también son aprovechadas
en la elaboracién de filtros de agua debido a que es capaz de
contrarrestar aceites, materia organica natural y ciertos hidrocarburos
organicos de baja solubilidad. También se lo utiliza en la remocion de
aceites de equipos industriales e incluso como un método de
biorremediaciéon ya que absorbe contaminantes de los suelos.

(Perugachi Benalcazar, 2006)
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1.11 Caracterizacion y evaluacion de los nanocompuestos
Para conocer la estructura y propiedades de los nanocompuestos
elaborados se desarrolla su caracterizacion mediante ensayos fisicos y
térmicos para comprobar la efectividad del experimento. A continuacion,

se describirdn cada uno de los ensayos realizados en esta investigacion.

FTIR: La espectroscopia infrarroja permite identificar los grupos
funcionales del material por medio de un espectro de luz que pasa a
través de la muestra. Se realiza el analisis de un amplio espectro de
propiedades para determinar el potencial de aplicacion de los
nanocompuestos. El espectrometro infrarrojo permite realizar la
caracterizacion de la organoarcilla con el que se puede identificar las
interacciones de la modificacion del relleno con las cadenas del

polimero, incluidas las reacciones quimicas entre los dos. (Rees, 2010)

XRD: El andlisis por difraccion de rayos x se utiliza para determinar el
aumento en el espaciamiento de la capa intermedia de los rellenos
después de la combinacion con los polimeros, que esta relacionado con
el desplazamiento de los picos de difraccion a angulos de difraccion mas
bajos, lo que indica el grado de intercalacion de los polimeros entre las

organoarcillas (Mittal, 2012)

SEM: El microscopio electrénico de barrido SEM se emplea para
determinar la morfologia de los materiales y asi como determinar los
elementos existentes en mezclas a nivel microscopico. Estas imagenes
se obtienen por la generaciéon de un haz de luz sobre la superficie
escaneada captada por detectores de electrones permitiendo una
imagen con una resolucion alta y una apariencia tridimensional con la
capacidad de aumentar el rango de vision de la imagen facilitando el
estudio de fisuras o fracturas en la muestra a nivel microscépico.
(Hernandez & Espejo, 2002)
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DSC: La calorimetria diferencial de barrido se emplea en la materia
prima para determinar informacién sobre las transiciones de vitriacion,
fusion y cristalizaciébn, asi como obtener informacion sobre la
cristalinidad del &rea bajo la transicién de fusion (entalpia de fusion). Se
realiza de manera similar en las mezclas de nanocompuestos para
conocer el efecto de los rellenos en el comportamiento de cristalizacion
del polimero puro. Los rellenos modificados organicamente también se
caracterizan por DSC.

Tension: El ensayo de tension indica, mediante un diagrama, el esfuerzo
aplicado sobre la muestra y la deformacién que resulta con todos los
niveles de carga El ensayo permite determinar el modulo de Young, la
deformacion y esfuerzos maximo y de rotura, asi como la energia
necesaria para romper la muestra representada por el area bajo la curva.
(Lokensgard, 1999)

Los parametros usados para cada uno de estos ensayos se detallan en

el siguiente capitulo, ademas de las descripciones de materiales y

procesos usados.
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CAPITULO 2

METODOLOGIA

La preparacion de los compuestos reciclados se realizo en el en el Laboratorio de
Procesamiento de Plasticos de la Facultad de Ingenieria en Mecanica y Ciencias
de la Produccion [FIMCP]. Los ensayos y caracterizacion de las muestras se
efectuaron en el Laboratorio de Ensayos Metroldgicos y de Materiales [LEMAT],

ubicados en la Escuela Superior Politécnica del Litoral [ESPOL].

2.1 Descripciéon de Materia prima
2.1.1. HDPE
El reciclado de Polietileno de Alta Densidad [fHDPE] fue donado por
la empresa PROCONECU S.A, con un indice de fluidez de 0.23 g/10

min a 190°C. El material fue lavado y posteriormente secado en una
estufa a 100°C.

Figura 2.1 Reciclado de polietileno de alta densidad

2.1.2. PET

El reciclado de Polietileno-Tereftalato [rPET] utilizado fue donado por
la empresa INTERCIA S.A.
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Figura 2.2 Reciclado de polietileno-tereftalato

2.1.3. Agente Compatibilizador
El Etileno - Metacrilato de Glicidilo [E-GMA] con un porcentaje del 8%

en peso de contenido de metacrilato de glicidilo, indice de fluidez de
5 g/10min a 190°C y una densidad de 0.94 g/cm?, fue suministrado
por ARKEMA Functional Polyolefins, Francia.

Figura 2.3 Agente compatibilizador E-GMA

2.1.4. Arcillas

2.1.4.1. Cloisite 20A
La arcilla Cloisite 20A con un porcentaje del 2% de humedad,
electrocromatografia capilar de 95 meq/100g-arcilla y doo1=24.2A,

se obtuvo de Southern Clay Products Co., USA.
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Figura 2.4 Organoarcilla Cloisite 20A

2.1.4.2. Cloisite 30B
La arcilla Cloisite 30B se obtuvo de Southern Clay Products Co.,
USA, con un porcentaje del 2% de humedad, electrocromatografia
capilar de 90 meqg/100g-arcilla y doo1=18.5A.

Figura 2.5 Organoarcilla Cloisite 30B

2.1.5. Preparacién de los nanocompuestos

2.1.5.1. Acondicionamiento de materia prima
Lavado
Debido a que el material a utilizar es reciclado, se desconoce el
estado en el que es recibido. Por ello se realiza un lavado a la
materia prima para eliminar las impurezas y evitar contaminantes
durante el proceso.

Pesado
Para la preparaciéon de las mezclas, la matriz polimérica que esta
compuesta con reciclados de rHDPE/rPET mantuvo una relacion
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en peso del 75:25, el cual se le adicioné un compatibilizador a un
5% p/p y variando el tipo de arcilla en un 3% p/p. Las mezclas

formuladas son:

Tabla 2. 1 Concentraciones de los nanocompuestos

Mezcla Compuestos Concentraciones
A rHDPE/(PET 75/25
B rHDPE/rPET/E-GMA 75/25/5
C rHDPE/rPET/CLOISITE 20A 75/25/3
D rHDPE/rPET/E-GMA/CLOISITE 20A 75/25/5/3
E rHDPE/rPET/CLOISITE 30B 75/25/3
F rHDPE/rPET/E-GMA/CLOISITE 30B 75/25/5/3

Cada material se lo peso en bandejas separadas para su

siguiente proceso.

Figura 2.6 Pesado de material

Secado

El  material previamente pesado se coloca en la

estufa microprocesada de secado, modelo Q1317M-33, marca

QUIMIS a una temperatura de 100°C por un periodo de 24 horas

para eliminar la humedad almacenada. Una vez secos los
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componentes se procede a realizar las mezclas previamente

mencionadas en la (tabla 2.1).

Figura 2.7 Estufa microprocesada de secado QUIMIS

Extrusion

Para la extrusion se utilizd una extrusora de tornillo simple con una
relacion de L/D=26 y un dado de 16 orificios de 3 mm de diametro,
el cual permite al material optar la forma de “fideos”. El material sale
de la extrusora, cae en una piscina de enfriamiento por accion de

la gravedad.

Las mezclas son alimentadas por la tolva de la extrusora con un
perfil de temperatura (desde la alimentacion hasta la ultima
resistencia) de 190-240-270-250-220°C y una velocidad del tornillo
de 27 rpm.

Una vez que el material se haya enfriado es llevado a la

peletizadora.
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Figura 2.8 Extrusora del Laboratorio de plasticos

Inyeccion

La inyeccion del material se realiz6 en una Lien Yu Plastic Injection
Molding Machine, modelo D 75, capacidad de calor de 5 Kw, motor
de 10 HP y una bomba de presion de 140 Kg/cm?. Obtenida de Lien

Yu Machinery CO., LTD.

Figura 2.9 Inyectora Lien Yu Plastic Injection Molding Machine

La inyectora trabaja en conjunto con un chiller YU TING
Refrigerator Co.,LTD. Modelo YT 130S, cuya funcién es disminuir
la temperatura del molde de la inyectora para permitir la

solidificacion y manipulacion de la muestra.
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La mezcla previamente peletizada se ingresa por la tolva de la
inyectora con un perfil de temperatura (desde la alimentacion hasta
la dltima resistencia) de 250/240/230/210°C a una contrapresion de
50 psi y una temperatura de enfriamiento del molde de 15°C a un
ciclo general de 80 segundos. Con el molde de la inyectora se
obtiene tres tipos de probetas diferentes, pero en este estudio solo
se usoO las correspondientes a traccion, cuyas dimensiones se

indican en la Figura 2.11.

e
== t ¥
-v'.'_ We wo
= f ) ) ¥
— A
R L
~ D e |
- LO ) >
TYPES |1, N &V
a)
7 (0.28) or under
Dimensions (see drawings)
Type | Type Il
W—Width of narrow section®F 13 (0.50) 6 (0.25)
L—Length of narrow section - 57(2:25) 57 (2.25)
WO—Width overall, min® 19 (0.75) 19 (0.75)
WO—Width overall, min® B
LO—Length overall, min" 165 (6.5) 183 (7.2)
G—Gage length’ 50 (2.00) 50 (2.00}
G—Gage length’
D—Distance between grips 115 (4.5) 135 (5.3)
A—Radius of fillet 76 (3.00) 76 (3.00)
b) RO—OQuter radius (Type V) =

Figura 2.11 a) Forma de la probeta b) Dimensiones de probeta
(ASTM International, 2003)
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2.2 Caracterizacion de las Muestras

2.2.1. Andlisis por Espectroscopia Infrarroja por Transformada de
Fourier — FTIR
Previo a realizar el ensayo del espectrometro se necesita preparar una
pastilla laminar o film de la muestra con un espesor aproximado de

0.5 mm debido a que permite el paso del haz de luz.

Para ello se hizo uso de la prensa térmica a 250°C en donde se coloco
la muestra a maquinar y se la prenso aplicando una presion de 3,000-
4,000 psi durante 1 minuto; Si la presion decrece vuelve a comprimir
hasta alcanzar los 4,000 psi y dejar reposar por 2 minutos, por ultimo,
se comprime la muestra aplicando una presion de 5,000-6,000 psi por

un tiempo de 2 minutos.

Para determinar los grupos funcionales presentes en los compuestos
desarrollados se hizo uso de la norma ASTM E1252 “Standard
Practice for General Techniques for Obtaining Infrared Spectra for
Qualitative Analysis“ que indica que un haz de luz atraviesa al
material permitiendo medir la absorbancia de luz infrarroja a
diferentes frecuencias produciendo una “huella dactilar espectral”
resultante especifica del tipo de material. La frecuencia utilizada en
este ensayo es de 4000 cm™ a 400 cm™* y 4000 cm™* a 7500 cm™? a

una resolucion de 32.

El ensayo FTIR se realizé en un Perkin EImer, modelo Spectrum 100
de Proinstra S.A.

2.2.2. Anélisis por Difraccion de Rayos X - XRD
El grado de intercalacion de arcilla en la mezcla de polimeros /
nanocompuestos de arcilla se examind mediante difraccion de rayos
X (XRD).
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Las mediciones de XRD de la arcilla en polvo y los nanocompuestos
se realizaron con un difractometro de rayos X PANalytical X" Pert Pro
usando radiaciéon CuK(a) (A= 0.154056 nm o 1.542A), donde la
potencia del generador fue de 40 kV y 30 mA, con un angulo de

escaneo (2theta) de 2.3° a 12° a una velocidad de escaneo de

0.15°/min.
- e

Figura 2.12 Difractometro de rayos X PANalytical X Pert pro

Para la evaluacion de la dispersion de la arcilla en los
nanocompuestos se utilizan las ecuaciones (2.2) y (2.3)
correspondientes al espaciado entre capas que se mide en A y la

intercalacion relativa medida en %.
nA = 2d sin6 (2.1)
En donde, n es el nimero de longitud de onda (n = 1), A es la longitud

de onda del rayo X, d es el espaciado entre capas de la arcilla en el

nanocompuesto, y 6 es la mitad del &ngulo de refraccién.
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2.2.3. Microscopio Electronico de Barrido - SEM
Las superficies de fractura de las muestras a traccién se examinaron
utilizando el microscopio electrénico de barrido (SEM), modelo Inspect
S de la compaifiia FEI (Field Electron and lon Company) subsidiaria
de Thermo Fisher Scientific con ayuda del software xT Microscope

Server y XT Microscope Control.

Para la manipulacion del equipo se establecié un voltaje de 11.00 kV
a una magnificaciéon (mag) de 6000x con un Spot de 2.5 y un detector
ETD.

Para el analisis de la muestra se debe realizar un ensayo de prueba
el cual consiste en colocar la muestra directamente en el equipo a los
pardmetros establecidos y verificar si el software presenta una
ilustracion detallada. Caso contrario que la ilustracion presente en
mayor parte areas blancas se recubre la muestra con una placa
formada por una mezcla de oro-paladio y se realiza la prueba

nuevamente.

Las superficies de fractura de las muestras a traccion se examinaron
utilizando el microscopio electrénico de barrido (SEM) JEOL JUSM
840A.

e e e Gl T e o

i
W

Figura 2.13 Microscopio electronico de barrido
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2.2.4. Calorimetria de Barrido Diferencial - DSC
El ensayo se realiza de acuerdo a la norma ASTM D3418 “Standard
Test Method for Transition Temperatures and Enthalpies of Fusion
and Crystallization of Polymers by Differential Scanning Calorimetry”.
Este ensayo consiste en calentar o enfriar el material de prueba a una
velocidad controlada bajo un gas de purga especificado a un caudal
controlado y monitorear continuamente con un dispositivo de
deteccion adecuado la diferencia en la entrada de calor entre un
material de referencia y un material de prueba debido a cambios de

energia en el material.

Para el ensayo se empleo el analizador térmico DSC, modelo Q200,
marca TA Instruments. Se establecio un barrido de calentamiento de
25-300°C a 10°C/min y un barrido de enfriamiento de 300 - 25°C a
10°C/min.

Figura 2.14 Analizador térmico DSC TA Instruments

Las temperaturas de fusion y porcentaje de cristalinidad de cada
compuesto se analizan mediante el software TRIOS, en donde, la
temperatura es obtenida por el pico endotérmico que se genera por el
segundo corrido de calentamiento, mientras que la cristalinidad se la
obtiene con el area del pico exotérmico del barrido de enfriamiento.
Para el calculo del porcentaje de cristalinidad se usa la formula (2.1)

COMO se muestra:
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AHm(nanocompuesto) x100% (2'2)

Porcentaje de cristalinidad = —
AH m(polimero cristalino)

En donde, AHp,manocompuestoy €S 12 €ntalpia del nanocompuesto y

AH® pypotimero cristalino) €S 12 entalpia del polimero 100% cristalino.

2.2.5. Ensayo de Tension
Este método de prueba cubre la determinacion de las propiedades de
traccion de los plésticos reforzados y no reforzados en forma de
probetas estandar (con forma de pesa) cuando se prueban en
condiciones definidas de pretratamiento, temperatura, humedad y

velocidad de la maquina de prueba.

La prueba de tensidn en esta investigacion se realiza a diferentes
velocidades para un mejor analisis del médulo de Young en donde se
utilizé una velocidad de 1 mm/min y la curva de elongacién que se

realizé a una velocidad de 50 mm/min.

Figura 2.15 Maquina de ensayos universales Shimadzu

El ensayo de tensidn se elabor6 en la maquina de ensayos
universales Shimadzu, modelo AG-IS 10 KN. Utilizando las probetas
de acuerdo con la norma ASTM D638 “Standard Test Method for
Tensile Properties of Plastics” previamente obtenidas de la maquina

de inyeccion. Se uso el software Trapezium para obtener las variables
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Médulo de Young (MPa), Esfuerzo a la Rotura (MPa) y Deformacién

a la rotura (%)
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CAPITULO 3

RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de los ensayos realizados
a los nanocompuestos para luego interpretar las modificaciones que ocurren por la

adicion de nanoarcillas a una matriz polimérica.

3.1 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier

| Cloisite 308
| Cloisite 20A A_A\_/j/
i /
A~ S \JL S \

N
- -‘/ \"—k

~— - — "\

A I‘."\\ﬁf\,/ J‘u\ ’JV\/\-’L““I\/\N\—\/\—’V\,\J\,\

y \. I\ /
A L VAY /N
0 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500400
cm-1

' ' ' ' .
OO0 0200002000 0,000 02000 O=

Sphrrpohhnpoph b Dpp e phRNE PR
.
(4]
=
p=3
} |
)
|

Figura 3.1 Espectrometria infrarroja de Cloisite 30B, Cloisite 20A, E-GMA,
rHDPE y rPET.
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Figura 3.2 Espectrometriainfrarroja de mezclas con rHDPE, rPET,

Cloisite 20A, Cloisite 30B, compatibilizadas y sin compatibilizar.
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Tabla 3.1 Descripcion de componentes en cada rango

Rango dionda Descripcioén
(cm™)

3617 3432 Estiramiento del grtl\J/lpoonIlrJnnc;:rii(ﬁgﬁlit;OH presentes en la
2967 2818 Vibraciones de cadenas alquilamonios C-H saturadas
2406 1958 Vibraciones débiles de alquinos(-C=C-) y nitrilos(-C=N)
1737 1710 Estiramiento del grupo carbonilo (C=0)

1610 1578 Absorcion de grupo O—Iélg?gitr;i%rgéa;cién (a excepcion de la
1479 1022 Vibracion de cadenas de alquilamonio del grupo C-H
1022 794 Estiramiento del grupo glicidil epoxi

730 720 Estiramiento del AIMgOH

635 610 Vibracion del Si-C de la Cloisite 20A

520 470 Vibracion de Si-O-Al de la Cloisite 20A

470 400 Vibracion de Si-O-Si

3.2 Difraccion de Rayos X - XRD

La Figura 3.3 muestra las curvas XRD de la organoarcilla 20A pura y las

mezclas de rHDPE/fPET con organoarcillas compatibilizadas y sin

compatibilizar. La arcilla Cloisite 20A muestra una refleccion cerca de 4°

(24.2 A) mientras que Cloisite 30B la presenta cerca de 5° (18.5 A).

Se observé un pico cerca de 2.6° (33 A) en la mezcla que contiene

rHDPE/rPET con arcilla Cloisite 20A sin compatibilizar, mientras que la

mezcla compatibilizada presenta un pico cercano a la mezcla anterior en

2.5° (34 A).
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Cloisite 20 A
75 rHDPE - 25 rPET - 3 C20A
75 rHDPE - 25 rPET - 3 C20A - 5EGMA

6000 o

Intensity (counts)
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i .
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2Theta (°)

Figura 3.3 Curvas XRD de mezclas de rHDPE, rPET, Cloisite 20A
compatibilizada y sin compatibilizar comparado con curva XRD
correspondiente al Cloisite 20A puro

Cloisite 20 A
rHDPE- C20A
rPET - C20A

6000 +

Intensity (counts)

4000 H

2000

B

2Theta (°)
Figura 3.4 Curvas XRD de mezclas de rHDPE puro, rPET puro, Cloisite
20A comparado con curva XRD correspondiente al Cloisite 20A puro

Unos picos pueden ser observados en las curvas presentes en la Figura
3.4, para las mezclas con rHDPE/rPET, Cloisite 30B compatibilizada y sin
compatibilizar, siendo 2.3° (38 A) y 2.5° (34 A), respectivamente. Pero, la
intercalacion de estos nanocompuestos con respecto a la arcilla pura se
refleja en los picos 4.3° (22A) para la mezcla sin compatibilizar, y 4.92°

(21A) para la mezcla compatibilizada.
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Figura 3.5 Curvas XRD de mezclas de rHDPE, rPET, Cloisite 30B

compatibilizada y sin compatibilizar comparado con curva XRD

correspondiente al Cloisite 30B puro
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Figura 3.6 Curvas XRD de mezclas de rHDPE puro, rPET puro, Cloisite

30B comparado con curva XRD correspondiente al Cloisite 30B puro

Tabla 3.2 Espaciado entre capas de nanocompuestos con arcillas,

compatibilizados y sin compatibilizar

Mezcla Posicién Espaciamiento
(20) basal ()
Cloisite 20A 4 24
rHDPE/rPET/Cloisite 20A 26 33,17
rHDPE/rPET/Cloisite 20A/EGMA 255 34, 17
Cloisite 30B 5 18.5
rHDPE/rPET/Cloisite 30B 4.3 22,15
rHDPE/rPET/Cloisite 30B/EGMA 4.2 21,14
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3.3 Microscopio Electronico de Barrido
Las siguientes imagenes muestran la superficie de las muestras que fueron
previamente partidas en nitrégeno liquido y luego recubiertas por una

aleacion de oro y paladio.

2/7/2018 HV mag WD | det spot pressure 20 pm
10:00:43 AM|10.00 kV 4 000 x|11.7 mm ETD| 2.5 0.016 Pa HDPE/PET

3 x TEAIRG ~
- 8 Te g . J 7
2/7/2018 HV mag | WD det spot pressure | —— 10 ym
1:17:29 PM 11.00 kV 6 000 x 7.8 mm ETD 2.5 2.05e-4 Pa HDPE/PET/EGMA

Figura 3.8 Micrografia SEM de mezcla rHDPE/fPET/EGMA

42



2/7/2018 HV mag | WD det spb!i pressure — 10' pm
2:22:15 PM 11.00 kV 6 000 x|7.6 mm ETD 2.5 |3.69e-4 Pa HDPE/PET/EGMA/C20A

- ¢ 2 -
2/7/2018 HV mag VD  det essure —— 10 ym
3:25:44 PM 11.00 kV 6 000 x 7.3 mm ETD 2.5 ‘0.016 Pa HDPE/PET/EGMA/C30B

Figura 3.10 Micrografia SEM de mezcla rHDPE/rPET/EGMA/Cloisite 30B

La superficie de la muestra de rHDPE/rPET sin compatibilizar muestra
varios orificios, mientras que la muestra compatibilizada posee una
superficie mas homogénea; esto también se observa en la mezcla con
Cloisite 20A, mientras que la muestra con la arcilla 30B se vuelve a notar

orificios en la superficie.
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3.4 Calorimetria de Barrido Diferencial — DSC

La temperatura de fusion y el porcentaje de cristalinidad de las mezclas
fueron analizadas mediante las gréficas obtenidas por el software TRIOS
version 4 (Ver figura 3.9, 3.10 y 3.11). La cristalinidad de los componentes
de la mezcla se calcula con las entalpias de fundicién de cada polimero
100% cristalino. Para el PET, AHm=119.8 J/g y para el HDPE AHm=293.0
J/g.

La temperatura de fusion (Tr) y porcentaje de cristalinidad (%Xc) para el
rPET y el rHDPE se enlistan en la Tabla 3.3. Las curvas DSC de las
mezclas rHDPE/fPET y rHDPE/fPET/EGMA, se muestran en la Figura
3.8. En el primer caso, el Tr del rHDPE fue de 128.42°C y el % Xc de
36.93%, mientras que, para el rPET, el Ts fue de 250.18°C y el %Xc. 7.19.
Al agregar el compatibilizante a la mezcla, se obtuvieron menores
temperaturas de fusién y porcentaje de cristalinidad, siendo estas, para el
rHDPE el Tr de 127.19°C y el %Xc de 31.22, y para el rPET el Tr fue
249.39°Cy el %Xc 1.12.

— Mezcla A. tHDPE/FPET
— Mezcla B. tHDPE/fPET/E-GMA
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Figura 3.11 Curvas DSC de las mezclas de rHDPE y rPET compatibilizado

y sin compatibilizar

Las curvas DSC de las mezclas con arcilla 20A se muestran en la Figura
3.10 y se nota un cambio contrario al efectuado por el compatibilizante.
Para el HDPE de la mezcla rHDPE/rPET/Cloisite 20A, Tt fue 130.61°C y
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el %Xc 27.25. La temperatura de fusion obtenida por parte del rPET fue
263.36°C y su porcentaje de cristalinidad fue de 5.09%.

A diferencia del resultado anterior, mezcla sin arcilla, el compatibilizante
produjo un aumento en la cristalinidad y la temperatura de fusion solo para
el componente rHDPE, siendo 26.60% y 127.86°C, respectivamente. En
el caso del rPET no ocurre esto, teniendo %Xc1.49 y Tt fue 251.18°C.

3

— Mezcla C. rHDPE/fPET/Cloisite 20A
— Mezcla D. rtHDPE/rPET/Cloisite 20A/EGMA

Heat Flow (Normalized) 2 (W/g)
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Figura 3.12 Curvas DSC de las mezclas de rHDPE, rPET, Cloisite 20A
compatibilizado y sin compatibilizar

La mezcla que contiene Cloisite 30B sin compatibilizar presenta una
menor temperatura de fusion que la mezcla rHDPE/rPET tanto por parte
del rHDPE y el rPET, siendo 126.78°C y 248.79°C, respectivamente. Lo
mismo ocurre con el porcentaje de cristalinidad, teniendo una diferencia
respecto a la mezcla inicial de 4% por parte del rHDPE y del 6% por parte
del rPET.
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— Mezcla E. rHDPE/PET/Cloisite 30B

Heat Flow (Normalized) Q@ (Wig)

T T T T
0 50 100 150 200 250

Temperature I ("C)

Figura 3.13 Curvas DSC de las mezclas de rHDPE, rPET, Cloisite 30B
compatibilizado y sin compatibilizar

Tabla 3.3 Temperatura de fusion (Tm) y porcentaje de cristalinidad
(%X.) de HDPE y PET en mezclas con Cloisites 20A y 30B,

compatibilizados y sin compatibilizar

Componente HDPE Componente PET
N | Compuesto
Tf (°C) %Xc Tf (°C) %Xc
A | rHDPE/fPET 128.42 36.93 250.18 7.19
g 'HDPEMPET/ | 12719 31.22 249.30 1.12
EGMA
c THDPENPET/ | 13061 27.25 263.36 5.09
Cloisite 20A
rHDPE/rPET/
D Cloisite 20A/ 127.86 26.60 251.18 1.49
EGMA
g THDPE/IPET/ 126.78 32.52 248.79 0.34
Cloisite 30B
rHDPE/rPET/
E Cloisite 30B/ 127.53 32.29 247.77 1.32
EGMA

3.5 Ensayo de Tension
Para el ensayo de tension se utilizé el software Trapezium2 para obtener
la grafica esfuerzo/deformacion (Ver Figura 3.12) y asi determinar las
variables de esfuerzo maximo, deformacion a la rotura, moédulo de

elasticidad, fractura y energia como se muestra en la Tabla 3.4.
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Figura 3.14 Gréfica de esfuerzo-deformacion (stress-stroke) de los
nanocompuestos de rHDPE, rPET, Cloisite 20A y Cloisite 30B
compatibilizado y sin compatibilizar

Tabla 3.4 Caracteristicas mecanicas de mezclas con rHDPE, rPET, Cloisite

20A, Cloisite 30B, compatibilizado y sin compatibilizar

Esfuerzo | Deformacién | Médulo de Energia al
) o Fractura
Compuesto Maximo ala Rotura | Elasticidad romper
MPa % MPa MPa J
rHDPE 18.1 £0.12 249 +9.88 261 +1.26 | 15.6 +0.36 | 167 £7.00

rHDPE/FfPET | 19.8 £0.19 11.7 £1.32 544 +7.96 16.6 £1.51 | 7.51 +0.97

rHDPE/rPET/
20.8 +0.06 65.1+2.1 406 +5.03 17.3+0.44 | 49.2 +1.64
EGMA
rHDPE/rPET/
18.9 +0.17 4,90 +0.12 600 +6.48 18.8 +0.45 | 2.31 +0.10
Cloisite 20A
rHDPE/rPET/

Cloisite 20A/ 19.2 £+0.21 79.3£9.42 372 £5.13 16.6 £0.5 55.5 +6.95
EGMA

rHDPE/rPET/

Cloisite 30B

rHDPE/rPET/

Cloisite 30B/ 20.1 £0.00 26.1£2.72 487 +3.51 9.28£1.05 | 18.0+1.89
EGMA

15.1 £1.61 3.71 £1.32 602 +6.32 11.8+5.21 | 1.41+0.23
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Tabla 3.5 Caracteristicas mecanicas de mezclas con rHDPE, rPET, Cloisite
20A, Cloisite 30B, compatibilizado y sin compatibilizar, a presiones de 50

psiy 90 psi
Presién Esfuerzo Deformacién | Moédulo de
N | Compuesto | posterior Maximo ala Rotura | Elasticidad
psi MPa % MPa

rHDPE/rPET/ 50 18.9 +0.17 490+0.12 | 600 +6.48

C | CLOISITE
20A 90 19.1 +0.15 479+0.13 | 617 +8.33
rHDPE/rPET/ 50 19.2 +0.21 79.349.42 = 3724513

D CLOISITE
2OA/EGMA 90 20.1 +0.28 56.6 +8.03 | 449 +9.22
rHDPE/IPET/ 50 15.1 +1.61 3.71+1.32 = 603 +3.62

E| CLOISITE
30B 90 13.4 +1.62 3.84+0.81 @ 604 +4.93
rHDPE/IPET/ 50 20.1+0.00 @ 26.1+2.72 | 487 +3.51

F | CLOISITE

Las muestras que contienen arcillas se elaboraron variando el parametro
de contrapresién en la inyectora, en donde, a partir de los datos obtenidos
se busca determinar cual mezcla posee mejor ductilidad y dispersion de
la organoarcilla a una contrapresion de 50 psi y como mejora la dispersion

de esta en la mezcla con el aumento de contrapresion a 90 psi.

La deformacién a la rotura en la mezcla del polimero con la organoarcilla
C20A y el compatibilizador E-GMA da como resultado 79.3% siendo este
el valor mas alto obtenido en comparacién a las otras mezclas, volviéndolo

mas ductil al estiramiento.
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Figura 3.16 Esfuerzo maximo en las mezclas de rHDPE/rPET con Cloisite

20A, Cloisite 30B, compatibilizado y sin compatibilizar

En la Figura 3.14 se observa que la mezcla con el menor esfuerzo maximo

en relacién con las otras es la del nanocompuesto con organoarcilla 30B,

con un valor de 15.1 MPa que indica que no requiere de mucho esfuerzo

para provocar deformacién. Realizando una comparacién con su

deformacion de rotura de 3.71% se deduce que el material no es ductil,
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es decir, el comportamiento de la mezcla es de caracter fragil y no

propenso al alargamiento, provocando rotura a la deformacion.

Los esfuerzos maximos mas altos obtenidos son de 20.8 MPay 20.1MPa,
los cuales estan dados por las mezclas de polimeros con compatibilizante
y el nanocompuesto con organoarcilla C30B y compatibilizante E-GMA
respectivamente. Siendo valores mayores al de la mezcla del polimero

puro con un esfuerzo maximo de 19.8 MPa.

En la Figura 3.15 y 3.16 se compara las mezclas con organoarcilla a
diferentes contrapresiones o presiones posteriores usadas en la inyectora
para determinar la efectividad de la dispersién de la organoarcilla. Se
observa que el médulo de elasticidad de la mezcla de polimero con
organoarcilla C20A y C30B se encuentra en un rango de 600 MPa y 603
MPa respectivamente a una contrapresion de 50 psi y al aumentar la
contrapresion a 90 PSI el modulo de elasticidad aumenta a 617 MPa y

604 MPa respectivamente.
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Figura 3.17 Médulo de elasticidad en las mezclas de rHDPE/rPET con
Cloisite 20A, Cloisite 30B, compatibilizado y sin compatibilizar con
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En las mezclas de polimero con compatibilizante E-GMA y organoarcilla
C20A y C30B se obtuvo un médulo de elasticidad de 375 MPa y 487 MPa
respectivamente a una presion posterior de 50 psi. Al aumentar la
contrapresion a 90 PSI se alcanz6 un médulo de Young de las mezclas
antes mencionadas de 449 MPa y 523 MPa respectivamente.
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CAPITULO 4

ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan la evaluacidn e interpretacion de resultados
obtenidos y presentados en la seccién anterior, considerando los resultados de
investigaciones previas revisadas en la Fase | de ese proyecto.

4.1 Interpretacion de los resultados de Espectroscopia Infrarroja por
Transformada de Fourier
Se realiza una comparacion de espectrometria entre las mezclas
realizadas como se observa en la Figura 3.2, en el cual se identificaron
los picos caracteristicos de las mezclas en sus respectivos intervalos de

frecuencia.

Como se observa en la Figura 3.2 en el rango de frecuencia 3617 cm™* a
3432 cm?, se indica la presencia de tensién en los grupos funcionales N-
Hy O-H , las vibraciones corresponden a los alcoholes primarios (RCH2-
OH) los cuales son aportados por las organoarcillas y arménicos de la
absorcién intensa de (COO") del compuesto rPET, luego se aprecia una
banda de alta intensidad en el rango de frecuencia 2967 cm™ a 2818 cm-
1 que corresponde a la vibraciéon de grupos alquilo (C-H saturado), sin
embargo en el rango de C-H con frecuencia de 2650 cm™ a 2590 cm se
observa una banda el cual sugiere la presencia débil de un aldehido.
(Caceres & Zambrano, 2013)

En el rango de frecuencia de 2406 cm™® a 1958 cm™? se presentan
tensiones de las moléculas (C=CH) y (CH=CH) que comprende al
benceno perteneciente al compuesto rPET, a excepcion de las mezclas
gue contienen la organoarcilla Cloisite 30B, en donde en este rango de

frecuencia no se produce vibraciones en el espectro.
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Como se puede observar en el espectro de 1711 cm se presencia el
estiramiento del grupo carbonilo (C=0) pertenecientes al grupo éster en
rPET, el cual sugiere la presencia de cetonas o &cidos carboxilicos
sencillos. En cuanto a las mezclas de nanocompuestos con organoarcillas
este pico se desplaza a un nimero de onda menor de 1737 cm™ con
Cloisite 20A pertenecientes a los esteres y 1723 cm! con Cloisite 30B,
sugiriendo la presencia de aldehido, dichos picos se contraen en
presencia del EGMA debido a que realiza un aumento en la polaridad del
nanocompuesto y como consecuencia los grupos funcionales del EGMA
interactian con los grupos funcionales hidroxilo y amino de las

organoarcillas Cloisite 20A y Cloisite 30B.

Las bandas localizadas en el rango de frecuencia de 1610 cm?y 1578
cm? corresponden al grupo aromatico benceno del tereftalato y al
carboxilo ionizado (COO") pertenecientes del rPET. Estos picos no se
presentan en la mezcla de nanocompuesto con Cloisite 30B. Teniendo en
cuenta que ocurre una contraccion del grupo C=0 anti-simétrico, se
considera que dicho efecto fue causado por el incremento de polaridad

pertenecientes a la interaccién del rPET con Cloisite 30B.

Se observa el funcionamiento del EGMA por medio de la relacion del
espectro de la mezcla rHDPE/rPET con la mezcla rHDPE/PET/EGMA, en
donde el EGMA efectia una absorcion débil en cuatro bandas de
intensidad localizados aproximadamente en las frecuencias 1022 cm,
973 cm, 874 cmty 794 cm, dichas bandas corresponden a la sefial IR

caracteristica del grupo glicidil epoxi del compatibilizante.

Finalmente, en la region de huella dactilar se puede observar en el
espectro el estiramiento de un pico localizado en la frecuencia 1037 cm?
el cual presume la presencia del Si-O, ademas del estiramiento de otra
banda localizada en la frecuencia 973 cm! provocado por la vibracién de
la molécula AlI-OH pertenecientes a las organoarcillas. Ademas, en el
rango de frecuencia de 516 cm?' y 464 cm?' se presentan dos
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estiramientos de banda provocado por la absorcion de las moléculas de
Si-O-Al y Si-O-Mg. (Perugachi et al., 2016)

4.2 Interpretacion de los resultados de Difraccion de Rayos X
Para conocer la morfologia de la arcilla pura y la de los nhanocompuestos
pertenecientes a esta investigacion, se obtuvieron difractogramas de
rayos X donde se observa una manifestacion por la ruptura del plano de
las organoarcillas C20A y C30B en la mezcla rHDPE/rPET, desplazando
el plano a un angulo menor en comparacion con las arcillas no

modificadas respectivamente, esto se puede notar en la Tabla 3.2.

En la Figura 3.3 se observa que la mezcla de nanocompuesto basado en
la organoarcilla C20A con E-GMA y la mezcla de nhanocompuesto C20A
presentan un desplazamiento de pico de 4° a angulos menores en un
rango de 2.55-2.6°. Este desplazamiento indica una intercalacion de la
organoarcilla en las capas internas de la matriz polimérica. (Paul &
Robeson, 2008)

En la Figura 3.4 se observa el desplazamiento del plano de los polimeros
rHDPE y rPET con la organoarcilla C20A respectivamente. La mezcla que
presento una mayor intercalacion fue la de rHDPE/C20A con un
desplazamiento de pico a un angulo de 2e=2.33° mientras que la mezcla
con rPET/C20A realizo un desplazamiento de angulo de 2e=2.7°. Asi
mismo se observa una mayor exfoliacién en la mezcla rHDPE/C20A con
un pico de 38 A. Sin embargo, la mezcla rPET/20A presencio un pico de
32 A de intensidad. Dando a conocer que la organoarcilla C20A posee
mayor compatibilidad con el polimero rHDPE. Conforme a las mezclas
rHDPE y rPET con organoarcila C30B se observa el mismo
comportamiento de tendencia a exfoliacién con el polimero rPET. No
obstante, se presencia una disminucion del desplazamiento del plano con

respecto a las mezclas con C20A.
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Ademas, como se observa en la Figura 3.5, la mezcla de nanocompuesto
C30B y nanocompuesto C30B con EGMA presentan un desplazamiento
de pico de 5° a angulos menores en un rango de 2.32-2.56°. Paul y
Robenson (2008) confirma en su estudio que la presencia de picos en el
patron de la mezcla indica que ésta no se encuentra exfoliada. El
desplazamiento del pico en el patrén del nanocompuesto indica que el
espaciado de las capas se expandio, y la cadena polimérica se intercalo
por el agregado de una montmorillonita.

Para determinar el cambio en el espacio entre capas de organoarcilla por
el compatibilizante, se relaciono las mezclas con y sin dicho agregado. En
el nanocompuesto C20A se observa un espaciado entre capas de 33 A,
mientras que en el nanocompuesto C20A compatibilizado se exhibié un
espaciado entre capas de 34 A. El espaciado entre capas de la nanoarcilla
se incrementa en aproximadamente 1 A debido a la presencia del agente
compatibilizante en la matriz polimérica en la region de la capa intermedia
de la nanoarcilla. Por otra parte, las mezclas con C30B se exhibié un
espaciado entre capas un poco mayor, en donde, el nanocompuesto con

espaciado entre capas de 344 incremento a 37A.

4.3 Interpretacion de los resultados de Microscopio Electronico de
Barrido
Se observa la presencia de perforaciones en la superficie de la matriz (ver
Figura 3.7) causada por el desprendimiento de las aglomeraciones de
rPET depositados, lo que muestra una mala adhesion entre rHDPE y
rPET debido a la incompatibilidad de estos polimeros. (Lei, Wu, & Zhang,
2009)

La mezcla carente de compatibilizante E-GMA presenta particulas de
gran tamafio pertenecientes al rPET, comparada con la mezcla
compatibilizada la cual presenta las particulas de rPET de manera mas
distribuida y de menor tamano. El efecto del compatibilizante se puede

presenciar claramente al comparar las Figuras 3.7 y 3.8 pertenecientes a
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la mezcla compatibilizada y no compatibilizada, respectivamente, debido
al efecto emulsificador caracteristico del agente compatibilizante. Los
resultados obtenidos concuerdan con los efectuados en el estudio de
Chen et al. (2014), en donde se experimentaron con diferentes
proporciones de compatibilizante E-GMA en el nanocompuesto
HDPE/PET.

La morfologia de las mezclas se ve fuertemente afectada por las
adiciones de arcillas. La mezcla con Cloisite 20A presenta una fase
homogénea (ver Figura 3.9) entre rHDPE y rPET con la ayuda del
compatibilizante, ademas se puede observar una ligera reduccién en las
particulas rPET. Por otro lado, la mezcla que contiene Cloisite 30B (ver
Figura 3.8) presenta aglomeraciones de particulas con formas irregulares,
a pesar de tener presente el compatibilizante, lo que demuestra una
mayor intercalacion en el nanocompuesto con Cloisite 20A y EGMA el
cual se complementa con los resultados obtenidos por el difractémetro de

rayos X.

4.4 Interpretacion de los resultados de Calorimetria de Barrido

Diferencial

Se realizé un andlisis calorimétrico diferencial de barrido con el objetivo
de conocer cuales son las interacciones energéticas tanto de la materia
prima como de las mezclas por medio de su temperatura de fusion (Tf) y
el porcentaje de cristalinidad (%Xc) de los componentes HDPE y PET
como se presenta en la Tabla 3.3. A fin de conocer el efecto que provocan

los agregados sobre los compuestos de cada mezcla.

Se evaluoé el comportamiento tanto del compatibilizante como de las
organoarcillas en la mezcla rHDPE/rPET, en donde se puede observar en
la Tabla 3.3 una disminucion del Tf y %Xc tanto en el HDPE como en el
PET, esto fue sustentado por Chen (2014) que afirma que la reduccién de
la cristalinidad implica una pérdida de rigidez debido al aumento de la

elongacion influido por la mejora en la adhesion interfacial de las mezclas.
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De acuerdo con el estudio de Abdallah y Yilmazer (2013), afirma que el
nivel de cristalinidad de un nanocompuesto polimérico disminuye a causa

de la incorporacion de un compatibilizante elastomérico.

Al analizar las mezclas con Cloisite 20A compatibilizada y sin
compatibilizar, se nota una tendencia similar al de las mezclas sin arcillas,
pero con una mayor disminucibn que la causada solo por el
compatibilizante EGMA. Por un lado, su porcentaje de cristalinizacion es
menor cuando a la arcilla se le agrega compatibilizante, esto se debe a
gue hubo una mejor compatibilidad como se menciono en los resultados
de difractometria por rayos X. El incremento de Tf en el compuesto PET
se debe a que la temperatura de fusion aumenta con el porcentaje de
arcilla porque las capas de arcillas tienen buena barrera y ademas la
interaccion entre la arcilla y el HDPE pueden limitar el movimiento de la

cadena polimérica. (Chen et al., 2017)

Siendo la arcilla Cloisite 30B un compuesto polar, su comportamiento fue
diferente al de la arcilla Cloisite 20, que es no polar. Al compatibilizar la
mezcla con esta arcilla, se noté una disminucién entre temperatura de
fusion y porcentaje de cristalinidad para el compuesto del HDPE, pero
para el PET, estas propiedades aumentan, esto se debe a que el material

no pierde mucha rigidez, como se definié en anteriores investigaciones.

4.5 Efecto de las arcillas en resistencia a la tension.
Las propiedades de mddulo de elasticidad y esfuerzo méaximo de las
mezclas de rHDPE/rPET compatibilizadas con E-GMA y organoarcillas
(C20A y C30B) se representa en la Figura 3.15 y en la Figura 3.16,
respectivamente. La inclusion de las organoarcillas C20A y C30B sin
compatibilizante muestra un aumento en el modulo de elasticidad, esto se
ve influido en el comportamiento de endurecimiento, es decir que actian
como relleno y agente nucleante, mejora las propiedades del médulo de
elasticidad de la mezcla de polimeros inmiscible, pero disminuyendo el

esfuerzo maximo inicial. (Jarukumjorn & Chareunkvun, 2006)
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La arcilla Cloisite 20A permite un mejor balance de propiedades
mecanicas, lo que indicaria una mejor compatibilidad comparado con la
Cloisite 30B como se aprecia en la Figura 3.14. Faruk y Matuana (2008)
demuestra en su andlisis de nanoarcilla/HDPE, que la organoarcilla C20A
y C30B incrementan las propiedades tensiles en relacion con el HDPE,
confirmando que el incremento de las propiedades son resultado de una
buena intercalacion de las arcillas, pero en nuestro caso el esfuerzo
maximo disminuye por la presencia del PET en el nanocompuesto por
motivo de que la organoarcilla C30B es un compuesto polar de igual
manera que el PET, provocando que la cadena hidrofilica de la
organoarcilla genere un colapso al interactuar con el PET, mientras que
la organoarcilla C20A es un compuesto no polar permitiendo su enlace
con el PET por medio de su cadena o cola hidrofébica. (Faruk & Matuana,
2008)

Se puede observar que las organoarcillas incrementan el médulo de
Young, sin embargo, la accion del EGMA aumenta la deformacion como
se observa en la Figura 3.15. La adicion del compatibilizante a estas
mezclas muestra materiales mas resistentes, esto puede explicarse

mediante el comportamiento elastomérico que posee el EGMA.

Analizando la energia requerida para romper las probetas de cada mezcla
como se muestra en la Figura 3.19, se puede apreciar el incremento de la
resistencia, propiedad que puede ser evaluada por medio de pruebas de
impacto lzod o Charpy, esto fue mencionado por Jarukumjom &
Charenkvun (2006). Ruey Shan et.al. (2017) en su estudio demuestra
como la aplicacion del compatibilizante EGMA en la mezcla de
rHDPE/rPET incrementa efectivamente la interaccion de las dos fases

progresivamente y mejorando la fase de dispersion de las mezclas.

Comparando la misma composicion de mezclas, pero cambiando el

parametro de contrapresion de 90 PSI como se muestra en la Figura 3.17
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y Figura 3.18, se lograron las propiedades mecanicas mas altas para la
combinacion de rHDPE/rPET/E-GMA con y sin las organoarcillas, a
excepcion del esfuerzo maximo obtenido de la mezcla rHDPE/fPET
incorporada con organoarcilla C30B. En esta mezcla, el esfuerzo maximo
disminuyo en un 6% y el médulo de elasticidad aumentd en un 2.16% en

comparacion a la misma mezcla a 50 PSI.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones
Se ha determinado los efectos de las organoarcillas en el comportamiento
termo-mecanico del nanocompuesto, ademas de la caracterizacion de su

estructura y morfologia.

La adicién de E-GMA a una mezcla inmiscible de rHDPE/rPET mejora la
interaccion entre las fases y, por tanto, ayuda en la dispersion de las
mezclas. La introduccion de las dos nanoarcillas incorporadas con el
compatibilizador E-GMA exhibieron la mayor miscibilidad y compatibilidad

de la arcilla polimérica, asi como las mejores propiedades de tension.

Los gréficos de difraccion de rayos X muestran que la adicién del
compatibilizante presenta mejor intercalacion en los nanocompuestos que
contienen Cloisite 20A y Cloisite 30B. Entre las dos arcillas, la que
presentd una tendencia a exfoliacion fue la Cloisite 20A, esto se confirmd
con las micrografias SEM debido a que presentd una morfologia

homogénea comparada con la muestra que contenia Cloisite 30B.

De los datos obtenidos en el DSC se confirma que las nanoarcillas Cloisite
20Ay Cloisite 30B actuan como agentes nucleantes debido a disminucién
en el porcentaje de cristalinidad. Siendo la mezcla rHDPE/fPET/E-
GMA/C20A la que posee el porcentaje de cristalinidad mas bajo, indica
una mejor compatibilidad en los componentes, presentando una mayor

tenacidad segun los resultados obtenidos de tension.

En la preparacion de las mezclas mediante extrusion y moldeo por
inyeccion para la elaboracion de probetas, se encontroé que, al aumentar
la contrapresion de 50 psi a 90 psi, en la etapa de inyeccion, produjo un

aumento no significativo en las propiedades tensiles, aunque se observa
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un incremento considerable en el esfuerzo maximo en las mezclas con el
E-GMA.

Tomando en consideracion los resultados obtenidos, una posible
aplicaciéon seria la de elaboracion de vigas para reemplazar las
comunmente usadas vigas de madera, debido a que de esta forma se
aprovechan los residuos plasticos y el mantenimiento de este material es

mucho menor y es mas durable.

5.2 Recomendaciones
Evaluar otras propiedades importantes como: temperatura de
ablandamiento o vicat, resistencia al impacto, analisis termogravimétricos
y resistencia a los rayos UV para profundizar el entendimiento de los

efectos de estos refuerzos en materiales reciclados.

Realizar una simulacion de las propiedades termo-mecanicas para el
disefio de un elemento estructural, como el de una viga, tomando en
cuenta el aumento del momento de inercia para incrementar la rigidez.
Ademas, analizar la variaciéon del médulo de elongacién con respecto al

tiempo.

Preparar nuevas mezclas con otros polimeros reciclados, tomando en
cuenta la temperatura de procesamiento de estos, pero manteniendo las
mismas arcillas utilizadas en esta investigacion para relacionar su

comportamiento con el revisado en este trabajo.
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GLOSARIO DE TERMINOS

Agente Compatibilizante: Permite el mezclado de dos o mas polimeros
inmiscibles.

Andlisis Termogravimétrico: Ensayo el cual permite medir las transiciones
endotérmicas y exotérmicas en funcion del tiempo y temperatura.

Arménico: Vibracion oscilante de la frecuencia provocada en el IR (buscar mejor)
Compuesto de matriz polimérica: Es un material que consiste en un compuesto
gue se hace mas fuerte al agregarle fibras o particulas.

Contrapresion: Expulsion del material plastico provocado por el retroceso del
husillo en la inyectora en un movimiento circular impidiendo el retorno del material,
mejorando la mezcla.

Cristalinidad: Caracteristica de un polimero con ordenamiento de sus moléculas
de manera regular.

Degradacion: Es el proceso en el cual un material reduce sus caracteristicas,
disminuyendo su calidad.

Elastomero: Material conformado de polimeros con la capacidad de estirarse
Elongacion: Alargamiento longitudinal de la estructura de un material.

Esfuerzo: Fuerza aplicada sobre un area unitaria.

Exfoliacién: Des-laminacion de las capas internas de una estructura,
generalmente un polimero.

Hidrofilica: Sustancia la cual posee grupos polares que interactdan con el agua.
Homogeneidad: Establece relacion entre las caracteristicas de los elementos de
una composicion permitiendo uniformidad.

Intercalacién: Inclusion reversible de una molécula (o grupo) entre otras dos
moléculas.

Miscibilidad: Capacidad de una sustancia liquida para disolverse o mezclarse con
otra en cualquier proporcion formando una o mas fases.

Médulo de Young (elasticidad): Es el parametro caracteristico que indica el
comportamiento de un material por relacién de la deformacién provocada por una
fuerza o tension aplicada sobre el material, en el ensayo de traccion.

Momento de inercia: Es la capacidad de un cuerpo a resistirse al cambio de

movimiento por una fuerza aplicada sobre él, girando en torno a un eje principal.
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Monomero: Es una molécula con baja masa molecular, enlazada a otros
mondmeros formando cadenas lineales o ramificadas.

Organoarcilla: Es un filosilicato organicamente modificado, derivado de un mineral
de arcilla natural. Permitiendo el intercambio de cationes de las inter-capas por
organo-cationes en una mezcla.

Polimero: Son macromoléculas formadas por la union de monémeros por medio
de sus enlaces covalentes.

Probetas de ensayos: Pieza constituida por un material de acuerdo con las
dimensiones normalizadas, al cual se desea estudiar sus caracteristicas.

Punto de fusidn: temperatura en la cual el material pasa de estado sélido a liquido.
Rigidez: Caracteristica de un material el cual le permite resistir las deformaciones
elasticas por la fuerza producida por una estructura.

Temperatura de fusiéon cristalina: También conocida como temperatura de
transicion vitrea, es la temperatura en la cual el material presenta caracter rigido y
quebradizo.

Tension Interfacial: Es el contacto de dos liquidos en una mezcla liquido-liquido.
Termoplastico: Material con la capacidad de volverse deformable o flexible a

temperaturas altas.
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SIMBOLOGIA

a Alfa

A Armstrongs

OH Alcohol

N-H Amina

-COOH Carboxilo

Si-C Carburo de silicio

cm? Centimetro cuadrado

2M2HT Dimetil, Tallow dihidrogenado, Amonio
Cuaternario

CuK-a Frecuencia Alpha del cobre

° Grados

°C Grados Celsius

CH Grupo funcional Alcano

CH=CH Grupo funcional Alqueno

-OH Hidroxidos

Fe Hierro

kV Kilovoltios

A Lambda/Longitud de onda

PSI Libra fuerza por pulgada cuadrada

Mag Magnificacién

Mn Manganeso

mA Mega Amperios

CH2 Metileno

2MT2EtOT Methyl, Tallow, Bis-2-Hydroxyethyl, Quaternary
Ammonium

mm Milimetros

min Minutos

(Ca, Na, H) (Al,Mg,Fe,Zn)2(Si,Al)a010(OH)2—-xH20
Montmorillonita
%Xc Porcentaje de cristalinidad

p/p Relacion peso-peso
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rpm
Tt
Ti

Revoluciones por minuto
Temperatura de fusion

Titanio

67



APENDICES

68



APENDICE A

Espectrometria infrarroja de nanocompuestos
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Figura A.2. Espectrometria molecular de mezcla 75rHDPE/25rPET/5E-GMA
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Figura A.4. Espectrometria infrarroja de mezcla 75rHDPE /25rPET/3C20A/E-GMA
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APENDICE B

Difractogramas de rayos X
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Figura B.1. Difractograma de mezcla 75rHDPE/25rPET y mezcla

75rHDPE/25rPET/S5E-GMA
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Figura B.2. Difractograma de mezcla 75rHDPE/25rPET/3C20A y mezcla
75rHDPE/25rPET/3C20A/5E-GMA
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Figura B.3. Difractograma de mezcla 75rHDPE/25rPET/3C30B y mezcla
75rHDPE/25rPET/3C30B/5E-GMA
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Figura B.4. Difractograma de mezcla rHDPE/C20A y mezcla rHDPE/C20A/E-GMA

75



200 —

Intensity {counts)

800 —

400 —

200 —

G. (100 HOPE - 3 C30B - & EGMA)

—— 1. {100 HDPE- 3 C30E)

0 — 77— r . . .

3 4 g B 7 B g 10 1
2Theta (7}

Figura B.5. Difractograma de mezcla rHDPE/C30B y mezcla rHDPE/C30B/E-GMA

76



5
g
H
£
200 —
800 —
I.
400 -
|
200 - .'. F*ﬂ' .,)
w N i i
- . \ Pl
T riff(‘r'dllf .W i
—— 100RPET-20A-EGMA
. RHDPE -C20A
3 i ! & 1o i

2Theta (7}

Figura B.6 Difractograma de mezcla rPET/C20A y mezcla rPET/C20A/E-GMA

77



F
5
z
5
£ 500
400 —
300 —
200
100
H. (100 PET - 3 G308 - & EGMA)
. J. (100 PET - 2 C20B)

I T I
1"
2Theta ()

T T T T T T
4 5 g 7 ]

.
=

I
3

Figura B.7. Difractograma de mezcla rPET/C30B y mezcla rPET/C30B/E-GMA

78



APENDICE C

Calorimetria diferencial de barrido
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3
i . \ 1
§ 1 Enthalpy (normalized): 10.626 J/g
1 Onset x: 235.88 °C
-14 Enthalpy (normalized): 109.63 J/g )
] Onset x 119.05 °C Peak temperature: 250.18 °C
] Peak temperature: 128.42 °C
-2 T T T T T T T T T T T T T T T T T T
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ExoUp Temperature T (“C)
Figura C.1. DSC de 75rHDPE/25rPET
Mezcla B
3
24
s |
= Peak temperature: 114.21 °C
SO Enthalpy (normalized): 91.484 J/g Enthalpy (normalized): 1.3373 J/g
3 Onset x: 116.55 °C Onset x- 229.97 °C
= b Peak temperature: 206.78 °C
4 L
2 J
5 %
[ E ] i
‘(" ] w
£ Peak temperature: 249.30 °C
1 Enthalpy (normalized): 9.1224 J/g
-1 Enthalpy (normalized): 81.487 J/g Onset x: 232.93 °C
1 Onset x: 119.26 °C
L Peak temperature: 127.19 °C
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Exo Up

Temperature ' (°C)

Figura C.2. DSC de 75rHDPE/25rPET/SEGMA
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Mezcla C

Heat Flow (Normalized) 2 (W/g)
o
1

Peak temperature: 113.98 °C
Enthalpy (normalized): 79.834 J/
Onset x: 117.42 °C

Enthalpy (normalized): 71.298 J/t
Onset x: 119.09 °C

Peak temperature: 127.56 °C

Enthalpy (normalized): 6.1032 J/g
Onset x: 211.28 °C

Peak temperature: 205.93 °C

A

T

Peak temperature: 263.36 °C

Enthalpy (normalized): 0.67200 J/g
Onset x: 264.96 °C

-2 T g g g T T T g g g T
0 50 100 150 200 250 300
Bxo Up Temperature I" (°C)
Figura C.3. DSC de 75rHDPE/25rPET/3C20A
Mezcla D
3
24
o
% Peak temperature: 113.99 °C Peak temperature: 215.54 °C
o ' Enthalpy (normalized): 1.7899 J/g
ot | Enthalpy (normalized): 98.801 J/g
E 1 Onset x- 116.58 °C Onset x: 193.04 °C
T
E
o
<
[
& — = : aES
]
T
Enthalpy (normalized): 1495.1 J/g
11 Enthalpy (normalized): 68.309 J/g Onsetx 117.26 °C )
Onset x: 120.27 °C Peak temperature: 251.18 °C
Peak temperature: 127.82 °C
-2 - v - - T r ™ T r r T T r T T T v v
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Exo Up
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Figura C.4. DSC de 75rHDPE/25rPET/3C20A/5EGMA
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Mezcla E

C)
S .
o> Peak temperature: 115.50 °C gzt::iyér;%rg‘?héed) 9.4033Jig
§ 14 Enthalpy (normalized): 95.286 J/ Peak temperature: 211.31 °C
N Onset x: 117.72°C
® A
g T T
<
&
[re 1 Il
5 E—————_
T
Peak temperature: 246.22 °C
-1 4 Enthalpy (normalized): 16.229 J/g
Enthalpy (normalized): 91.019 J/g Onsetx 226.02°C
Onset x: 119.24°C
Peak temperature: 126.78 °C
2 T T T T T
0 50 100 150 200 250 300
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Figura C.5. DSC de 75rHDPE/25rPET/3C30B
Mezcla F
3
24
5 |
% p Peak temperature: 114.45 °C Enthalpy (normalized): 1.5791 J/g
% 4 Enthalpy (normalized): 94.622 J/g Onset x: 228.86 °C
E 1 Onset x: 116.52 °C Peak temperature: 212.98 °C
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T | Peak temperature: 247.77 °C
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Figura C.6. DSC de 75rHDPE/25rPET/3C30B/5SEGMA
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Vi:

Stress(MPa)

APENDICE D

Ensayos de tension

ENSAYO DE TENSION
1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Maxima Esfuerzo Maximo Deformacion a la Modulo de elasticidad | Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
18-1716- 1 0.804 20.1 11.3 556. 17.0
18-1716- 3 0.792 19.8 12.0 543. 16.2
18-1716- 4 0.787 19.7 12.7 537. 13.9
18-1716-5 0.788 19.7 9.61 544. 17.2
Mean | 0.793 19.8 114 545. 16.1
Standard Deviation 0.00780 0.189 1.32 7.96 1:51
Median 0.790 19.8 11.7 544. 16.6
JIS Mean 0.797 19.9 12.0 549. 16.7
Variation 0.00985 0.00955 0.116 0.0146 0.0941
3 Sigma 0.0234 0.568 3.97 23.9 4.54
Name Energia
Units J
18-1716 - 1 7.31
18-1716- 3 7.70
18-1716-4 8.14
18-1716-5 5.89
Mean 7.26
Standard Deviation 0.974
Median 7.51
JIS Mean 7.70
Variation 0.134
3 Sigma 2.92
75 HDPE - 25 PET
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Figura D.1. Resultados del ensayo de tension de HDPE/PET
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ENSAYO DE TENSION

V1i: 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacionala | Médulo de elasticidad | Fractura
rotura
Parameter | | 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa | % | MPa MPa
17-1570- 1 0.835 20.9 | 64.2 | 411. 17.5
17-1570- 3 0.831 20.8 | 63.6 | 405. 16.8
17-1570- 4 0.833 20.8 | 67.5 | 401. 17.6
Mean 0.833 20.8 65.1 | 406. 17.3
Standard Deviation 0.00200 0.0577 | 2.10 | 5.03 0.436
Median 0.833 20.8 | 64.2 | 405. 175
Variation 0.00240 0.00277 | 0.0323 | 0.0124 0.0252
3 Sigma 0.00600 0.173 6.30 15.1 1.31
Name Energia
Units J
17-1570- 1 48.6
17-1570- 3 48.0
17-1570- 4 51.1
Mean | 49.2
Standard Deviation 1.64
Median 48.6
Variation 0.0334
3 Sigma 4.93
75 HDPE - 25 PET - 5 EGMA
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Figura D.2. Resultados del ensayo de tension de HDPE/PET/EGMA
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ENSAYO DE TENSION

\A 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méaximo Deformacionala | Médulo de elasticidad | Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
17-1572- 1 0.762 19.1 5.07 604. 19.0
17-1572- 2 0.747 18.7 4.82 595. 18.6
17-1572- 3 0.750 18.8 4.98 594. 18.0
17-1572-5 0.756 18.9 4.82 607. 18.9
Mean 0.754 18.9 4.92 600. 18.6
Standard Deviation 0.00665 0.171 0.124 6.48 0.450
Median 0.753 18.9 4.90 600. 18.8
Variation 0.00883 0.00905 | 0.0252 0.0108 0.0242
3 Sigma 0.0200 0.512 0.372 19.4 1.35
Name Energia
Units J
17-1672- 1 2.45
17-1572- 2 2.24
17-15672-3 2.36
17-1572-5 2.26
Mean | 2.33
Standard Deviation 0.0971
Median 2.31
Variation 0.0417
3 Sigma 0.291
75 HDPE - 25 PET - 3 C20A (50 B
30 T ! . . i . : . .
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Figura D.3. Resultados del ensayo de tension de HDPE/PET/C20A
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ENSAYO DE TENSION

10

V1i: 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacionala | Médulo de elasticidad | Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
17-1573- 1 0.771 19.3 4.94 620. 19.2
17-1573- 2 0.759 19.0 4.74 608. 18.9
17-1573-5 0.764 19.1 4.69 624. 19.1
Mean 0.765 19.1 4.79 617. 19.1
Standard Deviation 0.00603 0.153 0.132 8.33 0.153
Median 0.764 19:1 4.74 620. 19.1
Variation 0.00788 0.00798 0.0276 0.0135 0.00801
3 Sigma 0.0181 0.458 0.397 25.0 0.458
Name Energia
Units J
17-1573- 1 2.40
17-1573- 2 2.21
17-1573-5 2.21
Mean | 2.27
Standard Deviation 0.110
Median 2.21
Variation 0.0483
3 Sigma 0.329
75 HPE - 25 PET - C20A (90BP)
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Figura D.4. Resultados del ensayo de tension de HDPE/PET/C20A con
contrapresion de 90 psi
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ENSAYO DE TENSION

150

\A 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Mé&ximo Deformacionala | Modulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter | 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % | MPa MPa
17-1574- 3 0.775 19.4 89.5 378. 17.1
17-1574- 4 0.761 19.0 776 368. 16.6
17-1574-5 0.770 19.3 70.9 371. 16.1
Mean 0.769 19.2 79.3 372. 16.6
Standard Deviation 0.00709 0.208 9.42 5.13 0.500
Median 0.770 19.3 776 371. 16.6
Variation 0.00923 0.0108 0.119 0.0138 0.0301
3 Sigma 0.0213 0.624 28.3 15.4 1.50
Name Energia
Units J
17-1574- 3 63.2
17-1574- 4 53.6
17-1574-5 49.7
Mean 55.5
Standard Deviation 6.95
Median 53.6
Variation 0.125
3 Sigma 20.8
75 HDPE - 25 PET - 3C20A - 5EGMA
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Figura D.5. Resultados del ensayo de tensiéon de HDPE/PET/C20A/EGMA
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ENSAYO DE TENSION

\A 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacion a la Médulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter | | | | 0.1, 0.3 kN |
Units | kN | MPa % | MPa | MPa
17-1575- 1 | 0.815 | 20.4 575 | 464. | 16.3
17-1575- 2 | 0.801 | 20.0 | 55.6 | 452. | 14.2
17-1675- 4 [ 0.788 [ 19.7 [ 53.4 [ 444, [ 15.2
17-1575-5 | 0.803 | 20.1 | 71.2 | 445. | 15.0
Mean | 0.802 | 20.1 59.4 | 451. | 15.2
Standard Deviation | 0.0111 | 0.289 | 8.03 | 9.22 | 0.866
Median | 0.802 | 20.1 | 56.6 | 449. | 15.1
Variation | 0.0138 | 0.0144 | 0.135 | 0.0204 | 0.0570
3 Sigma | 0.0332 | 0.866 241 | 27.6 2.60
Name | Energia
Units |
17-1575- 1 | 41.9
17-1575- 2 | 39.8
17-1575- 4 | 37.4
17-1575-5 | 51.1
Mean | 42.6
Standard Deviation | 5.99
Median | 40.9
Variation | 0.141
3 Sigma | 18.0
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Figura D.6. Resultados del ensayo de tension de HDPE/PET/C20A/EGMA con
contrapresion de 90 psi
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ENSAYO DE TENSION

vi: 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name | Carga Maxima Esfuerzo Méximo Deformacionala | Médulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
17-1576 - 1 0.484 12.1 6.3 605. 2.53
17-1576 - 2 0.594 14.9 3.61 611. 12.1
17-1576 - 3 0.625 15.6 3.65 597. 144
17-1576 - 4 0.612 15.3 3.77 599. 1.4
Mean 0.579 14.5 4.34 603. 10.1
Standard Deviation 0.0644 1.61 1.32 6.32 5.21
Median 0.603 15.1 3.71 602. 11.8
Variation 0.111 0.111 0.305 0.0105 0.516
3 Sigma 0.193 4.83 3.97 19.0 15.6
Name Energia
Units J
17-1576 - 1 1.84
17-1576 - 2 1.34
17-1576 - 3 1.37
17-1576- 4 1.44
Mean 1.50
Standard Deviation 0.232
Median 1.41
Variation 0.155
3 Sigma 0.696
75 HDPE - 25PET - 3C30B (50BP)
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Figura D.7. Resultados del ensayo de tension de HDPE/PET/C30A
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ENSAYO DE TENSION

1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méaximo Deformacionala | Modulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
17-1577-3 0.525 13.1 3.3 606. 12.0
17-1577- 4 0.602 15.1 3.43 598. 149
17-1577-5 0.474 11.9 4.77 607. 2.51
Mean 0.534 13.4 3.84 604. 9.80
Standard Deviation 0.0644 1.62 0.807 4.93 6.48
Median 0.525 13.1 3.43 606. 12.0
Variation 0.121 0.121 0.210 0.00817 0.661
3 Sigma 0.193 4.85 242 14.8 19.4
Name Energia
Units J
17-1577- 3 1.16
17-1577- 4 1.24
17-1577-5 1.31
Mean 1.24
Standard Deviation 0.0751
Median 1.24
Variation 0.0607
3 Sigma 0.225
75HDPE - 25PET C30B (90BP)
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Figura D.8. Resultados del ensayo de tension de HDPE/PET/C30B con

contrapresion de 90 psi
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ENSAYO DE TENSION

\A 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacionala  Mdédulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter | | 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % | MPa MPa
17-1578 - 2 0.804 20.1 26.2 | 484. 8.55
17-1578- 3 0.804 20.1 | 259 | 489. 10.0
17-1578- 4 0.805 20.1 | 30.0 | 490. 10.3
17-1578-5 0.803 20.1 | 234 | 483. 8.17
Mean 0.804 20.1 264 | 487. 9.25
Standard Deviation 0.000817 0.00 | 2.72 | 3.51 1.05
Median 0.804 20.1 | 26.1 | 487. 9.28
Variation 0.00102 0.00 | 0.103 | 0.00722 0.114
3 Sigma 0.00245 0.00 8.17 | 10.5 3.16
Name Energia
Units J
17-1578 - 2 18.2
17-1578- 3 17.8
17-1578- 4 20.6
17-1578-5 16.0
Mean 18.2
Standard Deviation 1.89
Median 18.0
Variation 0.104
3 Sigma 5.68
75HDPE - 25PET - 3C30B-3GMA (50B
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ENSAYO DE TENSION

V1i: 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacionala  Mdédulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter | | | | 0.1, 0.3 kN |
Units | kN | MPa % | MPa | MPa
17-1579- 1 | 0.818 | 20.5 19.2 | 519. | 6.84
17-1579- 2 | 0.821 | 20.5 | 184 | 518. | 5.16
17-1579- 4 | 0.823 | 20.6 | 226 | 526. | 3.43
17-1579-5 | 0.823 | 20.6 | 215 | 528. | 4.88
Mean | 0.821 | 20.6 204 | 523. | 5.08
Standard Deviation | 0.00236 | 0.0577 | 1.96 | 4.99 | 1.40
Median | 0.822 | 20.6 | 204 | 523. | 5.02
Variation | 0.00288 | 0.00281 | 0.0958 | 0.00955 | 0.275
3 Sigma 0.00709 | 0.173 5.87 | 15.0 4.20
Name | Energia
Units |
17-1579- 1 | 12.9
17-1579- 2 | 11.9
17-1579- 4 | 14.9
17-1579-5 | 14.5
Mean | 13.6
Standard Deviation | 1.40
Median | 13.7
Variation | 0.103
3 Sigma | 4.20

75DPE - 25PET - 3C30B - 5EGMA (9
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Figura D.10. Resultados del ensayo de tensién de HDPE/PET/C30B/EGMA con
contrapresion de 90 psi
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ENSAYO DE TENSION

\A 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Mé&ximo Deformacionala | Médulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
18-1719-1 0.681 17.0 116. 273. 6.34
18-1719-3 0.675 16.9 131. 261. 13.7
18-1719- 4 0.674 16.9 130. 262. 129
18-1719-5 0.674 16.9 124. 254. 9.66
Mean 0.676 16.9 125. 263. 10.7
Standard Deviation 0.00337 0.0500 6.90 7.85 3.36
Median 0.675 16.9 127. 262. 11.3
Variation 0.00498 0.00295 0.0551 0.0299 0.316
3 Sigma 0.0101 0.150 20.7 23.6 10.1
Name Energia
Units J
18-1719- 1 71.4
18-1719-3 78.3
18-1719-4 77.9
18-1719-5 74.3
Mean 75.5
Standard Deviation 3.26
Median 76.1
Variation 0.0432
3 Sigma 9.77
HDPE - 3C30B
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Figura D.11. Resultados del ensayo de tension de HDPE/C30B
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ENSAYO DE TENSION

\A 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacionala  Mdédulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter | | | | 0.1, 0.3 kN |
Units | kN | MPa % | MPa | MPa
18-1717- 1 | 0.705 | 17.6 | 129. | 266. | 14.8
18-1717-2 | 0.714 | 17.9 | 143. | 270. | 13.4
18-1717-3 | 0.703 | 17.6 | 146. | 263. | 13.8
18-1717-5 | 0.710 | 17.8 | 149. | 262. | 14.0
Mean | 0.708 | 17.7 142. | 265. | 14.0
Standard Deviation 0.00497 | 0.150 | 8.85 | 3.59 | 0.589
Median | 0.708 | 17.7 | 145. | 265. | 13.9
Variation | 0.00701 | 0.00846 | 0.0624 | 0.0135 | 0.0421
3 Sigma | 0.0149 | 0.450 265 | 10.8 1.77
Name | Energia
Units |
18-1717- 1 | 84.4
18-1717-2 | 94.4
18-1717-3 | 95.3
18-1717-5 | 98.6
Mean | 93.2
Standard Deviation | 6.12
Median | 94.9
Variation | 0.0657
3 Sigma | 18.4
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Figura D.12. Resultados del ensayo de tension de HDPE/C30B/EGMA
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ENSAYO DE TENSION

\A 1 mm/min v2: 5 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacionala | Médulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
18-1720- 1 0.380 9.51 0.466 2050 9.51
18-1720- 2 0.313 7.82 0.392 2030 7.82
18-1720- 3 0.272 6.80 0.342 == 6.80
18-1720- 4 0.250 6.24 0.324 - 6.24
Mean 0.304 7.59 0.381 2040 7.59
Standard Deviation 0.0571 1.44 0.0636 14.1 1.44
Median 0.293 7.31 0.367 2040 7.31
Variation 0.188 0.189 0.167 0.00693 0.189
3 Sigma 0.171 4.31 0.191 42.4 4.31
Name Energia
Units J
18-1720 - 1 0.0888
18-1720- 2 0.0605
18-1720- 3 0.0462
18-1720- 4 0.0399
Mean | 0.0589
Standard Deviation 0.0217
Median 0.0534
Variation 0.370
3 Sigma 0.0652
PET - C30B
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o koo oo ool e -~ Pigeeatle oo ol obaerale cosloane b el o oo b e Mo o ol b b oo e oo
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o | | |
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[} J I 1 r
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Figura D.13. Resultados del ensayo de tension de PET/C30B

94




V1i:

Stress(MPa)

1 mm/min v2: 5 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méaximo Deformacionala | Médulo de elasticidad | Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
18-1718- 1 0.695 17.4 1.0 1690 174
18-1718-2 0.814 20.4 1.26 1710 204
18-1718-3 0.754 18.9 1.22 1640 18.9
18-1718- 4 0.658 16.5 1.04 1650 16.5
Mean 0.730 18.3 1.15 1670 18.3
Standard Deviation 0.0684 1.71 0.109 33.0 1.71
Median 0.725 18.2 1.15 1670 18.2
Variation 0.0937 0.0937 0.0948 0.0198 0.0937
3 Sigma 0.205 5.14 0.326 99.1 5.14
Name Energia
Units J
18-1718- 1 0.382
18-1718-2 0.532
18-1718-3 0.475
18-1718- 4 0.350
Mean | 0.435
Standard Deviation | 0.0838
Median 0.429
Variation 0.193
3 Sigma 0.251
PET - 3C30B - 5SEGMA
25 ) . ; ! . : ! . ,
24 T T T 7 7 T T T
I I . [T I N DR [ [ IR R R [T T S A
| ! I |
| | | |
R R R e e e C Fo==
= sasisams s s srlenens pessnis s TR IR S s
2.5 3 3.5 4 4.5 5

ENSAYO DE TENSION

Stroke Strain(%)

Figura D.14. Resultados del ensayo de tensién de PET/C30B/EGMA
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V1i:

Stress(MPa)

ENSAYO DE TENSION

1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méximo Deformacionala  Mdédulo de elasticidad Fractura
rotura
Parameter 0.1, 0.3 kN
Units kN MPa % MPa MPa
18-1721-1 0.721 18.0 244. 261. 155
18-1721-2 0.726 18.2 261. 261. 15.8
18-1721-3 0.720 18.0 238. 262. 15.1
18-1721-4 0.727 18.2 251. 259. 15.9
Mean 0.724 18.1 249. 261. 15.6
Standard Deviation 0.00351 0.115 9.88 1.26 0.359
Median 0.724 | 18.1 248. 261. 15.7
Variation 0.00485 | 0.00638 0.0398 0.00483 0.0231
3 Sigma 0.0105 0.346 296 3.77 1.08
Name Energia
Units J
18-1721-1 163.
18-1721-2 175.
18-1721-3 159.
18-1721-4 169.
Mean 167.
Standard Deviation 7.00
Median 166.
Variation 0.0420
3 Sigma 21.0
HDPE
30 ! . ) ) .
27 : | : | :
24 ; ; I ; [
21 ? i I ; i
: i I | I
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0 30 60 90 120 150 180 210 240
Stroke Strain(%)

Figura D.15. Resultados del ensayo de tension de HDPE
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ENSAYO DE TENSION

\A 1 mm/min v2: 50 mm/min
Name Carga Méaxima Esfuerzo Méaximo Deformacionala | Médulo de elasticidad | Fractura
| | | rotura |
Parameter | | | | 0.1,0.3 kN |
Units | kN | MPa | % | MPa | MPa
18-1722- 1 [ 0.732 | 18.3 [ [ 189. [
18-1722- 3 | 0.715 | 17.9 | | 185. |
18-1722- 4 | 0.715 | 17.9 | 187. |
18-1722-5 | 0.713 | 17.8 | | 183. |
Mean | 0.719 | 18.0 | e | 186. | =iz
Standard Deviation | 0.00888 | 0.222 | | 2.58 |
Median | 0.715 | 17.9 | 186. |
Variation | 0.0124 | 0.0123 | | 0.0139 |
3 Sigma 0.0267 0.665 7.75
Name | Energia
Units | J
18-1722- 1 | 306.
18-1722- 3 | 245,
18-1722- 4 | 241.
18-1722-5 | 249.
Mean | 260.
Standard Deviation 30.7
Median | 247.
Variation | 0.118
3 Sigma | 92.0
HDPE PERFIL PET
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Figura D.16. Resultados del ensayo de tension de HDPE inyectado a temperaturas
de procesamiento del PET
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APENDICE E

Micrografias obtenidas a través de microscopio electronico de barrido

tir el 5 g S = ‘ = et i e
2/7/2018 HY |mag WD |det spot pressure 100 pm ——
10:31:16 AM 10.00 kV /800 x 9.4 mm|ETD 3.5 3.37e-4 Pa HDPE/PET

det spot pressuré ———— 50 p‘nﬁ&%‘
10:15:41 AM 10.00 kV/1 600 x/11.7 mm|ETD 2.5 |7.27e-4 Pa HDPE/PET

Figura E.1 Micrografias de rHDPE/rPET
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> ¥ ¥ ‘ &
100 ym 2/7/2018 HV 50 pn
HDPE/PET/EGMA 1:15:06 PM 11.00 kV[1 600 x|7.8 mm|ETD 2.5 2.05e-4 Pa HDPE/PET/EGMA

VN

A 7 ‘

det spot pressure — 10 pm ——
5 2.05e-4 Pa HDPE/PET/EGMA

s
21712018 HV mag 5um
12:14:12 PM|11.00 kV/12 000 x|7.5 mm|ETD 2.5 3.24e-4 Pa HDPE/PET/EGMA

Figura E.2 Micrografias de rHDPE/rPET/EGMA
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mag| WD | det spoti pressure 100 um | 50 um
43 PM 11.00 kV[800 x/7.7 mm ETD 2. 16e-4 Pa HDPE/PET/EGMA/ s YA 11.00 K 3. HDPE/PET/EGM,

. ‘e i - o
30 ym —— A det spot pressure — 10 pm ——
HDPE/PET/EGMA/C2! ETD 2.5 3.69e-4 Pa. HDPE/PET/EGMA/C.

- e L e c
2/712018 HV mag WD | det spot pressure pm—
2:25:26 PM 11.00 kV|12 000 x|7.6 mm|ETD 2.5 3.34e-4 Pa HDPE/PET/EGMA/C20

Figura E.3 Micrografias de rHDPE/fPET/EGMA/C20A
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2/7/12018 HV mag : WD | det spoti pressure 100 um
3:46:11 PM 11.00 kV|800 x/6.9 mm/ETD 2. 31e-4 Pa HDPE/PET/EGMA/C30B

— 30 ym — ) det spot pressuré 16 um
HDPE/PET/EGMA/C30B f ETD 2.5 0.016 Pa HDPE/PET/EGMA/C30B

2/7/2018 HV mag WD | det spot pressure ——5um
3:57:11 PM 11.00 kV|12 000 x/6.8 mm/ETD 2.5 2.82¢-4 Pa HDPE/PET/EGMA/C30B

Figura E.4 Micrografias de rHDPE/fPET/EGMA/C30B
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APENDICE F

Fichas técnicas

LOTADER® AX8840

Ethylene - Glycidyl Methacrylate copolymer

DESCRIPTION
LOTADER® AX8840 is a random copolymer of ethylene and glydidyl methacrylate, polymerzed b

= As an ethylene copolymer, LOTADE oportions, and
vith almaost all other ethylens copolymers.

« LOTADER® AX8840 exhibits good adhesion on PET, PET, PPS, metal, paper, glass

TYPICAL PROPERTIES

Characterisfics Valve Unit Test Method

Glycidyl Methacrylate content 8 7 Wit FTIR (internal method)
Melt Index [190°C f 2.14 kg) & g/ 10min 150 1133 / ASTM D1238
Melting point 104 *C ISO 11357-3

Density 0.94 g/cm? ISO 1183 / ASTM D1505
Vicat softening temperature (1omym 87 °C 1SO 306 / ASTM D1525
Hexural modulus m 85 MPa ISO 178 / ASTM D790
Hongation at break m 400 T ISO 527-2 / ASTM D438
Tensile strength at break ™ 8 MPa ISO 527-2 / ASTM Dé38

Hardness Shore D (at 1s)m L] 150 868 / ASTM D2240
M On compression molded sarmples.

APPLCATIONS
Due to its reactvity induced by the glyddyl methaoylate, LOTADER™ AX8840 can be use as a

obyolefins/polyesters, polyolefins/PPS etc.
For more detailed ation and recommendations regarding eCific applicat ease contact
our local ARKEMA tec al representative

LOTADER

7 ARKEMA
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LOTADER® AX8840

PROCESSING

Heat stability of acrylate comonomers allows processing temperatures as high as for polyesters (PBT,
PET) and PPS, which is the main material using LOTADER® AX8840 as impact meodifier or
compatibilizer.

CAUTION: LOTADER® AX8840 reacts with polymers containing maleic anhydride and acid. This
reaction may generate gels or can block an extruder if not controlled. Extruders must be thoroughly
purged before and after extruding LOTADER® AX8840.

STORAGE, HANDLING AND SAFETY

LOTADER® AX8840 should be stored in dry conditions and be kept out of moisture in an aerated
building. Improper storage conditions may cause degradation and could have conseguences on physical
properties of the product.

Safety data sheet as well as information on handling and storage of the LOTADER® AX8840 is
available upon request to your ARKEMA representative or on the web site lotader.com.

SHELF LIFE

Two years from the date of delivery, in unopened packaging. For any use abowve this limit, please refer to
our technical services.

Al 2014

The products described in the brodhure are: not. Medical grades designated for Medical Device spplications. Arkena has implementsd an internal Medical Policy
regarding the wke of Arkema producs in Medicsl Devicss appiications that: ane in contact with the body or dnculating bodily fuids. Arkema hes designated Medical
grades bo be used for such Mecical Device: applications. Products that hawe not besn designated s Medical grades sre not suthorieed by Arkema for wse in
Mecical Desice: applications that ane in contact with the body or droulsting bodily fuics. In sddition, et for Imited chses bS8 determined by the Madical Devics
Policy, Arkema sirictly prohibits the ue of any Arkema products in Medical Dewvice spplications that are implanted in the body or in contact with bodily fluids or
sty fior grester than 30 deys.

The statements, terfnical inforrnation and recommendations cntained hersn sre belleved io be soturate as of the date hereof. Snce the oondons and
enethods af wis of the produdt and of the information refemad o hénsin are beyond dur contral, ARKEMA éexpresaly disciaims amy and &l Eability a5 1o sy results
obbained or arising from any e of the product or reliance on sudh information; NO WARRANTY OF FITMESS FOR ANY PARTICULAR PURPOSE, WARRANTY OF
MERCHANTABILITY OF ANY OTHER WRARRANTY, EXPRESS OR [MPLIED, IS MADE CONCERNING THE GDODS DESCRIBED OR THE INFORMATION PROVIDED
HEREIM. The Information provided herdn relates anly to the spedfic product designated and may not be applicabie when such prodiedt B used in combination
with ather materials or in &y proosss. The wer should tharoughly best &y spplication before commerdalization. Nothing contained hensin constitutes & licenss o
practice under any patent and it should not be construed 85 an inducement to infringe any patent and the: user 5 advisad io take appropriste steps to be Sure
that any proposed wse of the product will not result In patent infringement.

See MEDS fior Health & Safety Conddérations.

Arkema Functional Pobyoiefins
S ARKEMA
arkETa oo — lokader com INNSYATIVE AHLMIATRY
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SOUTHERN CLAY PRODUCTS 1 & suBSsMARY OF ROCKN DDD SPECIALTIES, INC.

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Cloisite® 20A

Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Cloisite® 20A is a natural montmorillonite modified with a quatemary ammonium salt.

Designed Used:
Cloisite® 20A is an additive for plastics to improve vanious plastic physical properties,
such as reinforcement, HOT, CLTE and barrier.

Typical Properties:

Treatment/Properties: | Organic Maodifier % % Weight
Modifier (1) | Concentration | Moisture Loss on
Ignition
Cloisite® 204 2MZHT 95 meq/100g = 2% 38%
clay
CH,
I
CH, -N-HT
I
HT

Where HT is Hydrogenated Tallow (~85% C18; ~30% C16; ~5% C14)

Anion: Chioride

(1) 2M2HT: dimethyl, dehydrogenated tallow, quatemary ammonium
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@ SOUTHERN CLAY PRODUCTS, INC./ PRODUCT BULLETIN

Tvpical Drv Parlicle Sizes: (microns, by volume)

ROCQYOOD

10% less than: 50% less than: 90% less than:
2 G 13p
Color: Off White
Density:
Loose Bulk, Ibsft Packed Bulk, Ibs/ft” Density, g/cc
7.35 13.55 177

X Ray Results: dggq = 24.2A

For additional information or technical assistance contact Southem Clay Products, Inc.

toll free at 800-324-2801.

Ditsciaimer of Wamranty. The Information presented hensin |s belleved to be accurate but s not 1o be (aken a5 3 warmanty, guaranies, or
representation for which we assume legal responsiblifty. This iInformation does not grant permission, license, of any Hghts or
recommendations to pracice any form of proprietary intellectual propesty without obitaining the appropriate lcense or grant from the
property cwner. The Information ks offered solely for your consideration, Investigafion and verification, but you must delemmine the
suitabilty of the product for your specific application. The purchaser assumes 3l nsk of use of handling the matenal, including bt not
limited t0 trarsfeming the matenal within purchaser's faciiies, using the matenal in applications specfied by the purchaser and
handing any product wihich Includes Me material, whether or not In accordance with any statements made hernsin.
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SOUTHERN CLAY PRODUCTS 1 & SUBSINARY OF ROCKW DD SPECIALTIES, INC.

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Southemn Clay Products, Inc.
1212 Church Strest
Gonzales, TX 78629

Phone: B00-324-2891
Fax: B30-672-1503
WWRLBCOL COm

Cloisite® 30B

Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Cloisite® 30B is a natural montmorillonite modified with a quatemary ammonium salt.

Designed Used:
Cloisite® 30B is an additive for plastics to improve vanious plastic physical properties,
such as reinforcement, HOT, CLTE and barrier.

Typical Properties:

Treatment/Properties: |  Organic Modifier % % Weight
Modifier (1) | Concentration | Moisture Loss on
Ignition
Cloisite® 30B MTZELOH | 90 meq/100g = 2% 30%
clay
CH,CH,0H
|
CH,-N-T
|
CH,CH,0H

Where T is Tallow (~85% C18; ~30% C16; ~5% C14)

Anion: Chloride

(1) MT2EXOH: methyl, tallow, bis-2-hydroxyethyl, quatemary ammonium
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a SOUTHERN CLAY PRODUCTS, INC. f PRODUCT BULLETIN m

Typical Dry Parficle Sizes: (microns, by volume)

10% less than: 50% less than: 90% less than:
2um Gum 13pm
Color Off White
Density:
Loose Bulk, Ibsft® Packed Bulk, Ibs#t* Density, g/cc
14.25 22.71 1.98

X Rav Results: don = 18.5A

For additional information or technical assistance contact Southem Clay Products, Inc.
toll free at B00-324-2891.

Distiaimer of Warraty: The Information herein |5 balived o be AcCurate but bs not o be taken 35 3 waranty, guarantse, of
mmmm“mmmmum This Information does not grant permission, license, or any rights o
TECOMMENdations o pracice any form of proprietary inteleciual propesty without potaining the appropriate icense o grant from the

owner. The Informattion ks offered soiefy for your consideration, Investigation and verfication, but you must determing the
‘SWEDIY O the product for Your Specinic application. The pURCasar 355Umes il NSk of US2 of Randling tha matenal, inciuding but not
limited to transferring the matertal within purchaser's facilities, using the matesial In applications speciied by the purchases and
hanciing amy product which Inciudes e materal, whether or not In 3CCOMaNce With any SEiamants mace hensn,
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