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RESUMEN

Hoy en dia a nivel industrial para alcanzar los estandares mas elevados en
pinturas, la utilizacién de la nanotecnologia surge como una necesidad para
desarrollar nuevos materiales poliméricos, que permitan contrarrestar

ambientes corrosivos.

Por lo tanto, con esta motivacion en la investigacion, nace el siguiente trabajo
final de graduacion dentro del campo de la nanotecnologia, dado que el uso
de nanoarcillas ha dado notables ventajas en previas investigaciones; el
enfoque que se le dara a este trabajo sera un estudio a fondo del
comportamiento de las organoarcillas (93A, 30B y 20A) en conjunto con
diferentes resinas epoxicas (GE-60,GE-40 y GE-38), aminas alifaticas (D-
230,T-403,EDR-148,EDR-176,TEPA y TETA) y un agente de dispersion

como lo es el inhibidor de corrosién (RM-210).

Se efectué un procedimiento riguroso con dos optimizaciones, el cual
empezd con un proceso previo de preparacion de los nanocompuestos como
la organoarcilla (93A) e inhibidor de corrosion (RM-210); se procedié a
determinar la proporcién y técnica adecuada para afiadir el inhibidor de
corrosion como agente facilitador de la dispersion de la organoarcilla dentro

de la matriz polimérica, sometiéndola a elevacién de temperatura en la



mezcla organoarcilla-inhibidor, la caracterizacion se la pudo obtener a través

del ensayo realizado en el difractometro de rayos X.

La siguiente etapa de este procedimiento se logro eliminar el fendmeno del
asentamiento en las mezclas resinas-organoarcillas-inhibidor o aminas-
organoarcillas-inhibidor, se obtuvo el tiempo de asentamiento para cada
mezcla por medio del monitoreo del asentamiento (9 monitoreos) de manera
fisica en tubos de 15ml y comprobandolo de manera automatizada (30
espectrogramas) en el ensayo de atenuacion total reflejada (ATR). Se pudo
complementar los resultados de asentamiento obtenidos con los ensayos de
difractometria, se utilizé el tiempo de asentamiento como punto de partida
para caracterizar los nhanocompuestos formados por medio de los ensayos de
difractometria (XRD), en donde se pudo determinar el grado de intercalacion

y exfoliacion presentado en las diferentes mezclas (119 difractogramas).

Finalmente por medio de la Espectrometria Infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR), se efectué un monitoreo INSITU de las mezclas aminas-
organoarcillas el cual permitié realizar un andlisis cualitativo de la
compatibilidad molecular en base al tiempo de asentamiento transcurrido

para cada mezcla en particular.



Luego se analizé y compard los resultados obtenidos por los diferentes
ensayos descritos, se consideraron los parametros como tiempo de
asentamiento, grado de intercalacion o exfoliacion y grado de compatibilidad
molecular, se obtuvo en la siguiente investigacion que la mejor mezcla
resina-organoarcilla-inhibidor fue: GE-60/93A/CA y la mejor mezcla amina-

organoarcilla-inhibidor fue: T- 403/93A/CA.
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INTRODUCCION

En el actual Trabajo Final de Graduacion, se determind un procedimiento
Optimo y se obtuvo la mejor mezcla entre los nanocompuestos formados por
resina-amina-organoarcilla-inhibidor. Esta investigacion permitira desarrollar
nuevos procedimientos para determinar la compatibilidad entre una resina
amina o epodxica y organoarcillas u otros aditivos. La investigacion se
desarrollo en el laboratorio de sintesis del area de materiales, el laboratorio
de reologia del LEMAT vy la caracterizacion en el CIDNA de la Escuela

Superior Politécnica del Litoral.

Para lograr una buena sintesis y caracterizacion de los nanocompuestos

formados se realizé los siguientes ensayos:

Ensayo de Asentamiento.- para determinar el tiempo minimo en el cual las
organoarcillas mezcladas con el inhibidor se asienten, como un indicativo de
compatibilidad e importante en la preparacion y desarrollo de pinturas
epoxicas a base de nanocompuestos y ensayos. Se utilizé el FTIR y tubos de
15 ml para determinar los asentamientos por método molecular y fisico,
respectivamente. El FTIR ademas permite determinar posibles reacciones

durante el asentamiento.



Ensayo de Difractometria Rayos X (XRD).- para caracterizar las diferentes

mezclas efectuadas, categorizandolas como intercaladas o exfoliadas.

La realizacion de este procedimiento, rigurosamente seguido en los ensayos
citados, es de vital importancia para la entrega de la mezcla optima entre
resina-organoarcilla-inhibidor y amina-organoarcilla-inhibidor; ya que se
obtuvo la certeza de los resultados presentados han sido validados y
doblemente optimizados por el procedimiento estrictamente seguido, lo que
es indispensable para la entrega de una mezcla que sirva como

recubrimiento con mayor resistencia contra la corrosion.



CAPITULO 1

1. DESCRIPCION GENERAL

En los dultimos afios ha crecido el interés por el estudio de
nanocompuestos poliméricos; principalmente en el area de materiales, ya
gue estudios previos demuestran que existe una mejora en Sus
propiedades mecénicas, buena resistencia quimica y de barrera

anticorrosiva.

La nanocarga mas empleada en nanocompuestos es la arcilla, debido a
su disponibilidad y bajo coste. Dado que la naturaleza de la arcilla es
hidréfilo, contraste a la matriz polimérica cominmente empleada en
aplicaciones industriales; en el presente proyecto se utilizd arcillas
modificadas quimicamente, que adquieran un caracter organofilico que
faciliten su dispersion en la matriz polimérica. Por lo tanto los
nanocompuestos empleados fueron organoarcillas montmorillonitas,

resinas epoxicas, aminas alifaticas e inhibidores de corrosion.



Con el incansable proposito de retardar el efecto de la oxidacion en los
metales, nace la necesidad de desarrollar proyectos que permitan
sintetizar y caracterizar nanocompuestos, para tener la certeza que con
los resultados que se obtengan serviran para desarrollar recubrimientos

gue mejoren las propiedades anticorrosivas.

Se continud con estudios previos desarrollados en proyectos anteriores,
en donde se tomO en consideracion los diferentes resultados
presentados en donde las organoarcillas: 93A, 30B y 20A, son las que
mejores resultados presentan con la mezcla de resinas epoxicas (GE-60,
GE-40 y GE-38) y aminas alifaticas: (D-230, T-403, EDR-148, EDR-176,
TEPA y TETA). En investigaciones pasadas se sugiere para caracterizar
dichos resultados se lo haga por medio de la difractometria de Rayos X
en donde se podra observar el grado de compatibilidad entre las
diferentes mezclas y por ende los espacios interlaminares que presenten,
ya que depende de ello para saber el grado de intercalacion y exfoliacion
a presentarse por dichas mezclas. Por otro lado otras investigaciones
proponen que la forma mas comun de caracterizar y sobretodo de
conocer como reacciona la compatibilidad molecular de las mezclas de
los nanocompuestos es por medio de la espectrometria infrarroja, en
donde este ensayo da un detalle de que modificacion o efecto tiene el

agregarle algun agente compatibilizante como lo es un inhibidor de



corrosion y finalmente también recomiendan controlar el fendmeno del
asentamiento ya que es muy comun que este pueda presentarse, de no

ser asi los resultados obtenidos seran erroneos.

1.1 Planteamiento del Problema

Establecer un procedimiento que permita seleccionar de las
mezclas a efectuarse entre resinas-aminas-arcillas-inhibidor de
corrosion, la mezcla 6ptima que tome en consideracion parametros
como el asentamiento, la compatibilidad en los diferentes sistemas
de mezclado y su grado de exfoliacion e intercalacién a encontrarse
por medio de los ensayos de difractometria de Rayos X (XRD),
Espectrometria Infrarroja y métodos fisicos como el asentamiento

en tubo de 15 ml.

1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivos Generales

e Deducir un procedimiento Optimo entre las diferentes
mezclas resina-amina-organoarcilla-inhibidor que valide
los ensayos de Espectrometria Infrarroja y Difractometria

de Rayos X.



1.2.2

Obtener la mejor mezcla entre las organoarcillas con
resinas epodxicas, aminas alifaticas e inhibidor de
corrosion; caracterizar y sintetizar las mismas mediante
los ensayos de Espectrometria Infrarroja y Difractometria

de Rayos X.

Objetivos Especificos

Definir algan tipo de mejora previo al proceso de
mezclado entre organoarcillas con resinas epoéxicas y
aminas alifaticas.

Establecer la proporcion y técnica adecuada para afadir
un agente compatibilizante como lo es el inhibidor de
corrosion en el proceso de mezclado.

Desarrollar una relacion entre los ensayos de FTIR con
los de XRD que permita validar los resultados obtenidos.
Encontrar las tres mezclas entre resina-organoarcilla y
amina-organoarcilla que mayor tiempo se demore en
asentarse 0.5ml.

Determinar por medio del difractometro de Rayos X; las
tres mezclas entre resina-organoarcilla-inhibidor y amina-
organoarcilla-inhibidor que presente el mayor grado de

intercalacion o exfoliacion.



e Observar el grado de compatibilidad molecular de los
nanocompuestos por medio de monitoreo INSITU en el

Espectrometro Infrarrojo.

1.3 Metodologia

La metodologia empleada en este proyecto de graduacion fue
basada en la mejora de procedimientos sugeridos por previas
investigaciones, que permitan tener la certeza que los resultados

obtenidos sean comprobablemente correctos.

Se inicié con una previa mejora de la organoarcilla en base a la
eliminacién de iones de sulfato, mediante un previo lavado sugerido

por el director del presente proyecto.

Luego se buscé el efecto que tendria mezclar diferentes
proporciones de inhibidor de corrosion para saber la cantidad y
proceso idoneo a utilizarse en la formacion de nanocompuestos,
esta caracterizacion se la llevd a cabo en el difractémetro de rayos

X.

El siguiente paso fue el de mezclado entre las organoarcillas (93A,

30B y 20A) con resinas epodxicas (GE-60, GE-40 y GE-38), aminas



alifaticas (D-230, T-403, EDR-148, EDR-176, TEPA y TETA) e
inhibidor de corrosion (RM-210), se utilizO un mezclador de alta

velocidad y un horno.

Cabe recalcar que este procedimiento fue prueba y error, ya que se
tuvo que efectuar 2 procesos de optimizacion, el cual se tomo en
consideracion parametros como el tiempo de asentamiento, tiempo
en gue se efectud los ensayos y la manera en que se llevo el
mezclado para la formacion del nanocompuesto; todo esto se lo
pudo efectuar mediante la complementacion de los ensayos de
difractometria (XRD) con los ensayos de espectrometria infrarroja

por transformada de Fourier (FTIR).

Finalmente se le pudo dar otro enfoque a la espectrometria
infrarroja mediante la técnica de medicion de asentamiento de
manera visual complementandola con el procedimiento de
atenuacion total reflejada (ATR), a la vez se pudo también
determinar como varia su composicion molecular al transcurrir el
tiempo con un monitoreo INSITU de las mezclas en el

procedimiento ATR.



CAPITULO 2

2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1 Fundamentos Tedricos de las Resinas Epoxicas, Aminas,

Arcillas e Inhibidores de Corrosion.

Definicion, Propiedades y Estructura de las Arcillas.

La arcilla es todo mineral con un tamano de grano inferior a 2 um,
esta formada de dos elementos silicato y feldespato, esto se debe al
desgaste de las rocas por la presion tectonica, sismos, erosion, etc.

[1]. Las propiedades fisicoquimicas mas relevantes son:

Capacidad de absorcion.- Se caracteriza por la pérdida de
resistencia de un coloide al amasarlo y su posterior recuperaciéon
con el paso del tiempo. Las arcillas tixotrépicas al ser amasadas se

convierten en un verdadero liquido [1].
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Capacidad de intercambio catidénico.- Poseen la capacidad de
cambiar los iones fijados en la superficie exterior de sus cristales o

atraer cationes a su superficie (Ca*, Mg*, K" [1].

Tixotropia.- Hace referencia al sector de los absorbentes ya que
algunas arcillas pueden absorber agua u otras moléculas en el
espacio interlaminar (esmectitas) o en los canales estructurales

(sepiolita y paligorskita) [1].

Hidratacion e Hinchamiento.- Son propiedades caracteristicas de
las esmectitas y cuya importancia es crucial en los diferentes usos

industriales [1].

L ——— H+
°®
Mee——e————— +
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e ]
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'7.0 ........ o, -
Arcilla seca -
W I
[ —— ]
Hinchamiento

FIGURA 2.1. HINCHAMIENTO DE LA ARCILLA [1]

Plasticidad.- Las arcillas son eminentemente plasticas, debido a

que el agua al envolverse sobre las particulas laminares produce un
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efecto lubricante que facilita el deslizamiento de unas particulas
sobre otras, el resultado de dicho deslizamiento se denomina

suspension coloidal [1].

Cationes intercambiables Suspensidon coloidal

Yiscousidad

FIGURA 2.2. SUSPENSION COLOIDAL [1]

Estructura de los Filosilicatos

Los minerales que poseen las arcillas forman estructuras laminares,
cientificamente conocidas como filosilicatos; dicho término se debe
a que la geometria de las laminas depende del cation de
coordinacion. La llamada capa tetraédrica estd formada por

tetraedros de (SiO.)** Figura (2.3).

Se lo caracteriza por la comparticion de tres de sus cuatro oxigenos

con otros aledafios (oxigenos basales) y las cuales forman capas
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periodicas de hexagonos de tetraedros. En dicha capa el catidon de
Si** puede ser reemplazado por AI®*.

En la capa octaédrica, se forman octaedros de oxihidroxido de
aluminio Figura (2.4); en donde el AI** puede ser reemplazado por

Mg**, Fe**, Fe®" [2].

FIGURA 2.3. TETRAEDRO DE SILICATO ((SI04)* )
CONSTITUYENTE DE LAS ARCILLAS [2]

QO Y . =Hidroxilos @@ Aluminio, Magnesio

FIGURA 2.4. OCTAEDRO DE OXIDOS METALICOS
CONSTITUYENTE DE LAS ARCILLAS [2]
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La formacion de una estructura laminar de los filosilicatos, se da
debido a la union de capas entre si y forman un plano comudn
conformado por los oxigenos de los tetraedros. Los oxigenos de los
tetraedros que son compartidos con los octaedros se los denominan
oxigenos apicales; los oxigenos que unen los tetraedros entre si y
forman la superficie externa se los denominan oxigenos basales.
Oxigenos de los tetraedros que no corresponden a oxigenos
apicales, estan como grupo hidroxilo (OH) para conservar la electro-
neutralidad [2]. Debido a la interaccion entre capas tetraédricas y

octaédricas se puede encontrar dos tipos de filosilicatos:

Filosilicatos 1:1.- Donde una capa tetraédrica se une a una sola

capa octaédrica, Figura (2.5) [2].

O Oxigeno
@ Hidroxilo
@ Aluminio
® O Silicio

FIGURA 2.5. ESTRUCTURA DE LOS FILOSILICATOS TIPO
1:1[2]
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Filosilicatos 2:1.- Donde una capa octaédrica se une a dos capas

tetraédricas, una a cada lado, Figura (2.6) [2].

O Dm’geno @ Hidroxilos . Aluminio, Hierro, Magnesio
O Y @ Silicio
FIGURA 2.6. ESTRUCTURA DE LOS FILOSILICATOS TIPO

2:1[2]

Montmorillonita

La montmorillonita se la conoce con dicho nombre debido a que
esta arcilla pertenece al grupo de las esmectitas, fue encontrada en
el area de Montmorillon en Francia. Sus propiedades Fisico-
guimicas mas relevantes son:

e Presenta Morfologia laminar (Filosilicatos).

e Pequeiio tamafio de particula (inferior a 2um).
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Posee estructura de un Filosilicato del grupo 2:1(T:O:T); del
cual la estructura trilaminar se encuentra formada por dos
capas tetraédricas de silicato y una capa octaédrica
intermedia de tipo gibbsita (de aluminio).
Su férmula quimica es:
(Aly51Fe0,07Mgo,60)(Alo,28Si3,72) O10(OH)2Nag 33.

La capacidad de intercambio cationico (CEC).- Es una de las
propiedades mas relevantes ya que es la suma de todos los
cationes de cambio que un mineral puede absorber a un
determinado PH en otras palabras es la medida total de
cargas negativas del mineral; dichas cargas pueden ser
generadas de 3 maneras:

e Sustituciones isomorficas dentro de la estructura.

e Enlaces insaturados en los bordes y superficies

externas.

e Disociacion de los grupos hidroxilos accesibles.

Dichas propiedades se las puede resumir en dos muy
importantes que justifica su frecuente uso:

e Un valor elevado del area superficial

e Gran cantidad de superficie activada con enlaces no

saturados.
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Por lo tanto debido a las propiedades citadas da como
resultado la capacidad de interaccion que poseen las
montmorillonitas con diferentes sustancias, por ello tienen
comportamiento plastico en mezclas arcilla-agua y tienen la
capacidad de poderse hinchar con un debido tratamiento

reologico en suspensiones acuosas [3].

Definicion y Caracteristicas de las Nanoarcillas.

En principio, las arcillas o también llamadas organoarcillas no
modificadas (Na* o K*) solamente pueden ser miscibles con
polimeros hidrofilicos. Por lo tanto, es necesario el uso de
agentes de acoplamiento para compatibilizar ambas fases.
Estos agentes son fundamentalmente moléculas constituidas
por una funcionalidad hidrofilica (a fin a las arcillas) y por una
funcionalidad organdfilica (a fin al polimero), lo que facilita la
dispersion de las laminas de la arcilla dentro de la matriz

polimérica [4].

Los primeros agentes compatibilizantes utilizados en la
sintesis de nanocompuestos fueron los aminoacidos. En la

actualidad los agentes de acoplamiento mas populares son
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los iones de alquilamonio, ya que pueden intercambiarse

facilmente con los cationes situados en las galerias.

Ademas, la naturaleza no polar de su cadena reduce las
interacciones electrostaticas entre las laminas, lo que resulta
en un amplio espacio interlaminar, el cual facilita la difusién

polimérica [4].

Arcillla Nano-arcillla
= — = et
II"’ _‘_b II < -5 nm
— : |
[E———— | E= = |
I ' NN\ N
W Rdadidn 100-1000 r# /g

1M Daniel, Socety of Expenmenta Mechanics, 47 (3), 2003
), Lee MSc Thesis, Queen’s University, 2002

FIGURA 2.7. PARTICULAS DE ARCILLA Y DE

NANOARCILLA [5]

Los iones de alquilamonio méas empleados se basan en
alquilaminas primarias. Su féormula basica es CHs-(CHy)n-
NH3+, donde n representa la longitud de cadena, la cual

oscila entre 1y 18 carbonos.
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Estudios anteriores, demuestran que la exfoliacion laminar se
ve favorecida cuando se emplean iones con una longitud de
cadena superior a 8 atomos de carbono; mientras que con
cadenas mas cortas, se conducia a la formacion de

estructuras aglomeradas [4].

7

NH — —_—

—
N
Ny Na Ca Na Na 11y A
_—
—
) N

/

N
lones organicos
Montmaonilonita inorganica

de Alkilamino
N
N
Nw 128 A

Na
Nh NR

Nanoarcilla (Montmorillonita hibrida)

FIGURA. 2.8. PROCESO DE INTERCAMBIO DE CATIONES
INORGANICOS POR CATIONES ORGANICOS [5]

Dentro de las galerias, los iones de alquilamonio se
acomodan de diversas formas en funcion de la densidad de
carga de la arcilla. Asi, los iones adoptan distintas formas

como: monocapa, bicapa o monocapas tipos parafina [4].
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Monocapa Bicapa Parafina

FIGURA 2.9. CONFIGURACION DE LOS IONES DE
ALQUILAMONIO DENTRO DE LAS GALERIAS DE LAS
ARCILLAS [4]

Una vez estipuladas las definiciones y las diferencias entre
los diversos términos empleados, se pasara a introducir las
nanoarcillas que fueron empleadas en este informe de

proyecto:
e Cloisite 20A
e Cloisite 30B

e Cloisite 93A

Cloisite 20A.- Esta organoarcilla pertenece al grupo de las
montmorillonitas modificadas con una sal de amonio

cuaternario [6].

Sus principales caracteristicas son:

e Posee un anion: Cloruro
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e Espacio basal: 24.2 A.

e Su férmula quimica es Figura(2.10):

CH:
|
CH; —N—HT

|
HT

FIGURA 2.10. ESTRUCTURA DE LA CLOISITE 20A [6]

Generalmente es usada como aditivo para plasticos y caucho
para mejorar varias propiedades fisicas, de barrera y como

reforzamiento [6].

Cloisite 30B.- Esta organoarcilla pertenece al grupo de las
montmorillonitas también modificadas con una sal de amonio

cuaternario [6].

Entre sus principales caracteristicas son:

e Posee un anién: Cloruro
e Espacio basal: 23.6 A.

e Su féormula quimica es Figura (2.11):
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CH2CH:OH
I

CH; —N'—T
I
CH,CH,OH

FIGURA 2.11. ESTRUCTURA DE LA CLOISITE 30B [6]

Cloisite 93A.- Esta organoarcilla pertenece al grupo de las

montmorillonitas modificadas con una sal de amonio ternario [6].

Entre sus principales caracteristicas son:

e Posee un anion: hidrégeno sulfato (HSO,).

e Espacio basal: 23.6 A.

e Su formula quimica es Figura (2.12):

H

I
CHs — N"— HT

I
HT

FIGURA 2.12. ESTRUCTURA DE LA CLOISITE 93A [6]

Definicion, Propiedades y Estructura de las Aminas
Las aminas son consideradas como compuestos

nitrogenados derivados del amoniaco (NH3z) en el que uno o
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mas grupos alquilo o arilo estan unidos al nitrégeno. Posee
un par electrénico libre proveniente de la molécula del atomo
de nitrégeno, de manera que la forma de esta molécula es

tetraédrica ligeramente distorsionada.

Se puede clasificar a las aminas de la siguiente manera:
e Amina Primaria.- Si solo hay un grupo alquilo unido al
nitrégeno.

e Amina Secundaria.- Si hay dos grupos alquilo unido al

nitrégeno.

e Amina terciaria.- Si hay tres grupos alquilo unido al

nitrégeno.
T
R—NH, QNHZ CH3—(|3—I.\'IH2
amina primaria CH,
ciclohexilamina t-butilamina
CH,CH
R~ . e,
DA AN N
R’ H I
H
amina secundaria N-etilamina piperidina

CH,CH,
R_- -/
N—R" N

/ N N
R C H2C H3 "

amina terciaria N,N-dietilamina quinuclidina

FIGURA 2.13. CLASIFICACION DE LAS AMINAS [7]
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Las aminas son muy polares porque el momento dipolar del
par aislado de electrones se suma a los momentos dipolares
de los enlaces C-N y H-N. Ademas, las aminas primarias y
secundarias tienen enlaces N-H que les permiten formar
puentes de hidrogeno. Las aminas terciarias, como no tienen
enlace N-H, no pueden formar ese tipo de enlaces
intermoleculares. Sin embargo, pueden aceptar puentes de

hidrogeno con moléculas que tengan enlaces O-H o N-H [7].

momento
dipolar
N--,'}( general
7\ 'CH,CH;
CH,

amina 22 (o 19) amina 32
donadora y aceptora de solo aceptora de
puente de hidrégeno puente de hidrégeno

FIGURA 2.14. POLARIDAD DE LAS AMINAS [7]

A continuacién las aminas que fueron utilizadas en este

proyecto de graduacion son las siguientes:

e JEFFAMINE EDR-148
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JEFFAMINE EDR-176

JEFFAMINE D-230

JEFFAMINE T-403

TETA Triethylenetetramine

TEPA Tretrathylenepentamine

JEFFAMINE EDR SERIES.- Dichas aminas son las EDR-148
y la EDR-176, ambas contienen una poliéter-amina, a base
de trietilenglicol, su caracteristico 148 o 176 se debe a la
masa molar promedio que ella posee; sus iniciales EDR
significan que son mucho mas reactivas que las otras

JEFFAMINAS Diaminas o Triaminas [8].

HoN 0 CH
. \(c@x \/\o/( 2)£NH2

JEFFAMINE® X MW
EDR-148 (XTJ-504) 20 148
EDR-176 (XTJ-590) 3.0 176

FIGURA 2.15. ESTRUCTURA DE LAS EDR-148 Y EDR-176
[8]

Estos productos pueden ser usados en un sin namero de

aplicaciones desde que son miscibles en una gran variedad
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de solventes, para formaciones de poliamidas a través de la
reaccion de acidos dibasicos, curados con resinas epoxicas y

entre otros.

JEFFAMINE DIAMINAS SERIES.- Las JEFFAMINE D series
como en este caso particular la D-230, su inicial D significa
gue pertenecen al grupo de las diaminas con un peso

molecular de 230 tal como lo indica dicha amina.

JEFFAMINE® X MW*
D-230 ~2.5 230

FIGURA 2.16. ESTRUCTURA DE LA D-230 [8]

JEFFAMINE TRIAMINAS SERIES.- La JEFFAMINA T-403
su inicial T se debe a que pertenecen al grupo de las
triaminas y el 403 es debido al peso molecular promedio que
esta amina seguida por animacién de los grupos hidroxilos
terminales tal como se muestra en su estructura de la Figura

(2.17).
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CH4

(HzC N y NH>

HoN NH>
N i f
b4 rd

CH3> R CHs
Moles PO
JEFFAMINE® R n (x+y+2) MW#*
T-403 CoHs 1 5-6 440

FIGURA 2.17. ESTRUCTURA DE LA T-403 [8]

TRIETHYLENETETRAMINE (TETA).- Es una mezcla de
cuatro TETA ethyleneamines, generalmente son usados en
un rango de aplicacion muy amplio en la manufactura, su
confiabilidad calidad y consistencia hacen realmente
importante a las ethyleneamines. Sus aplicaciones son
diversas hoy en dia tales como: aditivos para asfaltos, con
inhibidores de corrosion, para agentes de curado epodxicos,
aditivos para aceites lubricantes y combustibles entre los mas

relevantes; su estructura quimica es la citada a continuacion:

NH

H
HzN/\/E\f/\I{I/\/

Linear TETA

FIGURA 2.18. ESTRUCTURA DE LA TETA [8]
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Tretrathylenepentamine (TEPA).- Es una mezcla de 4
TEPA ethyleneamines, posee el mismo campo de aplicacion
gue en la amina TETA descrita anteriormente; presenta la

siguiente estructura molecular:

H
N
HQN"/\VE\\/\\ r!‘r/\\“/lli\"/\\NHz

Linear TEPA

FIGURA 2.19. ESTRUCTURA DE LA TEPA [8].

Definicion, Propiedades y Estructura de las Resinas

Epéxicas

Una resina epodxica 0 comunmente llamada epoxi, es un
polimero termoestable que se endurece cuando se mezcla
con un agente endurecedor. Las resinas epoxi estan
constituidas por dos componentes que se mezclan
previamente antes de ser usados; al mezclarse reaccionan y
causan una solidificacion de la resina. Su curado se realiza a

temperatura ambiente [9].
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Su estructura consta de una cadena de mondmeros o
prepolimeros que contienen dos 0 mas grupos epoxi por
molécula. Los grupos epoxi, también denominados grupos
oxiriano, poseen un atomo de oxigeno unido a dos atomos
de carbono adyacentes, tal y como se muestra en la

siguiente figura (2.20):

0
FN
R—CH—CH,

FIGURA 2.20. ESTRUCTURA DEL GRUPO OXIRIANO [10]

La reaccion de resinas epoxi con diferentes agentes de
curado, da lugar a polimeros termoestables con una buena
resistencia mecanica, buen aislamiento eléctrico, resistencia
a la humedad, resistencia al ataque de fluidos corrosivos,
resistencia a la temperaturas elevadas, excelente resistencia
guimica, poca contraccion al curar y excelentes propiedades

adhesivas.
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Existen dos grandes grupos de resinas epoxi:

e Resinas glicidilicas.- se obtienen por reaccion de la
epiclorohidrina con sustancias que tengan como minimo
dos hidrégenos reactivos (mono o poliaminas),
representan al 80% de la mayoria de resinas epoxi
utilizadas, correspondientes a derivados del diglicidil éter

de bisfenol A [10].

e Resinas no glicidilicas.- también llamadas resinas
alifaticas o cicloalifaticas, se obtienen por oxidacion de
dienos alifaticos o cicloalifaticos. Estas resinas se
caracterizan por presentar mejores propiedades
ambientales y eléctricas que las glicidilicas, aunque su

importancia econdmica es menor [10].

Las aplicaciones mas importantes se encuentran en la
industria de la construccién y en la agroalimentaria como
unién entre hormigones, morteros, juntas, membranas

anclajes, pinturas y preparacion estructura Figura (2.21).
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FIGURA 2.21. APLICACION DE RESINAS EPOXICAS [9]

Las resinas epOxicas utilizadas en este proyecto de
graduacion pertenecen al grupo alifatico de resinas epoxi
multifuncional, que proporcionan una mayor densidad de
reticulacion, lo que da como resultado la mejora de las
propiedades térmicas y quimicas; lo cual dara como
resultado la capacidad de reaccionar y formar nuevos
enlaces con arcillas e inhibidores de corrosion; dichas resinas

fueron:

e ERISYS GE-60 (SORBITOL GLYCIDYL ETHER).
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FIGURA 2.22. ESTRUCTURA DE LA RESINA GE-60

ERISYS GE-40 (PENTAERYTHRITOL POLYGLYCIDYL

ETHER).

FIGURA 2.23. ESTRUCTURA DE LA RESINA GE-40

LA ERISYS

POLYGLYCIDYL ETHER).

GE-38

(POLYGLYCEROL-3-

T

o

o P . -
%, O_'_.. | HD"/-""\;-’/

!

I

0

FIGURA 2.24. ESTRUCTURA DE LA RESINA GE-38
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Definicion, Propiedades y Estructura de los inhibidores

volatiles de corrosion

El objetivo fundamental de los inhibidores de corrosién es de
reducir o eliminar la reaccidn corrosiva que se ve expuesto
un metal en contacto con el medio, el cual forma peliculas
protectoras que impiden dicha reaccién, a causa de lo cual

los metales no pierden su estado elemental.

En la parte estructural contienen al menos un grupo de
cabeza hidrofilico y un grupo de cola hidrofébico; con
respecto al proceso de polimerizacion se ve paralizada hasta
gue el inhibidor de corrosion sea consumido en su totalidad,
después de esto la polimerizacion surge efecto a igual

velocidad que en ausencia del inhibidor de corrosion.

Dicho comportamiento de los inhibidores de corrosion es
similar a la de un surfactante, existen tres tipos de

surfactantes:

e Surfactante anddico.- moléculas con carga negativa en

los grupos de cabeza [11].
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e Surfactante catidénico.- moléculas con carga positiva en

los grupos de cabeza [11].

e Surfactante mixto.- moléculas que contienen grupos de
cabeza con ambas cargas; grupo positivo (amina) y

grupo negativo (carboxilato) [11].

En este proyecto de graduacién el Inhibidor de corrosion
utilizado fue el carboxilato de Amino o comunmente llamado
el RM-210 el cual consta de una molécula mixta, puesto que
posee cabezales con cargas positivas y negativas; esto
quiere decir que posee un grupo amino y carboxilato; es por
ello que como aminas suministran proteccién catodica que
impiden y forman una barrera para la formacion de H, en

ambientes acidos.

Sus aplicaciones son comunes en desengrasantes, pinturas,
limpiadores de metales y fundas plasticas, su estructura se la

describe en la Figura (2.25).
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CH,;-CH-CH»
NH,* “0,CC¢Hs

CH,-CH-CH,

FIGURA 2.25. ESTRUCTURA DEL RM-210

2.2 Definicion de la Ley de Bragg y Teoria de la Difraccién de rayos
X

Teoria de la difraccién de Rayos X

La difraccion ocurre cuando una onda encuentra una serie de
obstaculos espaciados regularmente, tales que son capaces de
dispersar la onda y que los espacios son comparables en magnitud

a la longitud de la onda.

Se considero las ondas 1y 2 Figura (1.26) , las ondas 3 y 4 Figura
(1.27); se puede observar que ambas tienen la misma longitud de
onda (A), estan sobre un mismo plano 0-0’ y se asume que ambas
ondas son dispersadas de tal manera que siguen diferentes

trayectoria [12].

Es probable que estas ondas dispersadas den los siguientes

resultados:
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e Interferencia constructiva.- se refuerzan mutuamente y las

amplitudes son afadidas, la onda resultante se intensifica.

i Ondia 1 Evendo de
oap-eraon

%fwv\

Onda 2

Amgpliud —™

Posicién -

FIGURA 2.26. INTERFERENCIA CONSTRUCTIVA [12]

e Interferencia destructiva.- en la diferencia de las longitudes
de los caminos recorridos después de la dispersion, las
ondas dispersadas estan fuera de fase esto es se cancelan

las amplitudes correspondientes o se anulan una a la otra.

Cnda 3 Evanio de Cnda 3
d:spersnn

A N
\/ N ﬂ\ \ ~

Onda 4
» Onda 4

-

Ampltud ——=

Posicion =

FIGURA 2.27. INTERFERENCIA DESTRUCTIVA [12]
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Definicion de la Ley de Bragg

Los Bragg William Henry y William Lawrence; recibieron el premio
Nobel en 1915 por sus trabajos en difraccion de Rayos X aplicada a

la cristalografia.

Definieron a los rayos X como un tipo de radiacion electromagnética
que tiene alta energia y longitudes de onda muy corta, las
longitudes de ondas son del orden de espacios atomicos de los
sélidos. Cuando un haz de rayos X incide sobre un material sélido,
una porcion de este rayo se dispersara en todas las direcciones por
los electrones asociados a cada atomo o ion que esta dentro del

camino del haz [12].

Las condiciones necesarias para que ocurra la difraccion de rayos X

por un arreglo periddico de atomos son las siguientes:

e Si se tienen dos planos de atomos A-A’ Y B-B’ , como se
muestra en la siguiente Figura (2.28), que poseen los mismo
indices de Miller h,k y I, estdn separados por la distancia

interplanar dpgq[12].

e Se asume que un haz de rayos X de longitud de onda (A),

paralelo, monocromatico y coherente (en fase) incide en
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estos dos planos con un angulo (8), dos rayos de este haz (1

y 2), son dispersados por los atomos Py Q [12].

e Ocurrirh una interferencia constructiva entre los rayos
dispersados (1’ y 2”) a un angulo (8) de los planos, si la
diferencia de la longitud del camino recorrido 1-P-1’y 2-Q-2’,
es igual a un nimero n de longitudes de onda Figura (2.28)

[12]. Esta es la condicion de difraccion:

nA =SQ +QT (1.1) [12]

o { ! Hayo
Rayo ) . P (\\\ gifractado
incdents 'f ' ~ \I \ )
! ! < \ \\_J : g
/ X ’
(<) \ f\ )
|\\ﬂ.|
M- "y
/ \
= - g0 ———1 -- . ¥ % & 0
{1 - } {:\ ; py W ]

FIGURA 2.28. DIFRACCION DE RAYOS X POR LOS
PLANOS DE ATOMOS A-A’ Y B-B’ [12]

Para que una familia de planos cristalograficos difracte, la diferencia
del camino recorrido por ondas dispersadas debe ser un mudltiplo

entero de la longitud de onda (Ley de Bragg):

(SQ +QT) =nA= (dhkl sSin@ + dny sine) = 24nk SINO [12]
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Cuando esta condicidbn no se cumple, se obtiene interferencia

destructiva.

2.3 Teoriade FTIR Aplicada a Polimeros

Espectrometria de Absorcion en el Infrarrojo

Los espectros de absorcion, emision y reflexion en el infrarrojo de
especies moleculares se pueden explicar si se supone que todos
son resultado de distintos cambios energéticos producidos por las
transiciones de las moléculas de unos estados energéticos

vibracionales y rotacionales entre otros [13].

La preferencia por la escala lineal de numero de onda en
espectrometria infrarroja se debe a la proporcionalidad directa que
existe entre esta magnitud y la energia o la frecuencia. La
frecuencia de la radiacion absorbida coincide a su vez con la
frecuencia de la vibracion molecular que en realidad, es la causa del
proceso de absorcion [13]. Debido al tamafio poco adecuado de las
unidades de la frecuencia de radiacién de 1.2x10'* hasta 2.0x10*

Hz, se utiliza una terminologia proporcional a dicha frecuencia (v)
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llamada ndmero de onda (V). Esta relacion nace de la siguiente
ecuacion:

v(Hz)

. 1
V(em™) = ——x10* (um/cm) = em/s)

A(Mm)

Esta escala ampliada permite identificar con mas facilidad las
caracteristicas espectrales. Por lo general numerosas bandas IR

aparecen en esta region.

La condicion necesaria para que las moléculas puedan absorber
radiacion infrarroja, es que sufran un cambio neto en el momento

dipolar cuando vibra o gira [13].

Caracteristicas de un Espectro Infrarrojo Aplicada a Polimeros

La energia IR produce vibraciones moleculares.

e (Cada tipo de enlace quimico, vibra a una frecuencia

especifica de manera natural.

e Cuando la frecuencia de la luz IR alcanza la frecuencia de

vibracion del enlace, se produce la absorcién Figura (2.29).

e La cantidad de energia absorbida es proporcional a la

fortaleza del enlace.
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FIGURA 2.29. PATRON DE FRECUENCIA IR [14]

El espectro IR de una muestra, es una gréfica de la cantidad de
energia IR (eje y) y que es absorbida a determinadas frecuencias
(eje x) en la region IR del espectro electromagnético Figura (2.30)

[14].

0.30= 1750 6T e 1540 cm!
C=0 Stretch N-H Bending

0.25°
3300 cn!

0.20- N-H Stretch 2000 o

\ C-H Stretch
0.15° /
0.10~

0.00%

' ' ' ' ' ' ' ' . ' ' ' . ' ' . '
4000 3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

FIGURA 2.30. GRAFICA DE UN ESPECTRO IR [14]

Absorbance

Cada muestra tiene un espectro IR Unico; de manera que un

espectro IR puede servir como una huella dactilar de un compuesto

(Tabla 1).



TABLA 1

INTERPRETACION DE ESPECTROS IR [14]

Bond Type of Vibration Wavenumber Range (cm™)
Alkane (stretch) 3000-2850
CH3 (bend) 1450 and 1375
CH2 (bend) 1465
(stretch)
CH Alkane (out-of-plane 3100-3000
bend) 1000-3000
) (stretch)
Aromatic (out-of-plane 3150-3050
bend) 900-600
Alkyne (stretch) 3300
Aldehyde 2900-2700
c=C Alkene 1680-1600
Aromatic 1600-1475
C=C Alkyne 2250-2100
Aldehyde 1740-1720
Ketone 1725-1705
Cc=0 Carboxylic acid 1725-1700
Ester 1750-1730
Amide 1680-1630
Anhydride 1810 and 1760
Alcohols, esters,
C-0 ethers, carboxylic 1300-1000
acid, anhydrides
Alcohols, phenols
O-H free, 3650-3600
H-Bonded, 3400-3200
Carboxylic acids 3400-2400
Primary ,secondary
N-H amines and amides
(stretch) 3500-3100
(bend) 1640-1550
C-N Amines 1350-1000
C=N Imines and oximes 1690-1640
C=N Nitriles 2260-2240
N=0 Nitro (R-NO,) 1550 and 1350
S-H Mercaptans 2550
Halides , Fluoride 1400-1000
C-X Chloide 785-540

Bromide and iodide

<650
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Reflectancia Total Atenuada (ATR) Aplicada a Polimeros

La técnica de reflactancia total atenuada es un método aplicado en
el espectrometro infrarrojo; que consiste en un accesorio que mide
los cambios que ocurren en la reflexion interna total del haz; cuando
el haz se pone en contacto dentro de la muestra Figura (2.31).
Dicho haz es dirigido sobre un cristal 6pticamente denso con un alto
indice de refraccion en un cierto angulo; esta reflectancia interna
crea una onda evanescente que se extiende mas alla de la
superficie del cristal en contacto con la muestra; cabe recalcar que
dicho contacto entre la muestra y el cristal debe ser muy bueno, ya
gue la energia atenuada de cada onda evanescente es pasada de
vuelta al haz infrarrojo, el cual es captada por el detector en el
espectrometro IR y finalmente el sistema genera las gréaficas del

espectro infrarrojo [15].

Sample in contact
__with evanescent wave

To Detector

A\

FIGURA 2.31. SISTEMA ATR [15]

\

ATR
Beam Crystal

Infrared
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Para que dicha técnica sea aplicada satisfactoriamente; se

requieren dos requisitos muy importantes a tomarlos en cuenta los

cuales son:

La muestra debe estar en contacto directo con el cristal del
ATR, por que la onda evanescente solo se extiende mas alla

del cristal entre 0.5 pa 5 p [15].

El indice de refraccion del cristal debe ser significativamente
mayor que la de la muestra o de lo contrario no se producira
reflectancia interna, esto dara como resultado que la luz se
transmitira en vez de ser reflejada internamente en el cristal,
usualmente los cristales ATR tienen valores de refraccion
entre 2.38 a 4.01 en 2000 cm™, lo cual es seguro asumir que
la mayoria de los soélidos y liquidos tienen indices de

refraccion mucho mas bajos [15].

Fayo Beflejado Baye Incidente

FIGURA 2.32. INDICES DE REFRACCION
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2.4 Sintesis y Caracterizacion de los Nanocompuestos Polimeros

Basado en Nanoarcillas

Los nanocompuestos son materiales bifasicos, donde al menos uno
de ellos se encuentra dentro del rango nanométrico (1x10°) [4]. La
adicion de nanoparticulas dara como resultado la mejora en sus
propiedades fisicas tales como: la dureza, resistencia mecanica,

conductividad eléctrica y conductividad térmica.

Es Trascendental entender que las particulas de arcilla no son por
si mismas particulas manométricas, sino que estan conformadas
por el apilamiento de laminas, cuyo espesor mide 1nm, mientras
gue sus dimensiones laterales pueden variar desde 30nm hasta

varias micras [4].

Los nanocompuestos poliméricos se obtienen con pequeiias
cantidades de arcilla y sus propiedades exhiben marcadas
diferencias en comparacion con polimeros no reforzados [4]. La
adicién de organo-arcilla (alrededor de un 3 % en peso) aumenta
considerablemente las propiedades térmicas, tenacidad a la
fractura, reducen la permeabilidad de los gases y aumentan las

propiedades mecanicas.
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Uno de los mayores inconvenientes es que la mezcla fisica entre un
polimero convencional y las particulas de arcilla no forma a priori un
nanocompuesto con las propiedades ya antes mencionadas. Esto
se debe a la reaccion de sus componentes, se puede obtener 3
tipos basicos de nanocompuestos: Aglomerados, intercalados y
exfoliados [4].

e Aglomerados.- Esto ocurre cuando el polimero es incapaz de
intercalarse entre las laminas de las arcilla, obteniéndose una
fase separada.

¢ Intercalados.- La difusion del polimero promueve el desarrollo
de una morfologia de multildminas muy ordenadas de las
arcillas dentro de la matriz polimérica.

e Exfoliados.- Donde las laminas de arcillas se encuentran
totalmente dispersas y desordenadas dentro de la matriz

polimérica.

= 23

Arcilla Polimero

2 § N

% = &

Aglomerado Intercalado Exfoliado

FIGURA 2.33. TIPOS DE NANOCOMPUESTOS
POLIMERICOS [4]
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Uno de los factores clave en el desarrollo de nanocompuestos
poliméricos es la afinidad entre los sistemas, el cual en muchos
casos las laminas de arcillas no se encuentran totalmente
exfoliadas dentro de la matriz polimérica, esto se debe en muchas
ocasiones a diferentes fenOmenos tales como: la ausencia de
compatibilidad molecular, la excesiva cantidad de particulas de
arcilla y finalmente la degradacién del modificador durante el

procesado [4].

La velocidad de asentamiento se la puede obtener mediante el
tiempo de asentamiento y su respectiva distancia lineal; esto
ayudara a saber cuales son los tiempos limites durante el mezclado
de dichos compuestos para evitar un analisis erroneo o pensar una

posible exfoliacion ecuacién (1.1).

X
V,=— (LD

Doénde:
Va: Velocidad de asentamiento de la arcilla (cm/ min)
X: Distancia lineal de asentamiento (cm)

ta: Tiempo de asentamiento (min)

Mediante la ley de Stokes; que cita a particulas esféricas que se

desplazan sobre un fluido viscoso, que experimentan una fuerza de
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arrastre 'y una gravitatoria. Para determinar los diametros
hidrodinamicos se lo efectia de la siguiente férmula:

:gDh2 (pp_ pm)

V.
a 18u

(1.2)
Dénde:

Va: Velocidad de asentamiento de la arcilla (cm/min)

g: aceleracion de la gravedad (m/s?)

Dy: Diametro hidrodinamico de la particula en el medio viscoso (um)
pp: Densidad de la particula (kg/m?®)

pm: Densidad del medio (kg/m®)

u: Viscosidad del fluido (kg/mn®)

Aplicacion de la Difractometria de Rayos X en la

Nanotecnhologia de Materiales

El difractdmetro de rayos X es un equipo usado para determinar los
angulos a los cuales la difraccién ocurre en una muestra. Sobre
todo en el area de la nanotecnologia es una de los métodos mas
confiables para caracterizar molecularmente a un compuesto en
este caso ayudard a determinar parametros fundamentales de un

nanocompuesto.
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FIGURA 2.34. DIAGRAMA ESQUEMATICO DE UN
DIFRACTOMETRO DE RAYOS X [12]

La unidad de medida en la region de los rayos X, es el angstrom
(A), igual a 10™® m. Un rayo difractado puede definirse como un
rayo compuesto de un gran namero de rayos dispersados que se
refuerzan mutuamente; los atomos dispersan la radiacion incidente
en todas las direcciones, en algunas direcciones los rayos
dispersados estan completamente en fase y por tanto se refuerzan

mutuamente para formar rayos difractados [16].

Los parametros mas relevantes del difractometro que inciden en los

difractogramas son los citados a continuacion:

e Ventana de divergencia.- se coloca en el camino del haz
incidente, antes de la muestra. Limitan la divergencia del haz

incidente y por tanto el area iluminada en la muestra [16].
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Ventana de dispersion.- se coloca inmediatamente después

de la muestra.

Tubo de rayos X.- Incide en la resolucion de la grafica
generalmente suelen ser de (Co, Mo y Cu) y menos frecuente

de (Cr, Fe y Ag).

Intensidad de los picos de difraccion.- hay seis factores
fundamentales que influyen en la intensidad relativa de las

lineas de difraccion:

Factor de polarizacion.- Aunque los electrones dispersan
rayos X en todas la direcciones la intensidad del haz
dispersado depende del angulo de dispersion, la intensidad
es maxima en la direccion del haz incidente y minima en la

direccién perpendicular al incidente [16].

Factor de estructura.- La dispersion de rayos x por un atomo
es la resultante por cada electron, el factor de dispersion es
por tanto proporcional al nimero de electrones que posee

ese atomo.

Factor de absorcién.- Se tiene en cuenta el efecto de la
atenuacion de la intensidad conforme la radiaci6én atraviesa

la muestra.
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Factor de temperatura.- Los &omos no ocupan posiciones
fijas en la red sino que estan sometidos a vibracién térmica
alrededor de sus posiciones de equilibrio; debido a esto la
agitacion térmica disminuye la intensidad de un haz
difractado ya que degrada la periodicidad de la red en la que

se basa la ley de Bragg [16].

Perfil de los picos de difracciéon.- La anchura de los picos de
un difractograma son el resultado de la combinacion de
factores instrumentales y de factores basados en la

microestructura de la muestra.

Obtencién de datos variables.- En un experimento ordinario
de difraccién es necesario controlar o establecer parametros
como la potencia del tubo que a su vez influira en la
intensidad de la difraccion; esto se determina mediante la
corriente del tubo, es decir flujo de electrones del filamento y
mediante el voltaje del tubo, es decir el voltaje aplicado a los

electrones que golpean el anodo.



CAPITULO 3

3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En este capitulo se muestran los equipos, materiales, procedimientos de
preparacién de las mezclas previo y durante los ensayos de FTIR y XRD

que se utilizé durante la ejecucion de este proyecto.

3.1 Materiales y Equipos

Los materiales usados durante la realizacion de este proyecto se los
clasificd en dos tipos:
e Materiales Principales

e Materiales Auxiliares

Materiales Principales
Estos materiales consisten en las Organoarcillas, Aminas, Resinas
e Inhibidor de corrosion utilizados en este proyecto los cuales seran

citados a continuacion:
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Organoarcillas

e CLOISITE 20A.- Organoarcilla de Southerm Clays Products;
recurrida para la formacion de nanocompuestos, manipulada con

un modificador organico, sal de amonio cuaternaria Figura (3.1).

e CLOISITE 30B.- Organoarcilla de Southerm Clays Products;
recurrida para la formacion de nanocompuestos, manipulada con

sal de amonio cuaternaria Figura (3.1).

e CLOISITE 93A.- Organoarcilla de Southerm Clays Products;
recurrida para la formacion de nanocompuestos, manipulada con

sal de amonio ternario Figura (3.1).

FIGURA 3.1. ORGANOARCILLA USADA EN EL PROYECTO
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Aminas

o Jeffamine EDR-148.- Amina de HUNTSMAN Products; masa
molar promedio de 148, funciona como las di aminas pero se
diferencia en que es mas reactiva como agente curador en

resinas epoxicas Figura (3.2).

e Jeffamine EDR-176.- Amina de HUNTSMAN Products; masa
molar promedio de 176, funciona como las di aminas pero se
diferencia en que es mas reactiva como agente curador en

resinas epoxicas Figura (3.2).

e Jeffamine D-230.- Amina de HUNTSMAN Products; masa molar
promedio de 230, su terminologia D significa que pertenece a la
familia de las Diaminas, posee baja reactividad como agente

curador en resinas epoxicas Figura (3.2).

e Jeffamine T-403.- Amina de HUNTSMAN Products; masa molar
promedio de 403, su terminologia T significa que pertenece a la
familia de las Triaminas, posee baja reactividad como agente

curador en resinas epoxicas Figura (3.2).
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e Triethylenetetramine (TETA).- Amina de HUNTSMAN Products,
es una mezcla entre 4 TETA etilenaminas, reactividad moderada

como agente curador en resinas epoxicas Figura (3.2).

e Triethylenepentamine (TEPA).- Amina de HUNTSMAN
Products, es una mezcla entre 4 TEPA etilenaminas, reactividad

moderada como agente curador en resinas epoéxicas Figura (3.2).

FIGURA 3.2. AMINA USADA EN EL PROYECTO

Resinas
e Resina EpOxica GE-38.- Resina de ERISYS Products; también
llamado poliglicerol epoxidado, posee baja viscosidad y se puede

curar mediante cualquier agente de curado.
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e Resina Epoxica GE-40.- Resina de ERISYS Products; también
llamado pentaeritritol epoxidado, posee mediana viscosidad y se

puede curar mediante cualquier agente de curado.

e Resina Epo6xica GE-60.- Resina de ERISYS Products; también
llamado sorbitol epoxidado, posee alta viscosidad y se puede

curar mediante cualquier agente de curado.

FIGURA 3.3. RESINA USADA EN EL PROYECTO

Inhibidor de corrosion:

e Carboxilato de Amina RM-210.- Inhibidor de corrosién organico
de CORTEC Products; aspecto cristalino, actia como surfactante
mixto, el cual ayuddé aumentar el espacio interlaminar de la
organoarcilla y facilité la intercalacion dentro de una matriz

polimérica.
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FIGURA 3.4. INHIBIDOR DE CORROSION USADO EN
EL PROYECTO

Materiales Auxiliares

Los materiales auxiliares fueron los que sirvieron de gran ayuda en
la preparacion y en la realizacion de los ensayos para el presente
proyecto los cuales seran citados a continuacion:

e Agua desionizada

FIGURA 3.5. AGUA DESIONIZADA USADA EN EL
PROYECTO
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e Acetona

FIGURA 3.6. ACETONA USADA EN EL PROYECTO

¢ Guantes

FIGURA 3.7. PAQUETE DE GUANTE USADO EN EL PROYECTO

e Mascarilla de proteccion

FIGURA 3.8. MASCARILLA DE PROTECCION USADA EN
EL PROYECTO



e Vasos precipitados

FIGURA 3.9. VASOS PRECIPITADOS USADOS EN EL
PROYECTO

e Higrometro digital

FIGURA 3.10. HIGROMETRO DIGITAL USADO EN EL
PROYECTO

e Crondmetro

FIGURA 3.11. CRONOMETRO USADO EN EL PROYECTO
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e Estilete

FIGURA 3.12. ESTILETE USADO EN EL PROYECTO

e Parafilm

FIGURA 3.13. PARAFILM USADO EN EL PROYECTO

e Mortero y Crisol

FIGURA 3.14. MORTERO Y CRISOL USADO EN EL PROYECTO
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¢ Mallas ASTM

FIGURA 3.15. MALLAS ASTM USADAS EN EL PROYECTO

e Vidrio Reloj

FIGURA 3.16. VIDRIOS RELOJ USADOS EN EL PROYECTO

e Espatulas de acero inoxidable

FIGURA 3.17. ESPATULAS DE ACERO INOXIDABLE USADAS
EN EL PROYECTO



e Pipetas plasticas

FIGURA 3.18. PIPETAS PLASTICAS USADAS EN EL
PROYECTO

e Inyecciones

FIGURA 3.19. INYECCION USADA EN EL PROYECTO

e Toallas absorbentes

FIGURA 3.20. TOALLA ABSORBENTE USADA EN EL
PROYECTO

61
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e Cortador de Vidrio

FIGURA 3.21. CORTADOR DE VIDRIO USADO EN EL
PROYECTO

e Tubos de ensayo plasticos

FIGURA 3.22. TUBO DE ENSAYO PLASTICO USADO EN EL
PROYECTO
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e Envases pléasticos

FIGURA 3.23. ENVASES PLASTICOS USADOS EN EL
PROYECTO

Equipos Principales.

En esta seccion se nombraran los equipos principales con sus
respectivos accesorios en los cuales se realizé la preparacion y los
ensayos de FTIR y XRD correspondientes los cuales seran
nombrados a continuacion:

e Espectrofotémetro de Rayos Infrarrojos (Perkin Elmer)

FIGURA 3.24. ESPECTROFOTOMETRO (FTIR) USADO EN
EL PROYECTO
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e Accesorio del Espectrofotometro (Perkin EImer)

FIGURA 3.26. DIFRACTOMETRO DE RAYOS X USADO EN EL
PROYECTO
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e Accesorio del Difractometro de rayos X (PANALYTICAL)

FIGURA 3.28. TUBO DE CU USADO EN EL PROYECTO

e Reflector de transmision (PANALYTICAL)

FIGURA 3.29. REFLECTOR DE TRANSMISION USADO EN EL
PROYECTO



66

e Accesorio del Difractometro de rayos X (PANALYTICAL)

FIGURA 3.30. REJILLAS DE DIFRACCION USADAS EN EL
PROYECTO

Equipos Auxiliares

Los equipos auxiliares son aquellos que sirven simultaneamente
para la preparacion y para controlar parametros de los equipos
principales ya antes citados; el cual facilitd los procesos de
preparacién y ejecucion de los ensayos los cuales seran nombrados

acontinuacion:

e Horno Universal Memmert UNE 550
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“Hg/aT (AN, MBS

FIGURA 3.31. HORNO MEMMERT USADO EN EL PROYECTO

e Equipo Centrifugador Eppendorf

FIGURA 3.32. CENTRIFUGA 5810 R USADO EN EL PROYECTO

e Equipo Centrifugador (Ample Scientific)

FIGURA 3.33. CENTRIFUGA F-33D USADO EN EL PROYECTO



e Balanza electronica (LABNICS 100A)

FIGURA 3.34. BALANZA ELECTRONICA USADA EN EL
PROYECTO

e Speed Mixer (DAC 400.1 FVZ2)

FIGURA 3.35. SPEED MIXER USADO EN EL PROYECTO
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e Accesorio del SPEED MIXER - Holder

FIGURA 3.36. HOLDER USADO EN EL PROYECTO

e Chiller

FIGURA 3.37. CHILLER USADO EN EL PROYECTO
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e Bomba sumergible (JAD)

FIGURA 3.38. BOMBA SUMERGIBLE USADA EN EL
PROYECTO

e Filtros de particulas

FIGURA 3.39. FILTRO PARA PARTICULAS USADO EN EL

PROYECTO
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e Tanque de Nitrogeno Seco (AGA)

FIGURA 3.40. NITROGENO USADO EN EL PROYECTO

e Deshumificador

FIGURA 3.41. DESHUMIFICADOR USADO EN EL PROYECTO
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e Sorbona

FIGURA 3.42. SORBONA USADA EN EL PROYECTO

3.2 Preparacion de las Arcillas
Basados en resultados obtenidos en proyectos anteriores
efectuados en la Espol y también investigaciones desarrolladas por
el M.Sc. Andrés Rigail en los Estados Unidos en donde la arcilla
promedio que mejores resultados se obtuvo fue la Cloisite 93A; es
por ello que dandole continuidad y en busca de una mejora de los
resultados obtenidos en los estudios mencionados, se escogio las 3
Organoarcillas: La Cloisite 93A, La Cloisite 30B y La Cloisite 20A,
se decidio realizar una previa preparacion de la 93A para trabajar

con una arcilla mejorada que elimine los iones de sulfato, dicha
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eliminacion ayudara a wuna mejora en la formacion de
intercalaciones y exfoliaciones dentro de la matriz polimérica.
A continuacion se detalla el procedimiento para la eliminacion de

dichos elementos:

Eliminacion de lones de Sulfato

Para efectuar la eliminacion de iones de sulfato se necesité agua
desionizada y la organoarcilla, este proceso de eliminacion de iones
de sulfato se lo puede dividir en 3 etapas:

La primera consta de una cantidad aproximada de 1000g de arcilla
Cloisite 93A y 5.28 galones de agua desionizada, se procedi6 a
realizar pesajes en tubos de ensayo plasticos de capacidad de 15ml
qgue representd una cantidad de 7.5ml ocupado por la arcilla y los
otros 7.5ml ocupado por agua desionizada, el cual dio un peso total

de 20g Figura (3.43).
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FIGURA 3.43. PREPARACION DE ARCILLA

La segunda etapa consiste en una vez listos los recipientes, un total
de 40 por la cantidad de arcilla a lavar, la capacidad del equipo de
centrifugado permiti6 el lavado de 8 recipientes por ciclo de
centrifugado; cabe recalcar que antes de colocar los recipientes en
la centrifugadora hay que cerciorarse que el peso este equilibrado,
ya que de no ser asi podria ocurrir un problema como el
desbalanceo y un deterioro del equipo Figura (3.44).

Los parametros se los obtuvo mediante prueba y error, el éptimo fue

a 10000rpm durante 5min.
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FIGURA 3.44. COLOCACION DE RECIPIENTES EN EL EQUIPO
DE CENTRIFUGADO

La tercera etapa consiste en luego de que los recipientes fueron
sometidos a gravedad forzada para la separacion de dos fases,
sélidas y liquidas; se procedi6 al vaciado del liquido que contienen
los iones de sulfato, para realizar un nuevo llenado con nueva agua
desionizada, se realiz6 un nuevo pesaje con referencia a los 20g
estandar de la primera pesada; todas las 3 etapas ya mencionadas

de lavado se las repite 5 veces mas.
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FIGURA 3.45. NUEVOS PESAJES PARA EL SIGUIENTE
CENTRIFUGADO

La arcilla lavada obtenida, debe pasar por un proceso de secado, al
cual se la dejé secar al horno a una temperatura de 60°C durante 24

horas para una adecuada compactacion de las particulas; luego se
procede a obtener la organoarcilla 93A a la misma escala que las
demas organoarcillas, que consiste en el proceso final en el cual la
organoarcilla se la somete al proceso de molido mediante un
mortero para obtener las particulas en forma de polvo, dicho polvo
finalmente debe pasar por el proceso de tamizacién en el cual se

llegara a los requeridos 20 um Figura (3.46).
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FIGURA 3.46. PROCESO DE MOLIDO Y TAMIZADO DE LA

ORGANOARCILLA

3.3 Preparacion de los Inhibidores de corrosion

El inhibidor de corrosion que se usé para este proyecto fue el
carboxilato de amina comercialmente llamado RM-210; el cual
ayudara para el proceso de intercalacion de los nanocompuestos,
pero es necesario para que esto se dé, asi como se realizO una
previa preparacion de la organoarcilla mencionada en la seccion
anterior; preparar las particulas del RM-210 a nano escala, es por
ello que dichas particulas fueron sometidas al proceso de
tamizacion desde 75um hasta los 20um requeridos.

Para ello dicho proceso se lo puede apreciar mediante la siguiente

Figura (3.47)
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FIGURA 3.47. PROCESO DE OBTENCION DE INHIBIDOR DE

CORROSION

3.4 Preparacion de las Mezclas para Ensayos de XRD

3.4.1 Resinas - Arcillas

Mezcla 1

A continuacioén, se describira el proceso que se realiz6 en el
laboratorio de sintesis para la preparacion de la mezcla

Resinas-Arcillas; este procedimiento fue el siguiente:

1. Primero se niveld y encero la balanza analitica electrénica

Labnics.

2. Se encendié la sorbona, el cual ayudd para la extraccién
de gases y olores antes de la manipulacion de las arcillas

y resinas en el proceso de mezclado.
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3. Se procedi6é a realizar los pesajes, el cual se tomé una
cantidad referencial de 4.000g de precision de resinas
(GE-60, GE-40 y GE-38), luego se afiadio el 5% de arcilla
(Cloisite 93A, Cloisite 30B y Cloisite 20A) del peso total de
la resina; el cual permiti6 obtener un total de 9
combinaciones distintas entre las resinas y arcillas citadas

Véase (Tabla 2).

4. Dichas mezclas fueron colocadas en el holder del speed
mixer; los parametros de mezclado fueron a 2500rpm

durante 2min por cada mezcla.

Una vez listas las mezclas resinas-arcillas, cabe recalcar que
dicho proceso continuo en el laboratorio de rayos X y sera
mencionado en la seccion 3.6 Ensayos de difractometria

(XRD).
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MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE RESINAS - ARCILLAS

CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 1

Mezcla 1

Patrén 4.000g

Preparacion Previa:
1.-Speed Mixer 2500rpm

Durante 2min

GE-60 93A
4.0069 0.200g
GE-60 30B
4.003g 0.200g
GE-60 20A
4.008g 0.200g
GE-40 93A
4.0079g 0.200g
GE-40 30B
4.002g 0.200g
GE-40 20A

4.005g

4.007g

0.200g

Mezcla 1 Optimizada

Este proceso fue una optimizacion

lamada Mezcla 1

Optimizada entre las combinaciones resinas-arcillas, el cual

consiste exactamente el mismo procedimiento citado en la
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seccion anterior con la Unica diferencia en el recipiente
plastico de mayor volumen debido a la disponibilidad en el
mercado nacional Figura (3.48); se tuvo como variacion en
sus parametros de mezclado en el speed mixer de 2min a
4min para que se dé una mezcla homogénea; se obtuvo un
total de 9 combinaciones diferentes entre las resinas-arcillas
véase (Tabla 3), este proceso continuara en el laboratorio de
rayos X y serd mencionado en la seccién 3.6 “Ensayos de

Difractometria XRD”.

OPTIMIZADA



TABLA 3

MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE RESINAS-ARCILLAS
CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 1 OPTIMIZADA

Mezcla 1 Optimizada

Patron 4.000g

GE-60 93A
4.006g 0.200g
GE-60 30B
4.001g 0.200g
GE-60 20A
4.007g 0.200g
GE-40 93A
4.002g 0.200g
1 “Speed Mixer 2500rpm GE-40 | 308
Durante 4min 4.007g 0.200g
GE-40 20A

4.002g

4.002g

4.006i O.ZOOi
4.008i O.200i

0.200g

0.200g

En estas mezclas optimizadas se obtuvo diferentes
resultados que la Mezcla 1 a pesar de ser las mismas
combinaciones; motivo por el cual se vio en la necesidad de

validar dicho proceso con una optimizacién final.
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Mezcla 1 Optimizada Final

En este proceso de optimizacion final, se validara el
procedimiento efectuado para la preparacion de la mezcla
Resinas-Arcillas, por el cual se pudo controlar diferentes
pardmetros que no habian sido tomados en consideracion
pero que son de vital importancia para los ensayos de
difractometria que fueron realizados; uno de los parametros
gue se pudo controlar en este proceso es el del tipo de
recipiente adecuado ya que para la cantidad de resina
estandar de 4.000g y con un 5% de arcilla del total de resina,
se debe manejar un recipiente plastico pero que permita un
mezclado homogéneo adecuado, el procedimiento que se
efectud es el mismo citado en las Mezclas 1 y Mezcla 1
optimizada; el cual se obtuvo un total de 9 combinaciones

distintas véase en la (Tabla 4).



FIGURA 3.49. PROCESO DE PESAJE - MEZCLA 1
OPTIMIZADA FINAL

FIGURA 3.50. COLOCACION DE MUESTRA EN EL
HOLDER — MEZCLA 1 OPTIMIZADA FINAL

84
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e

FIGURA 3.51. COLOCACION DEL HOLDER DENTRO DEL

SPEED MIXER - MEZCLA 1 OPTIMIZADA FINAL

FIGURA 3.52. PUESTA DE PARAMETROS EN EL SPEED
MIXER — MEZCLA 1 OPTIMIZADA FINAL

R, "
FIGURA 3.53. OBTENCION DE LA MEZCLA RESINA-
ARCILLA — MEZCLA 1 OPTIMIZADA FINAL



TABLA 4
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MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE RESINAS-ARCILLAS

CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 1 OPTIMIZADA

FINAL

Mezcla 1 Optimizada Final

Patron 4.000g

Preparacion previa:
1.-Speed Mixer 2500rpm
Durante 2min

4.2369 0.212g¢

4.0579g

GE-60 93A
4.005g 0.200g
GE-60 30B
4.051g 0.203g
GE-60 20A
4.119g 0.206g
GE-40 93A
4.002g 0.200g
GE-40 30B
4.205¢ 0.210g
GE-40 20A
0.202g

0.203g

Mediante los 3 procesos: Mezcla 1, Mezcla 1 Optimizada y

Mezcla 1 Optimizada Final;, se efectuaron 27 mezclas en

total para llegar a validar dicho procedimiento entre las

mezclas Resinas-Arcillas.
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3.4.2 Resinas — Arcillas — Inhibidores

Este procedimiento se llevé a cabo, con la misma cantidad de
resina estandar referencial de 4.000g (GE-60, GE-40 y GE-
38), con un 5% de arcilla (Cloisite 93A) de la masa total de
resina y con la inclusion del 1% de Inhibidor de corrosién
(Carboxilato de Amina); para dicho proceso al igual que el
citado en la seccion anterior se necesitd de 3 etapas las
cuales fueron llamadas: Mezcla 2, Mezcla 2 Optimizada y
Mezcla 2 Optimizada Final, el cual sirvio para validar el

procedimiento utilizado y que sera citado a continuacion:

1. Primero se nivel6 y encero la balanza analitica electronica
LabNics.

2. Se encendio la sorbona, la cual ayudo6 para la extraccion
de gases y olores antes de la manipulacion de las arcillas,
resinas e Inhibidor de corrosion en el proceso de
mezclado.

3. Se procedi6 a realizar los pesajes respectivos, primero se
mezclé el 5% de la arcilla (Cloisite 93A) con el 1% de
inhibidor de corrosion (RM-210) de la masa total

referencial de 4.000g de resina (GE-60, GE-40 y GE-38),

luego se coloco la mezcla arcilla-Inhibidor al horno a 70°C



88

durante 10min, seguidamente se sacO las mezclas del
horno y se las coloco en el speed mixer a 2500rpm
durante 1min; este proceso se lo vuelve a realizar una vez
mas con los mismos parametros de temperatura y
revoluciones.

. Una vez que se obtuvo la mezcla arcilla-Inhibidor se
adhiere la resina con una masa referencial de 4.000g;
luego se procede a colocar la muestra en el holder para
finalmente ingresarla al speed mixer a 2500rpm durante

2min.

FIGURA 3.54. PROCESO DE MEZCLADO RESINA-
ARCILLA- INHIBIDOR —= MEZCLA 2 OPTIMIZADA FINAL
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FIGURA 3.55. PUESTA AL HORNO DE LA MEZCLA RESINA
— ARCILLA -INHIBIDOR — MEZCLA 2 OPTIMIZADA FINAL

FIGURA 3.56. MEZCLADO AUTOMATICO SPEED MIXER
RESINA — ARCILLA -INHIBIDOR — MEZCLA 2 OPTIMIZADA
FINAL
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FIGURA 3.57. SEGUNDA PUESTA AL HORNO DE LA
MEZCLA RESINA —ARCILLA - INHIBIDOR - MEZCLA 2
OPTIMIZADA FINAL

FIGURA 3.58. SEGUNDA PUESTA AL SPEED MIXER DE
LA MEZCLA RESINA-ARCILLA- INHIBIDOR — MEZCLA 2
OPTIMIZADA FINAL
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FIGURA 3.59. PROCESO DE ADHESION DE RESINA A LA
MEZCLA RESINA - ARCILLA-INHIBIDOR — MEZCLA 2
OPTIMIZADA FINAL

FIGURA 3.60. OBTENCION DE LA MEZCLA RESINA -
ARCILLA -INHIBIDOR - MEZCLA 2 OPTIMIZADA FINAL
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Se obtuvo un total de 9 combinaciones en tres etapas:
Mezcla 2, Mezcla 2 Optimizada y Mezcla 2 Optimizada Final;

mediante el cual se valido este procedimiento.

TABLA S5

MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE RESINAS — ARCILLAS -
INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 2

Mezcla 2
Patron 4.000g
Preparacion Previa: o A
1.-Horno a 70°C Arcilla- GE-60
Inhibidor
durante 10min. 4.000g | 0.200g | 0.040g
2.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min. GE-a0 | 93 CA
3.-Horno a 70°C
Arcilla-Inhibidor 4.009g | 0.201g | 0.043¢

durante 10min. — |
4.-Speed Mixer 2500rpm _
durante 1min.
5.-Mezclado manual
Resina-Arcilla-Inhibidor
6.-Speed Mixer 2500rpm
durante 2min. 4.002g | 0.204g | 0.041g




TABLA 6
MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE RESINAS - ARCILLAS -
INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 2 OPTIMIZADA

Mezcla 2 Optimizada

Patron 4.000g

Preparacion Previa:

1.-Horno a 70°C Arcilla-Inhibidor
durante 10min.

2.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min.

3.-Horno a 70°C

Arcilla-Inhibidor
durante 10min.
4.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min.
5.- Mezcla manual Resina-Arcilla-
Inhibidor
6.-Speed Mixer 2500rpm
durante 2min.

4.005g | 0.205g | 0.041g
93a cA

GE-40

4.008g

4.009g

0.209g

0.042g

TABLA 7
MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE RESINAS — ARCILLAS -
INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 2 OPTIMIZADA

FINAL

93

Mezcla 2 Optimizada Final

Patron 4.000g

Preparacion Previa:
1.-Horno a 70°C Arcilla- Inhibidor
durante 10min.
2.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min.
3.-Horno a 70°C
Arcilla-Inhibidor
durante 10min.
4.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min.
5.-Mezclado manual Resina-Arcilla-
Inhibidor
6.-Speed Mixer 2500rpm
durante 2min.

4.006g

0.208g

e 93A CcA
4.005g | 0.201g | 0.041g
GE-40 93a CcA
4.008g | 0.204g | 0.044g

0.048g
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3.4.3 Aminas — Arcillas

En este proceso se llevd a cabo el mezclado de aminas
alifaticas (Jeffamine EDR-148, Jeffamine EDR-176, Jeffamine
D-230, Jeffamine T-403, Triethylenetetramine (TETA),
Triethylepentamine (TEPA) con Arcillas (Cloisite 93A, Cloisite
30B y Cloisite 20A); el cual al igual que en la seccidn anterior
se lo realizo en 3 etapas (Mezcla 3, Mezcla 3 Optimizada y
Mezcla 3 Optimizada Final), el procedimiento que se utilizd

se lo describira a continuacion:

1. Primero se niveld y encero la balanza analitica
electronica LabNics.

2. Se encendi6 la sorbona, el cual ayudé para la extraccion
de gases y olores antes de la manipulacion de las arcillas
y aminas en el proceso de mezclado.

3. Luego se procedié al mezclado de un patrén referencial
de 4.000g de Amina (Jeffamine EDR-148, Jeffamine
EDR-176, Jeffamine D-230, Jeffamine  T-403,
Triethylenetetramine (TETA), Triethylepentamine (TEPA))
con un 5% de Arcilla (Cloisite 93A, Cloisite 30B y Cloisite
20A) correspondiente a la masa total de la Amina Figura

(3.61).
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4. Esta muestra obtenida se la coloc6 en el holder para
llevarla al Speed Mixer en donde los parametros al cual
se la someti6 fueron a 2500rpm durante 2min.

5. Finalmente se obtuvo las mezclas requeridas.

FIGURA 3.61. PROCEDIMIENTO DE MEZCLADO AMINA-

ARCILLA MEZCLA 3 OPTIMIZADA FINAL
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TABLA 8
MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE AMINAS-
ARCILLAS CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 3

Mezcla 3

Patron 4.000g

TETA 93A
4.007g 0.200g
TETA 30B
4.002g 0.201g
TETA 20A
4.008g 0.200g
TEPA 93A
» _ 4.009¢g 0.205g
1 -Spesd Mixer 2500rprm TEPA 308
durante 2min. 4.0099 0.202g
TEPA 20A

4.002g 0.204¢

4.0029g 0.203g

4.007g 0.200g




Preparacion previa:
1.-Speed Mixer 2500rpm
durante 2min.

97

4.008

4.001g

4.008

0.201

0.201g

0.201

4.009g 0.209g
D-230 93A
4.006g 0.201g
D-230 30B
4.004g 0.200g
D-230 20A
4.003g 0.201g




TABLA 9
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MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE AMINAS - ARCILLAS
CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 3 OPTIMIZADA

Mezcla 3 Optimizada

Patron 4.000g

Preparacion Previa:

1.-Speed Mixer 2500rpm
durante 2min.

TETA 93A
4.003g 0.207g
TETA 308
4.005g 0.209g
TETA 20A
4.008g 0.203g
TEPA 93A
4.001g 0.204g
TEPA 308
4.003g 0.207g
TEPA 20A

4.009g

0.204g




Preparacidn previa:
1.-Speed Mixer 2500rpm

durante 2min.

4.003g

0.203g

4.009g 0.205g
D-230 93A
4.001g 0.201g
D-230 30B
4.003g 0.203g
D-230 20A
4.009g 0.200g

99



100

TABLA 10

MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE AMINAS-ARCILLAS

CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 3 OPTIMIZADA

FINAL

Mezcla 3 Optimizada Final

Patrén 4.000g

4.041g 0.203g

4.025¢g 0.201g

4.010g 0.201g

4.058¢g 0.202¢g

Preparacion previa:
durante 2min.

4.075g 0.203g

4.085¢g 0.204g

4.023g 0.201g

4.087¢g 0.204g




Preparacion previa:
1.-Speed Mixer 2500rpm
durante 2min.

4.035

0.201

4.0499 0.209g
D-230 93A
4.032g 0.206g
D-230 308
4.070g 0.203g
D-230 20A
4.016g 0.200g

101

Se obtuvo un total de 54 combinaciones en tres etapas:

Mezcla 3, Mezcla 3 Optimizada y Mezcla 3 Optimizada Final;

mediante el cual se valid6 este procedimiento.
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3.4.4 Aminas — Arcillas - Inhibidores

Este procedimiento se llevé a cabo, con la misma cantidad de
Amina referencial de 4.000g (Jeffamine EDR-148, Jeffamine
EDR-176, Jeffamine D-230, Jeffamine T-403,
Triethylenetetramine (TETA), Triethylepentamine (TEPA)),
con un 5% de arcilla (Cloisite 93A) de la masa total de amina
y con la inclusion del 1% correspondiente al Inhibidor de
corrosion (Carboxilato de Amina RM-210); para dicho
proceso al igual que el citado en la seccion anterior se
necesitd de 3 etapas las cuales fueron llamadas: Mezcla 4,
Mezcla 4 Optimizada y la Mezcla 4 Optimizada Final, el cual
sirvié para validar el procedimiento utilizado y que seré citado

a continuacion:

1. Primero se niveld y encero la balanza analitica
electronica LabNics.

2. Se encendi6 la sorbona, la cual ayudé para la extraccion
de gases y olores antes de la manipulacién de las
arcillas, resinas e Inhibidor de corrosion en el proceso de
mezclado.

3. Se procedi6 a realizar los pesajes, primero se mezclo el
5% de la arcilla (Cloisite 93A) con el 1% de inhibidor de

corrosion (RM-210) de la masa total referencial
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correspondiente a 4.000g de amina (Jeffamine EDR-148,
Jeffamine EDR-176, Jeffamine D-230, Jeffamine T-403,
Triethylenetetramine (TETA), Triethylepentamine

(TEPA)); luego se colocd la mezcla arcilla-Inhibidor al
horno a 70°C durante 10min, seguidamente se saco las

muestras del horno y se las coloco en el speed mixer a
2500rpm durante 1min; este proceso se lo vuelve a
realizar una vez mas con los mismos parametros de
temperatura y revoluciones.

. Una vez que se obtuvo la mezcla arcilla-Inhibidor se
adhiere la amina con una masa referencial de 4.000g,
luego se procede a colocar la muestra en el holder para
finalmente ingresarla al speed mixer a 2500rpm durante

2min Figura (3.62).
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FIGURA 3.62. PROCEDIMIENTO DE MEZCLADO AMINA-
ARCILLA -INHIBIDOR MEZCLA 4 OPTIMIZADA FINAL

Se obtuvo un total de 18 combinaciones en tres etapas:
Mezcla 4, Mezcla 4 Optimizada y la Mezcla 4 Optimizada

Final; mediante el cual se valid6 este procedimiento.



TABLA 11
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MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE AMINAS-ARCILLAS-

INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 4

Mezcla 4

Patron 4.000g

Preparacion previa:
1.-Horno a 70°C
Arcilla-Inhibidor
durante 10min.

2.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min.
3.-Horno a 70°C
Arcilla-Inhibidor
durante 10min.

4.- Speed mixer 2500rpm
durante 1min.
5.-Mezcla manual Amina-
Arcilla-Inhibidor
6.-Speed Mixer 2500rpm
durante 2min.

TETA 93A CA
4.001g | 0.200g | 0.041g
TEPA 93A CA

4.007

4.005g | 0.201g | 0.041g
ST 93A CA
4.002g | 0.202g | 0.042g
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TABLA 12
MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE AMINAS-ARCILLAS-INHIBIDOR

CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 4 OPTMIZADA

Mezcla 4 Optimizada

Patrén 4.000g

TETA 93A CA
Preparacion Previa: 4.0079 0.200g [ 0.043g
1.-Horno a 70°C TEPA 93A CA

Arcilla-Inhibidor
durante 10min.
2.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min.
3.-Horno a 70°C
Arcilla-Inhibidor
durante 10min.
4.-Speed Mixer 2500rpm
durante 1min.
5.-Mezcla manual Amina- Arcilla
- Inhibidor
6.-Speed Mixer 2500rpm

durante 2min. 4.008g 0.203g | 0.045¢g
D-230 93A CA
4.0079g 0.201g | 0.042¢g

4.000

4.001g

4.007¢g
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TABLA 13
MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE AMINAS - ARCILLAS-
INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 4 OPTMIZADA

FINAL

Mezcla 4 Optimizada Final

Patrén 4.000g

TETA 93A CA
Preparacion Previa: 4.003g 0.207g | 0.041g
1.-Horno a 70C 93A CA
Arcilla-Inhibidor TEPA
durante 10min. 4.005

2.-Speed mixer 2500rpm
durante 1min.
3.-Horno a 70°C
Arcilla-Inhibidor
durante 10min.
4.-Speed mixer 2500rpm
durante 1min.
5.-Mezcla manual Amina-
Arcilla - Inhibidor

4.006g

4.008g

6.-Speed Mixer 2500rpm 4.002g 0.207g | 0.040g
durante 2min. - 93A CA
4.0279 0.203g | 0.041g

3.4.5 Resinas- Aminas— Arcillas- Inhibidores

En este proceso se decidio la mezcla entre la Arcilla (Cloisite
93A) con el Inhibidor de corrosion (RM-210); con diferentes

proporciones de Inhibidor de corrosion correspondiente a la
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masa total de la arcilla a utilizar; dicho procedimiento sera

descrito a continuacion:

1. Primero se niveld y encero la balanza analitica electronica
LabNics.

2. Se encendio la Sorbona, la cual ayudé para la extraccion
de gases y olores antes de la manipulacion de las arcillas
e Inhibidor de corrosion en el proceso de mezclado.

3. Se procedio a realizar diferentes mezclas, entre la Arcilla
(Cloisite 93A) — Inhibidor de corrosion (RM-210) el cual se
tomd una cantidad referencial de 2.000g de Arcilla, dichos

ensayos correspondieron al:

e Mezcla 5.- Se tom6 una masa referencial de 2.000g de
93A con un 20% de RM-210 correspondiente a la
masa total de arcilla, se realiz6 3 muestras diferentes

con dichos porcentajes:

A) EIl proceso normal consistié en la arcilla (93A)
mezclada con el Inhibidor; dicho procedimiento fue

el siguiente:
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1) Se realiz6 el mezclado de las proporciones
citadas en la respectiva balanza.

2) Se ingreso la mezcla al horno durante 10min.

3) Se colocé la mezcla en el speed mixer durante
1min a 2500rpm.

4) Se volvio a realizar los procedimientos ya
mencionados en desde el paso 1 hasta el 3 una

vez mas.

B) El proceso sin temperatura consistio en el mezclado

C)

del mismo porcentaje de arcilla (93A) con el
inhibidor de corrosion (RM-210), pero con la
diferencia que dicha mezcla no se la expuso al
horno, solo al mezclado mediante el speed mixer

durante 1min a 2500rpm.

El proceso con temperatura consistié en el mismo
mezclado que sin temperatura pero con la
diferencia que se aplicé temperatura una vez tenida
la mezcla e inmediatamente se le realizo el ensayo

respectivo a temperatura Figura (3.63).
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FIGURA 3.63. MEZCLADO 5

Mezcla 6.- Consiste en el mismo procedimiento
y muestras realizadas en el mezclado 5; con
una masa referencial de 2.000g de 93A pero
con la diferencia de que se utilizdé el 10% de
RM-210 para dicho procedimiento; luego al
igual que el proceso de mezclado 5 se
realizaron los mismos procedimientos llamados:
Proceso normal, Proceso sin temperatura y
Proceso con temperatura ya antes descritos

Figura (3.64).
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FIGURA 3.64. MEZCLADO 6

Mezcla 7.- Consiste en el mismo procedimiento
y muestras realizadas en el mezclado 6; con
una masa referencial de 2.000g de 93A pero
con la diferencia de que se utilizé el 2% de RM-
210 para dicho procedimiento; luego al igual
gue el proceso de mezclado 6 se realizaron los
mismos procedimientos Illamados: Proceso
normal, Proceso sin temperatura y Proceso con

temperatura ya antes descritos Figura (3.65).
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FIGURA 3.65. MEZCLADO 7

TABLA 14

MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE ARCILLA -
INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 5

Mezcla 5

Patron 2.000g

2.003g 0.403g
Proceso con Temperatura

93A 20%CA

2.003¢g 0.403g




MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE ARCILLA -

TABLA 15
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INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 6

Mezcl

ab

Patréon 2

.000

MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE ARCILLA-

2.008g 0.201g
Proceso Sin Temperatura
93A 10% CA
2.008g 0.201g
Proceso con Temperatura
93A 10%CA
2.008g 0.201g
TABLA 16

INHIBIDOR CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 7

Mezcla 7

Patron 2.000g

2.000g 0.040g
Proceso Sin Temperatura
93A 2% CA
2.003g 0.040g
Proceso con Temperatura
93A 2%CA
2.003g 0.040g
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Se obtuvo un total de 9 muestras en esta
seccion de mezclado entre diferentes
proporciones de Inhibidor (RM-210) en conjunto
con la organoracilla (93A); dicho procedimiento
continia en la seccion 3.6 Ensayos de

Difractometria XRD.

3.5 Preparacién de las Mezclas para Ensayos de FTIR

3.5.1 Resinas - Arcillas

Los ensayos de FTIR se los clasific6 en Pruebas de
Asentamiento y Pruebas de Reflectancia Total Atenuada

(ATR).

En el caso de la mezcla entre Resinas (GE-60, GE-40 y GE-
38) con Arcillas (Cloisite 93A) se efectuaron las pruebas de

asentamiento mediante el siguiente procedimiento:

1. Primero se niveld y encero la balanza analitica electronica
LabNics.

2. Se encendiod la sorbona, la cual ayudd para la extracciéon
de gases y olores antes de la manipulacion de las arcillas

e Inhibidor de corrosion en el proceso de mezclado.
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. Se tomo6 una masa referencial de 10.000g de Resina en
consideracion al llenado de 10.0ml correspondiente al tubo
de ensayo plastico; la cantidad de arcilla que se utilizo fue
el 5% correspondiente de la masa total de resina.

. Luego de obtener dichas mezclas se procedi6 a realizar el
mezclado homogéneo en el speed mixer a 2500rpm
durante 2min.

. Se vertié la mezcla resina-arcilla en el tubo de ensayo
plastico llenandolo hasta 10ml.

. Dicho tubo de ensayo se lo ingres6 al equipo, el cual la
masa fue balanceada, con un tubo de ensayo plastico
lleno con agua equivalente a la cantidad de la mezcla
Figura (3.66).

. Una vez ya equilibrada la masa; se procedi6 a ingresar los
parametros, que fueron los siguientes:

e GE-60 con 93A a 3000rpm durante 15min.

e GE-40 con 93A a 3000rpm durante 5min.

e GE-38 con 93A a 3000rpm durante 2min.

. Finalmente se obtuvo la mezcla 8 (ver Tabla 17).
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FIGURA 3.66. PROCEDIMIENTO DE EQUIPO DE

CENTRIFUGADO

TABLA 17

MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE RESINA — ARCILLA

CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 8

Mezcla 8

Patrén 10.000

10.416g

0.520g

. Centrifugado ; 3000rpm t =5min

GE-40 5% 93A
10.028g 0.501g

. Centrifugado ; 3000rpm t =2min
GE-38 5% 93A
10.089g 0.504g




3.5.2
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Se obtuvo un total de 3 muestras que fueron sometidos al
equipo de centrifugado entre las mezclas Resina-Arcilla;
dicho procedimiento continla en el laboratorio de reologia y

se lo detallara en la seccién 3.7 Ensayos de FTIR.

Resinas- Arcillas- Inhibidores

En esta seccion se realizo las pruebas de asentamiento y las
pruebas de reflectancia total atenuada (ATR)

correspondiente al ensayo de FTIR.

Por motivos de enfoque en este estudio se seleccioné para la

realizacion de estas pruebas la mezcla entre las Aminas

(TETA, TEPA, EDR-148, EDR-176, T-403 y D-230) en

conjunto con la Arcilla (93A); se ejecutdé el siguiente

procedimiento descrito a continuacion:

1. Primero se niveld y encero la balanza analitica electronica
LabNics.

2. Se encendié la Sorbona, la cual ayudd para la extraccion
de gases y olores antes de la manipulacion de las arcillas
e Inhibidor de corrosion en el proceso de mezclado.

3. Se seleccion6 una masa referencial de amina de 14.000g

en consideracion a las dos pruebas realizarse.
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4. Se procedi6 a realizar los pesajes, se selecciono la masa
referencial de 14.000g de Amina (TETA, TEPA, EDR-148,
EDR-176, T-403 y D-230) en conjunto con el 5% de Arcilla
(93A) correspondiente a la masa total de amina.

5. Luego se realiz6 el mezclado homogéneo de las muestras
obtenidas en el speed mixer a 2500rpm durante 2min.

6. Finalmente se obtuvo el mezclado 9 (Tabla 18).

TABLA 18

MEZCLAS EFECTUADAS ENTRE AMINA-ARCILLA
CORRESPONDIENTE A LA MEZCLA 9

Mezcla 9
Patrén 14.000g

13.979g ‘ 0.690g

Speed Mixer ; 2500 rpm ; t=2min
T-403 5% 93A
113.976g 0.689g
Speed Mixer ; 2500 rpm ; t=2min
TEPA 5% 93A
13.750¢g 0.687g
Speed Mixer ; 2500 rpm ; t=2min
TETA 5% 93A
13.700g 0.685¢
Speed Mixer ; 2500 rpm ; t=2min
D-230 5% 93A
13.715 0.685
13.710g 0.679g
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Se obtuvo un total de 6 muestras Amina-Arcilla
correspondiente al mezclado 9; dicho procedimiento
continla en el laboratorio de reologia y se lo detallara en

la seccion 3.7 Ensayos de FTIR.

3.6 Ensayos de Difractometria XRD

Ensayo 1

Este ensayo se lo desarrollo para efectos de comparacion entre la
arcilla (93A) lavada y la arcilla (93A) sin lavar; cabe recalcar que
es la continuacion de la muestra obtenida en el laboratorio de
sintesis citada en la seccion 3.2; este ensayo 1 se lo desarrollé en
el area de Rayos X, se efectud el siguiente procedimiento Figura

(3.67):

1) Una vez obtenida la arcilla 93A lavada y sin lavar; se
procedi6 alistar el portamuestra de XRD realizadndole una

limpieza con acetona y el secado con toallas absorbentes.

2) Por medio de espatulas de acero inoxidable, se deposito la
organoarcilla con la capacidad volumétrica del portamuestra

gue fue de 0.339ml.

3) Se niveld la organoarcilla en el portamuestra por medio del

vidrio reloj, luego se procedié a voltear al contenedor de
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muestras tipo polvo para una ubicacién de la organoarcilla

totalmente uniforme en el portamuestra.

Se eligié la rejilla de incidencia de 1/8”, la de difraccién de

1/16” y la .mascarilla de 5”.

Dicha muestra se la ingresa al difractometro Panalytical; a
continuacion se citara los pasos que se siguib en el software
XPERT DATA COLLECTOR para la ejecuciéon de dicho

ensayo 1:

e Primero se seleccion6 el modo al cual se receptaran las
emisiones de rayos X provenientes del tubo de cobre

Reflection Transmission.

e Segundo se cred un programa llamado “arcillas andres”,
en donde se configura pardmetros tales como las

propiedades de escaneo.

e Dichas propiedades para el ensayo 1 fueron:

Angulo inicial = 1.000°
Angulo final = 9.000°
Tamafio de paso= 0.050°
Tiempo por paso = 20.00s

Velocidad de escaneo = 0.002500 °/s
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Numero de pasos = 160

Con estos parametros ingresados se obtuvo un tiempo total de

ensayo de 53miny 23s.

6)

7

8)

9)

Luego se abrié la ventana “ajustes de instrumento”, se
selecciond la pestafia “etapa de la muestra”, en donde se

seleccion6 subir la muestra.

Una vez que la muestra esta ubicada en la posicién correcta
para realizar el ensayo, se enciende el generador; en la
pestafa “X-Ray” se sube el amperaje y el voltaje a partir de
0 Kvy OmA de 10 en 10 hasta llegar a los 40 Kv y los 45mA

requeridos para el ensayo.

Una vez configurado los parametros, se procedié abrir el
programa creado, para guardarlo en un la ubicacion
deseada, el cual fue “Proyecto Andres” - “Christian”-

“Pruebas de Cu” - “Ensayo 17.
Para este ensayo 1 se utiliz6 dos muestras las cuales fueron:

La arcilla 93A sin Lavar al cual se la guardéo como “93A SL
01” y La arcilla 93A Lavada que se la guardé como “93A LD

01"

Finalmente se obtuvieron los 2 difractogramas correspondiente al

Ensayo 1, el cual se utiliz6 el software “XPERT HIGH SCORE
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PLUS” se los pudo visualizar con mas detalle; los cuales seran

presentados en la seccion 4.1.
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FIGURA 3.67. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO 1

Ensayo 2

Este ensayo se lo desarroll6 para notar la incidencia que tiene el
aumento de la proporcion de (RM-210) en conjunto con la
Organoarcilla (93A) y también el efecto que tiene una diferente
preparacion en la mezcla Arcilla-Inhibidor; cabe recalcar que es la
continuacion de la muestra obtenida en el laboratorio de sintesis
citada en la seccion 3.4.5; este Ensayo 2 se lo desarrollo en el area

de rayos X, se efectud el siguiente procedimiento:

1) Una vez obtenida las 3 muestras por cada Mezcla 5, Mezcla
6 y Mezcla 7; en donde cada una difiere en la proporcion de
RM-210 utilizado en conjunto con la 93A; Se procedio alistar
el portamuestra de XRD realizandole una limpieza con

acetona y el secado con toallas absorbentes.

2) Por medio de espatulas de acero inoxidable, se deposité 3

tipos de muestra por cada mezcla.
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e La primera denominada “P.Normal”; en donde la
preparacion entre la mezcla arcilla-Inhibidor fue
efectuada en el laboratorio de sintesis; lo cual significa
gue esta lista para realizarse la difractometria

respectiva.

e La segunda denominada “S. Temperatura”; en donde
al igual que la muestra anterior la preparacién ya fue
realizada en el laboratorio de sintesis, lo cual significa
gue no necesito ninguna previa modificacion y la

muestra lista para realizarse la difractometria.

e La tercera denominada “C.Temperatura”; tuvo
exactamente la misma preparacion que la segunda
muestra pero la Unica diferencia es que se le aplico
temperatura; ingresandola al horno a 70°C durante
10min e inmediatamente se le realiz6 el difractograma

respectivo.

3) Los parametros que se ingreso al software fueron los mismos

citados en el Ensayo 1.

Finalmente se obtuvo un total de 9 difractogramas

correspondiente al Ensayo 2, el cual se utilizé el software
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“XPERT HIGH SCORE PLUS” se los pudo visualizar con mas

detalle; los cuales seran presentados en la seccion 4.1.

FIGURA 3.68. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO 2
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Ensayo 3

Este ensayo en particular permiti6 caracterizar el grado de

compatibilidad entre las organoarcillas (Cloisite 93A, Cloisite 30B y

Cloisite 20A) con las resinas epoxicas (GE-60 , GE-40 y GE-38),

este proceso requirié de 2 optimizaciones y fue de la mano con los

ensayos de FTIR citados en la seccidon 3.7; cabe recalcar que es la

continuacion de la muestra obtenida en el laboratorio de sintesis

citada en la seccion 3.4.1; este Ensayo 3 se lo desarroll6 en el area

de rayos X, el procedimiento que se citara a continuacion es el

Ensayo 3 Optimizado Final:

1)

2)

A diferencia de los ensayos anteriores las 9 muestras
obtenidas por cada optimizacién, cabe recalcar que el
ensayo se lo realiz6 inmediatamente una vez obtenida cada
mezcla; se procedié alistar el portamuestra de XRD
realizadndole una limpieza previa con acetona y el secado con

toallas absorbentes.

Por medio de espatulas de acero inoxidable, se deposito la
muestra resina-arcilla con la capacidad volumétrica del
portamuestra que fue de 0.339ml; cabe recalcar que este
ensayo 3 es progresivo, lo cual significa que una vez
obtenido un difractograma se deposita la siguiente mezcla

en el portamuestra. El tiempo minimo en el cual se debe
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desarrollar este ensayo 3 Optimizado Final una vez lista la

muestra se lo obtuvo en la seccidn 3.7 Ensayos FTIR y fue:
e GE-60 con 93A, 30B y 20A de 1500min.
e GE-40 con 93A, 30B y 20A de 740min.
e GE-38 con 93A, 30B y 20A de 450min.

3) Por aspectos de nivelacion de la cantidad de muestra, se le
colocé un vidrio reloj; el cual debe ser lavado con acetona,
secado y manipulado con guantes para su uso, este sirvio
para obtener una altura estandar en las diferentes mezclas

resinas-arcillas

4) Se cambié de la rejilla de incidencia de 1/8” a 1/2”, la de

difraccion de 1/16” a 1/4” y se mantuvo la .mascarilla de 5”.
5) Las parametros de software optimizados fueron:
Angulo inicial = 1.000° se mantuvo
Angulo final = 9.000° se mantuvo
Tamafio de paso= 0.050° se mantuvo
Tiempo por paso = 20.00s a 3.00s
Velocidad de escaneo = 0.002500 °/s a 0.016667

NUmero de pasos = 160 se mantuvo



128

Con estos parametros ingresados se obtuvo un tiempo total

de ensayo de 8min y 3s.

6) Luego se abrid la ventana “ajustes de instrumento”, se
selecciond la pestana “etapa de la muestra”, en donde se le

dio un visto a subir la muestra.

7) Se deshabilité la opcion de movimiento de la muestra, se
siguié los pasos de la seccidbn anterior para su previo
encendido, se lo guardd con los nombres respectivos por

mezcla y se ejecutd el ensayo.

Finalmente se obtuvo wun total de 27 difractogramas
correspondiente al Ensayo 3, Ensayo 3 Optimizado y Ensayo 3
optimizado final; el cual se utilizé el software “XPERT HIGH SCORE
PLUS” se los pudo visualizar con mas detalle; los cuales seran

presentados en la seccion 4.1.
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FIGURA 3.69. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO 3

Ensayo 4

Este ensayo permitié caracterizar el grado de compatibilidad entre
la organoarcilla (Cloisite 93A) con las resinas epoxicas (GE-60 , GE-
40 y GE-38) y la incidencia del Inhibidor de corrosién (RM-210),
este proceso requirié de 2 optimizaciones y fue de la mano con los
ensayos de FTIR citados en la seccion 3.7; cabe recalcar que es la
continuacion de la muestra obtenida en el laboratorio de sintesis

citada en la seccion 3.4.2; este Ensayo 4 se lo desarroll6 en el area
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rayos X, el procedimiento que se citard a continuacion es

correspondiente al Ensayo 4 Optimizado Final:

1)

2)

3)

Una vez obtenida las 3 muestras por cada optimizacion; cabe
recalcar que el ensayo se lo realizo inmediatamente una vez
obtenida cada mezcla; se procedio alistar el portamuestra de
XRD realizandole una limpieza con acetona y el secado con

toallas absorbentes.

Por medio de espatulas de acero inoxidable, se depositd la
muestra resina-arcilla-Inhibidor con la capacidad volumétrica
del portamuestra que fue de 0.339ml; cabe recalcar que este
ensayo 4 es progresivo, lo cual quiere decir que una vez
obtenido un difractograma se deposita la siguiente mezcla en el
portamuestra. El tiempo minimo en el cual se debe desarrollar
este ensayo 4 Optimizado Final una vez lista la muestra , se la

obtuvo en la seccién 3.7 Ensayos FTIR y fue para :
e GE-60/93A/ RM-210 de 1500min.

e GE-40/93A/ RM-210 de 740min.

e GE-38/93A/ RM-210 de 450min.

Se realizé el mismo procedimiento desde el 3 hasta el 7 paso

gue se cito en el Ensayo 3 Optimizado Final.
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Finalmente se obtuvo un total de 9 difractogramas
correspondiente al Ensayo 4, Ensayo 4 Optimizado y Ensayo 4
optimizado final; el cual se usé el software “XPERT HIGH
SCORE PLUS” se los pudo visualizar con mas detalle; los

cuales seran presentados en la seccion 4.1.

Ensayo 5

Este ensayo tuvo la peculiaridad que permitié caracterizar el grado
de compatibilidad entre las organoarcillas (Cloisite 93A,Cloisite 30B,
Cloisite 20A) con las aminas alifaticas (TETA ,TEPA, EDR-148,
EDR-176, D-230 y T-403), este proceso requiri6 de 2
optimizaciones y fue de la mano con los ensayos de FTIR citados
en la seccion 3.7; cabe recalcar que es la continuacion de la
muestra obtenida en el laboratorio de Sintesis citada en la seccion
3.4.3; este Ensayo 5 se lo desarrollo en el area de Rayos X; el
procedimiento que se citara a continuacion es correspondiente al

Ensayo 5 Optimizado Final:

1) Una vez obtenida las 18 muestras por cada optimizacion; cabe
recalcar que el ensayo se lo realiz6 inmediatamente una vez

obtenida cada mezcla; se procedio alistar el portamuestra de
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XRD realizandole una limpieza previa con acetona y el secado

con toallas absorbentes.

Se usoO un estile esterilizado con acetona, se cortd un parafilm
gue bordee internamente el volumen de la muestra, para que
actué como sellante debido a la baja viscosidad entre la mezcla

amina-arcilla.

Por medio de pipetas plasticas, se depositd la muestra amina-
arcilla con la capacidad volumétrica del portamuestra que fue de
0.339ml; cabe recalcar que este ensayo 5 al igual que el
anterior es progresivo, lo cual quiere decir que una vez obtenido
un difractograma se deposita la siguiente mezcla en el

portamuestra.

El tiempo minimo en el cual se debe desarrollar este ensayo 5
Optimizado Final una vez lista la muestra, se la obtuvo en la

seccion 3.7 Ensayos FTIR y fue:

e EDR-148 con 93A, 30B y 20A de 10min.
e D-230con 93A, 30By 20A de 10min.

e EDR-176 con 93A, 30B y 20A de 20min.
e TEPA con 93A, 30B Yy 20A de 25min.

e T-403 con 93A, 30B y 20A de 30min.
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e TETA con 93A, 30By 20A de 50min.

4) A partir de aqui, se realizd el mismo procedimiento desde el 3

hasta el 7 paso que se cité en el Ensayo 3 Optimizado Final.

Finalmente se obtuvo un total de 54 difractogramas
correspondiente al Ensayo 5, Ensayo 5 Optimizado y Ensayo 5
optimizado final; el cual se usé el software “XPERT HIGH
SCORE PLUS” se los pudo visualizar con mas detalle; los

cuales seran presentados en la seccién 4.1.

FIGURA 3.70. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO 5
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Ensayo 6

En este ensayo se enfocO caracterizar el grado de compatibilidad
entre la organoarcilla (Cloisite 93A) con las aminas alifaticas (TETA
,TEPA, EDR-148, EDR-176, D-230 y T-403) y la incidencia del
Inhibidor de corrosidon (RM-210), este proceso requirio de 2
optimizaciones y fue de la mano con los ensayos de FTIR citados
en la seccion 3.7; cabe recalcar que es la continuacion de la
muestra obtenida en el laboratorio de sintesis citada en la seccion
3.4.4; este Ensayo 6 se lo desarrolld en el area de rayos X; el
procedimiento que se citara a continuacién es correspondiente al

Ensayo 6 Optimizado Final:

1) Una vez obtenida las 6 muestras por cada optimizacion; cabe
recalcar que el ensayo se lo realiz6 inmediatamente una vez
obtenida cada mezcla; se procedio alistar el portamuestra de
XRD realizandole una limpieza con acetona y el secado con

toallas absorbentes.

2) Se utilizé un estile esterilizado con acetona, se corté un parafilm
de manera que bordee internamente el volumen de la muestra,
para que actué como sellante debido a la baja viscosidad entre

la mezcla amina-arcilla-Inhibidor.

3) A partir de aqui, se realizdé el mismo procedimiento desde el 3

hasta el 7 paso que se citd en el Ensayo 5 Optimizado Final,
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cabe recalcar que el tiempo minimo son los mismos que en la
seccion anterior pero con la diferencia que se incluye el uso del

Inhibidor RM-210 .

Finalmente se obtuvo wun total de 18 difractogramas
correspondiente al Ensayo 6, Ensayo 6 Optimizado y Ensayo 6
optimizado final; el cual se aplic6 el software “XPERT HIGH SCORE
PLUS” se los pudo analizar con mas detalle; los cuales seran

presentados en la seccion 4.1.

Ya efectuado Los ensayos de difractometria (XRD), se obtuvo un
total de 119 Difractogramas correspondiente a: Ensayo 1, Ensayo
2, Ensayo 3, Ensayo 3 Optimizado, Ensayo 3 Optimizado Final,
Ensayo 4, Ensayo 4 Optimizado, Ensayo 4 Optimizado Final,
Ensayo 5, Ensayo 5 Optimizado, Ensayo 5 Optimizado Final,

Ensayo 6, Ensayo 6 Optimizado, Ensayo 6 Optimizado Final.

FIGURA 3.71. ENSAYOS XRD
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FIGURA 3.72. ENSAYOS XRD OPTIMIZADOS

FIGURA 3.73. ENSAYOS XRD OPTIMIZADOS FINALES

3.7 Ensayos de FTIR

Ensayo 1 FTIR

Este ensayo se lo efectué para tener una idea de manera visual
tangible del efecto del asentamiento al mezclar la organoarcilla
(Cloisite 93A) con las resinas epoéxicas (GE-60, GE-40 y GE-38),
este proceso fue la base para realizar los ensayos de XRD citados

en la seccion 3.6; cabe recalcar que es la continuacion de la
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muestra obtenida en el laboratorio de sintesis citada en la seccion

3.5.1; este Ensayo 1 FTIR se lo desarroll6 en el area de reologia a

continuacion se citara el procedimiento seguido:

1)

2)

Una vez obtenida la muestra en el laboratorio de sintesis; cabe
recalcar que el ensayo se lo realiz6 inmediatamente una vez
obtenida cada mezcla. Se vertid la mezcla resina-arcilla en el

tubo de ensayo plastico hasta ocupar una capacidad de 10.0ml.

Dicho tubo se lo colocd en un tripode de manera que quedara
suspendido a efectos de la gravedad sin ninguna otra
alteracion; a su vez se procedié a encender el cronémetro para
monitorear el asentamiento de 10.0ml hasta 7.0ml una

profundidad de 3.0ml.

FIGURA 3.74. MONITOREO GE-38/93A OMIN



FIGURA 3.75. MONITOREO GE-38/93A 5MIN

FIGURA 3.76. MONITOREO GE-38/93A 30MIN

FIGURA 3.77. MONITOREO GE-38/93A 60MIN
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FIGURA 3.78. MONITOREO GE-38/93A 122MIN

FIGURA 3.79. MONITOREO GE-38/93A 390MIN

FIGURA 3.80. MONITOREO GE-38/93A 450MIN

139
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Finalmente se obtuvo un total de 3 Monitoreos de
Asentamiento, tabulados en un rango especifico para las
mezclas (GE-60/93A, GE-40/30B y GE-38/20A) que abarcé
desde 10.0ml hasta 7.0ml correspondiente al Ensayo 1 FTIR;

los cuales seran presentados en la seccion 4.1.

Ensayo 2 FTIR

Este ensayo se lo dividié en dos procesos: el de asentamiento que
permiti6 monitorear de manera visual tangible dicho fenébmeno y el
de Reflectancia Total Atenuada, que por medio de dicho ensayo se
realizd un analisis de su composicion en base a dicho asentamiento
al mezclar la organoarcilla (Cloisite 93A) con las aminas alifaticas
(EDR-148, T-403, TEPA, TETA, D-230 y EDR-176), estos procesos
fueron la base para realizar los ensayos de XRD citados en la
seccion 3.6; cabe recalcar que es la continuacion de la muestra
obtenida en el laboratorio de sintesis citada en la seccion 3.5.2; este
Ensayo 2 FTIR se lo desarroll6 en el area de reologia a

continuacion se citara el procedimiento seguido:

1) Una vez obtenida la muestra en el laboratorio de sintesis;
cabe recalcar que el ensayo se lo realiz6 inmediatamente
una vez obtenida cada mezcla. Se vertié la mezcla resina-

arcilla en el tubo de ensayo plastico hasta ocupar una
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capacidad de 10.0ml y la cantidad restante de
aproximadamente 4.000g el cual se lo ocupara para el

procedimiento de ATR.

Dicho tubo se lo coloco en un tripode de manera que
guedara suspendido a efectos de la gravedad sin ninguna
otra alteracion; a su vez se procedi6 a encender el
cronémetro para monitorear el asentamiento de 10.0ml hasta
7.0ml una profundidad de 3.0ml. Una vez obtenido los
tiempos de asentamiento, se efectudé el proceso de ATR
mediante el Espectrémetro; dicho procedimiento se lo citara

a continuacion:
A) Verificar los deshumidificadores.

B) Abrir el software “Spectrum Media”; el cual permitid
ejecutar el ensayo ATR, los pasos seguidos se citaran a

continuacion:

e Primero se tuvo el accesorio ATR debidamente
esterilizado con acetona y luego secado con las toallas

absorbentes.

e Una vez listo el accesorio, se procede a realizar el
background requerido sin muestra; pestafia Instrument/

Scan/pestaia scan.
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En la opcion Instrument, se escribe el rango de interés
start: 4000 cm-1 End: 400 cm-1; En options se

selecciono scan type: Background y number scan: 4.

Se da un clic en Start para ejecutar el background

requerido por el equipo.

Una vez obtenido el Background, se procedi6 a
depositar con la pipeta plastica la cantidad de 1.0ml de

la muestra amina-arcilla en el accesorio ATR.

Ya vertida la muestra, se ingresé a la opcion instrument
en el cual rango seleccionado fue el mismo que se citd
en el background, en options se seleccioné Sample, las
unidades seleccionadas fueron absorbancia y el mismo

number Scan.

Se procede a darle un nombre a la mezcla amina-arcilla

“T-403 93AA OMIN” y se ejecuta el ensayo.

Luego se realiz6 el proceso de normalizado del

espectro; se escogio la opcion process.
ATR correction / OK.
Process/ Smooth / Automatic Smooth/ ok.

Process/Baseline Correction/ Automatic Correction/ ok.
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e Process/ Normalize/ 1 /ok /cancel.

e Finalmente se borran los anteriores espectros, el ultimo
gue se obtenga sera el requerido y se lo guarda con el
mismo nombre que se le dio al momento de ejecutarlo

antes del normalizado.

FIGURA 3.82. MONITOREO EDR-148/93A 10MIN

FIGURA 3.83. MONITOREO EDR-148/93A 20MIN
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3
FIGURA 3.87. MONITOREO EDR-148/93A 140MIN



145

Finalmente se obtuvo un total de 72 espectrogramas (36 rango
especifico y 36 rango general) y 6 monitoreos de asentamiento
correspondiente al ensayo 2 FTIR; los cuales seran presentados en

la secci6on 4.1.

Ya efectuado los ensayos de FTIR, se obtuvo un total de 72
espectrogramas y 9 monitoreos de asentamiento

correspondiente a: Ensayo 1 FTIR y Ensayo 2 FTIR.

FIGURA 3.88. ENSAYOS FTIR



CAPITULO 4

4. RESULTADO Y ANALISIS

4.1. Presentaciéon de Resultados de las Caracterizaciones y

Ensayos

Efecto de la Previa preparacion del C.93A (Ensayo 1)

Este ensayo 1 se lo realiz6 para observar la distancia espectral
caracteristica presentada por la C.93A sin lavar Figura (4.1); en la
seccion 4.2 “Analisis de la dispersion de C.93A con el inhibidor de
corrosion (Ensayo 1)” se realiza un anadlisis mas exhaustivo del

difractograma presentado en la Figura (4.1).
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FIGURA 4.1 DIFRACTOGRAMA 93A SIN LAVAR

El siguiente ensayo 1 se lo realiz6 para observar el efecto de la
eliminaciéon de los iones de sulfato en la distancia espectral
caracteristica presentada por la C.93A lavada Figura (4.2); en la
seccion 4.2 “Analisis de la dispersion de C.93A con el inhibidor de
corrosion (Ensayo 1)’ se realiza un analisis mas profundo del

difractograma presentado en la Figura (4.2).
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FIGURA 4.2 DIFRACTOGRAMA 93A LAVADA
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Se realizd6 una comparacion Figura (4.3), para observar
graficamente la diferencia que puede presentar el difractograma al
realizarse el previo lavado de la organoarcilla; esto se analiza de
manera detallada en la seccion 4.2 “Andlisis de la dispersion de

C.93A con el inhibidor de corrosién (Ensayo 1)”.

600 |
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FIGURA 4.3 COMPARACION ENTRE 93A SIN LAVAR CON 93A
LAVADA

TABLA 19

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 1

Peak List

Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] | d-spacing [A]

93A SL 01 3.4240 296.6600 25.7848

93 LV 01 3.3380 440.8400 26.4508
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Procedimiento y concentracion oOptima del inhibidor al

mezclarse con la organoarcilla C.93A (Ensayo 2)

Este ensayo 2 Figura (4.4), se lo realiz6 para tener una idea clara
en cuanto incide una concentracion del 20% de CA a temperatura
ambiente del total de la organoarcilla 93A utilizada en cuanto a su
distancia espectral presentada; en la seccién 4.2 “Analisis del
procedimiento y concentracion optima del inhibidor al mezclarse con
la organoarcilla C93A (Ensayo 2)” se realizd un analisis mas

exhaustivo del difractograma presentado en la Figura (4.4).

C93A 20CA ST
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2.771[°]; 31.85970 [A]
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FIGURA 4.4 DIFRACTOGRAMA 93A - 20%CA SIN

TEMPERATURA

El siguiente ensayo 2 se lo efectu6 para observar la incidencia del
incremento de temperatura en una concentracion del 20%CA del total

de la organoarcilla 93A utilizada, en cuanto a la distancia espectral



150

caracteristica presentada Figura (4.5); en la seccion 4.2 “Analisis del
procedimiento y concentracion 6ptima del inhibidor al mezclarse con
la organoarcilla C93A (Ensayo 2)’ se realizd un analisis mas

profundo del difractograma presentado en la Figura (4.5).

C93A 20CA CT

2.559 [/]; 34.49900 [A]
2000

T T T T
2 4 6 8

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

FIGURA 4.5 DIFRACTOGRAMA 93A - 20%CA CON

TEMPERATURA

El siguiente ensayo 2 presentado Figura (4.6), permitié visualizar el
efecto de la combinacion de un incremento de temperatura y un
mezclado automatizado a una concentracion del 20%CA del total de
la organoarcilla 93A utilizada, en la seccion 4.2 “Analisis del
procedimiento y concentracién optima del inhibidor al mezclarse con
la organoarcilla C93A (Ensayo 2)” se realiz6 un andlisis integro del

difractograma presentado en la Figura (4.6).
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FIGURA 4.6 DIFRACTOGRAMA 93A - 20%CA PROCESO
NORMAL

En la Figura (4.7) se puede apreciar claramente la diferencia entre
los tres procesos de mezclados distintos, con una concentracion
equivalente al 20% de CA y su incidencia en la distancia espectral
presentada; esto se analiz6 con mayor detalle en la seccion 4.2
“Analisis del procedimiento y concentracion 6ptima del inhibidor al

mezclarse con la organoarcilla C93A (Ensayo 2)".

0

FIGURA 4.7 COMPARACION ENTRE C93A - 20%CA PROCESO
NORMAL, SIN TEMPERATURA Y CON TEMPERATURA
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TABLA 20

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 2 (20%CA)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] d-spacing [A]
93A 20CA PN 2.2986 1390.6800 38.4043
93A 20CA CT 2.5590 1094.1000 34.4990
93A 20CA ST 2.7710 663.7200 31.8597

El siguiente ensayo 2 Figura (4.8), se lo realiz6 para tener una idea
clara en cuanto incide una concentracidbn media equivalente al 10%
de CA a temperatura ambiente del total de la organoarcilla 93A
utilizada, en cuanto a la distancia espectral presentada; en la seccién
4.2 “Analisis del procedimiento y concentracion 6ptima del inhibidor al
mezclarse con la organoarcilla C93A (Ensayo 2)” se realizd un
analisis mas exhaustivo del difractograma presentado en la Figura

(4.8).

10004 3.270 /1; 26.99915 [A]
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FIGURA 4.8 DIFRACTOGRAMA C93A - 10%CA SIN
TEMPERATURA
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El siguiente ensayo 2 se lo efectué para observar la incidencia del
incremento de temperatura en una concentracion del 10%CA del
total de la organoarcilla 93A utilizada, en cuanto a la distancia
espectral caracteristica presentada Figura (4.9); en la seccion 4.2
“Analisis del procedimiento y concentracién optima del inhibidor al
mezclarse con la organoarcilla C93A (Ensayo 2)” se realizé un
analisis mas profundo del difractograma presentado en la Figura

(4.9).

1000 —

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

FIGURA 4.9 DIFRACTOGRAMA C93A - 10%CA CON

TEMPERATURA

El siguiente ensayo 2 presentado Figura (4.10), permitié visualizar el
efecto de la combinacion de un incremento de temperatura y un
mezclado automatizado a una concentracion del 10%CA
correspondiente al total de la organoarcilla 93A utilizada, en la
secciéon 4.2 “Analisis del procedimiento y concentracion optima del

inhibidor al mezclarse con la organoarcilla C93A (Ensayo 2)’
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se realiz6 un analisis integro del difractograma presentado en la

Figura (4.10).

¥

2000 PN
N
\ 2.593/435.2 21 Al
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FIGURA 4.10 DIFRACTOGRAMA C93A - 10%CA PROCESO
NORMAL

En la Figura (4.11), se puede apreciar claramente la diferencia entre
los tres procesos de mezclados distintos, con una concentracién
equivalente al 10% de CA y su incidencia en la distancia espectral
presentada; esto se analiz6 con mayor detalle en la seccién 4.2
“Andlisis del procedimiento y concentracion 6ptima del inhibidor al

mezclarse con la organoarcilla C93A (Ensayo 2)”.

nnnnnn

FIGURA 4.11 COMPARACION ENTRE C93A - 10%CA PROCESO
NORMAL, SIN TEMPERATURA Y CON TEMPERATURA
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RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 2 (10%CA)

155

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] D-spacing [A]
93A10CAPN 2.5034 799.6300 35.2632
93A10CACT 2.5937 616.7500 34.0350
93A 10CAST 3.2698 604.8800 26.9991

El siguiente ensayo 2 Figura (4.12), se lo realiz6 para tener una idea

clara en cuanto incide una concentracion pequefia equivalente al

2% de CA a temperatura ambiente del total de la organoarcilla 93A

utilizada, en cuanto a la distancia espectral presentada; en la

seccion 4.2 “Analisis del procedimiento y concentracion éptima del

inhibidor al mezclarse con la organoarcilla C93A (Ensayo 2)” se

realiz6 un analisis mas exhaustivo del difractograma presentado en

la Figura (4.12).

2000

C93A 2CA ST

1000 — |

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

FIGURA 4.12 DIFRACTOGRAMA C93A - 2%CA SIN
TEMPERATURA
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El siguiente ensayo 2 se lo efectud para observar la incidencia del
incremento de temperatura en una concentracion del 2%CA del total
de la organoarcilla 93A utilizada, en cuanto a la distancia espectral
presentada Figura (4.13); en la seccion 4.2 “Analisis del
procedimiento y concentracion éptima del inhibidor al mezclarse con
la organoarcilla C93A (Ensayo 2)’ se realizd un analisis mas

profundo del difractograma presentado en la Figura (4.13).

3.281 [']; 26.90533,[A]
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FIGURA 4.13 DIFRACTOGRAMA C93A - 2%CA CON
TEMPERATURA

El siguiente ensayo 2 presentado Figura (4.14), permitié visualizar el
efecto de la combinacion de un incremento de temperatura y un
mezclado automatizado a una concentracion del 2%CA del total de
organoarcilla 93A utilizada, en la seccion 4.2 “Analisis del

procedimiento y concentracion éptima del inhibidor al mezclarse con
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la organoarcilla C93A (Ensayo 2)” se realiz6 un analisis integro del

difractograma presentado en la Figura (4.14).
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C93A2CA PN 3.280 [); 26.91636 [A]
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FIGURA 4.14 DIFRACTOGRAMA C93A- 2%CA PROCESO
NORMAL

En la Figura (4.15), se puede apreciar claramente la diferencia entre
los tres procesos de mezclados distintos, con una misma
concentracion equivalente al 2% de CA y su incidencia en la
distancia espectral presentada; esto se analiz6 con mayor detalle en
la seccién 4.2 “Analisis del procedimiento y concentracion éptima del

inhibidor al mezclarse con la organoarcilla C93A (Ensayo 2)”.
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FIGURA 4.15 COMPARACION ENTRE C93A - 2%CA PROCESO
NORMAL, SIN TEMPERATURA Y CON TEMPERATURA

TABLA 22
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 2 (2%CA)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] D-spacing [A]
93A 2CA PN 3.2799 1553.1600 26.91636
93A 2CACT 3.2812 1063.4200 26.90533
93A 2CA ST 3.3564 1343.5900 26.30269
Dispersion Optima entre las resinas epoOxicas y las

organoarcillas C93A, C20A y C30B (Ensayo 3 Optimizado Final)

El difractograma presentado en la Figura (4.16), se quiso caracterizar
gue efecto tiene el mezclado de una resina con viscosidad baja como
la GE-38 con la organoarcilla 93A con respecto a su grado de

compatibilidad espectral.
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FIGURA 4.16 DIFRACTOGRAMA GE-38 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

El siguiente difractograma presentado en la Figura (4.17), se quiso
visualizar la consecuencia de mantener la misma resina GE-38 pero
con una organoarcilla diferente como la 30B, en cuanto a su grado de

compatibilidad espectral.

| 36.79653 [A]

' T 7 T 7
2 4 § :
Positon [*2Theta] (Copper (Cu)

FIGURA 4.17 DIFRACTOGRAMA GE-38 30B ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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El difractograma presentado en la Figura (4.18), se mantuvo la
misma resina GE-38 con una organoarcilla diferente como la 20A y
ver qué efecto se da con respecto a su grado de compatibilidad

espectral.

2.467 []; 35.77583 [A]

. s
Position(2Theta)

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

FIGURA 4.18 DIFRACTOGRAMA GE-38 20A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

Finalmente se presenta la comparacion entre la GE-38 con las
diferentes organoarcillas utilizadas en los ensayos Figura (4.19), en
donde claramente se observa la diferencia con respecto al grado de
compatibilidad espectral presentado por diferentes mezclas. Para un
analisis mas detallado véase en la seccion 4.2°Analisis de la
dispersion 6ptima entre las resinas epoxicas y organoarcillas C.93A,

C30B y 20A (Ensayo 3)".
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FIGURA 4.19 COMPARACION ENTRE GE-38 /93A; GE-38/30B Y
GE-38/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 23
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 3 (GE-38/
ORGANOARCILLAS)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] D-spacing [A]
GE-38 93A 1.6890 36.4000 52.2680
GE-38 30B 2.3990 64.0500 36.7965
GE-38 20A | 2.4670; 4.4572 | 9.9100; 6.5200 | 35.7758; 19.8000

El siguiente difractograma presentado en la Figura (4.20), se quiso

caracterizar que efecto tiene el mezclado de una resina con

viscosidad intermedia entre las resinas utilizadas como la GE-40 con

la organoarcilla 93A respecto a su grado de compatibilidad espectral.
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FIGURA 4.20 DIFRACTOGRAMA GE-40 93A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

El siguiente difractograma presentado en la Figura (4.21), se quiso
ver la consecuencia de mantener la misma resina GE-40 con una
organoarcilla diferente como la 30B con respecto a su grado de

compatibilidad espectral.
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FIGURA 4.21 DIFRACTOGRAMA GE-40 30B ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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El difractograma presentado en la Figura (4.22), se mantuvo la
misma resina GE-40 con una organoarcilla diferente como la 20A y
ver qué efecto se obtiene con respecto a su grado de compatibilidad

espectral.
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FIGURA 4.22 DIFRACTOGRAMA GE-40 20A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

Finalmente se presentd la comparacion entre la GE-40 con las
diferentes organoarcillas utilizadas en los ensayos Figura (4.23), en
donde claramente se observo la diferencia respecto al grado de
compatibilidad espectral presentado por diferentes mezclas. Para
un analisis mas profundo véase en la seccién 4.2”Analisis de la
dispersiéon Optima entre las resinas epoxicas y organoarcillas C.93A,

C.30B y C.20A (Ensayo 3)”.
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FIGURA 4.23 COMPARACION ENTRE GE-40 /93A; GE-40/30B Y
GE-40/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 24
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 3 (GE-40/

ORGANOARCILLAS)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] | d-spacing [A]
GE-40 93A 1.6140 31.5200 54.6951
GE-40 30B 2.2260 36.9800 39.6569
GE-40 20A | 2.5960; 4.9142 9.8800 34.0097; 17.9677

El siguiente difractograma presentado en la Figura (4.24), se quiso
caracterizar que efecto tiene el mezclado de una resina de alta
viscosidad como la GE-60 con la organoarcilla 93A respecto a su

grado de compatibilidad espectral.
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FIGURA 4.24 DIFRACTOGRAMA GE-60 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

El siguiente difractograma presentado en la Figura (4.25), se quiso
ver la consecuencia de mantener la misma resina GE-60 con una
organoarcilla diferente como la 30B con respecto a su grado de

compatibilidad espectral.
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FIGURA 4.25 DIFRACTOGRAMA GE-60 30B ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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El difractograma presentado en la Figura (4.26), se mantuvo la
misma resina GE-60 con una organoarcilla diferente como la 20A y
observar qué efecto se da respecto a su grado de compatibilidad

espectral.
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FIGURA 4.26 DIFRACTOGRAMA GE-60 20A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

Finalmente se presentd la comparacion entre la GE-60 con las
diferentes organoarcillas utilizadas en los ensayos Figura (4.27), en
donde claramente se observé la diferencia respecto al grado de
compatibilidad espectral presentado por diferentes mezclas. Para
un analisis mas profundo véase en la seccion 4.2”Analisis de la
dispersion Optima entre las resinas epoxicas y organoarcillas C.93A,

C.30B y C.20A (Ensayo 3)”.
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FIGURA 4.27 COMPARACION ENTRE GE-60 /93A, GE-60/30B Y
GE-60/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 25
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 3 (GE-60 /
ORGANOARCILLAS)

Peak List
Pos. Height
Sample [°2Th.] [cts] d-spacing [A]
GE-60 93A Exfoliacién
GE-60 30B 1.8850 66.3500 46.8113
GE-60 20A 2.5976 50.6300 33.9846

Dispersion Optima entre las resinas epoOxicas, la organoarcilla
C93Ay el inhibidor de corrosion (Ensayo 4 Optimizado Final).

En el difractograma de la Figura (4.28), se presentd la mezcla entre
la resina GE-38 en conjunto con las organoarcilla C93A que fue la

gue mejor resultado presento en el ensayo 3.
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FIGURA 4.28 DIFRACTOGRAMA GE-38/93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

El siguiente difractograma presentado en la Figura (4.29), se quiso
demostrar la incidencia del inhibidor de corrosion en la mezcla GE-

38/93A que presentd un alto grado de intercalacion.

GE-38 93A CA

1.545 []; 57.12909 [A]

1 1 |
4 6 8

Position [2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.29 DIFRACTOGRAMA GE-38/ 93A/ CA ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.30), se buscé diferenciar el efecto de afiadirle el
inhibidor de corrosién a la mezcla GE-38/93A; para un analisis mas
profundo véase en la seccion 4.2”Analisis de la dispersion optima
entre las resinas epoxicas, la organoarcilla C93A y el inhibidor de

corrosion (Ensayo 4)”.
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FIGURA 4.30 COMPARACION ENTRE GE-38 /93A CON
GE-38/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 26
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 4 (GE-38/93A / CA)
Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] d-spacing [A]
GE-38 93A 1.6890 36.4000 52.2680
GE-38 93A CA 1.5450 35.0100 57.1290
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En el difractograma de la Figura (4.31), se present6 la mezcla entre

la resina GE-40 en conjunto con la organoarcilla C93A que mejor

resultado presento en el ensayo 3.
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FIGURA 4.31 DIFRACTOGRAMA GE-40/93A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

El difractograma presentado en la Figura (4.32), se quiso demostrar

la incidencia del inhibidor de corrosion en la mezcla GE-40/93A que

presentd un alto grado de intercalacion.

GE-40 93A CA
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FIGURA 4.32

DIFRACTOGRAMA GE-40/ 93A/ CA ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.33), se busco diferenciar el efecto de afiadirle el
inhibidor de corrosion a la mezcla GE-40/93A; para un analisis mas
profundo véase en la seccion 4.2”Analisis de la dispersion optima
entre las resinas epoxicas, la organoarcilla C93A y el inhibidor de

corrosion (Ensayo 4)”.
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FIGURA 4.33 COMPARACION ENTRE GE-40 /93A CON GE-

40/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 27
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 4 (GE-40/93A/ CA)
Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height[cts] | d-spacing [A]
GE-40 93A 1.6140 31.5200 54.6951
GE-40 93A CA 1.4910 18.8400 59.1843
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En el difractograma de la Figura (4.34), se present6 la mezcla entre
la resina GE-60 en conjunto con las organaoarcilla C93A que mejor
resultado presentd entre la mezcla resina/organoarcilla en todo el

ensayo 3.
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FIGURA 4.34 DIFRACTOGRAMA GE-60/ 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

El difractograma presentado en la Figura (4.35), se quiso demostrar
la incidencia del inhibidor de corrosion en la mezcla GE-60/93A que

presento una exfoliacion en su compatibilidad.

GE-60 93A CA 01(ES)

T T
6 8
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FIGURA 4.35 DIFRACTOGRAMA GE-60/ 93A/CA ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.36), se busco diferenciar el efecto de afnadirle el
inhibidor de corrosion a la mezcla GE-60/93A; para un analisis mas
profundo véase en la seccion 4.2”Analisis de la dispersidén 6ptima
entre las resinas epoxicas, la organoarcilla C93A y el inhibidor de

corrosion (Ensayo 4)”.
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FIGURA 4.36 COMPARACION ENTRE GE-60 /93A CON GE-
60/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 28
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 4 (GE-60/93A / CA)
Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] | d-spacing [A]
GE-60 93A Exfoliacion
GE-60 93A CA Exfoliacion

Dispersién Optima entre las aminas alifaticas y las

organoarcillas C93A, C20A y C30B (Ensayo 5 Optimizado Final)
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En la Figura (4.37), se buscé caracterizar coOmo reacciona
espectralmente una amina primaria como la D-230 en conjunto con

la organoarcilla C.93A.
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FIGURA 4.37 DIFRACTOGRAMA D-230/ 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.38), se buscd caracterizar cOmo reacciona
espectralmente una amina primaria como la D-230 en conjunto con

la Organoarcilla C30B.

2.667 []; 33.00614 [A]

T T T T
2 4 6 8

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

FIGURA 4.38 DIFRACTOGRAMA D-230/ 30B ENSAYO OPTIMIZADO
FINAL
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En la Figura (4.39), se buscd caracterizar coOmo reacciona
espectralmente una amina primaria como la D-230 en conjunto con

la Organoarcilla C20A.

1230 20A

3.051 [']; 28193857 [A]
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Pusition [*2Theta] (Capper (Cu))

FIGURA 4.39 DIFRACTOGRAMA D-230/ 20A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.40), se pudo apreciar la diferencia entre la distancia
espectral que presentan las diferentes mezclas entre la amina
primaria D-230 en conjunto con las organoarcillas C93A, C30B,
C20A; en la seccion 4.2 “Analisis de la dispersién Optima entre la
aminas alifaticas y las organoarcillas C93A, C30B y C20A (Ensayo
5)” se realizé un anadlisis mas detallado acerca de los resultados

presentados por los difractogramas.
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FIGURA 4.40 COMPARACION ENTRE D-230 /93A CON

D-230/30B CON D-230/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 29
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 5 (D-
230/ORGANOARCILLAS)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] d-spacing [A]
1.9552;
D-230/ 93A 2.0086 189.7900; 53.7540 [ 46.0900; 43.9482
D-230/ 30B 2.6670 12.8200 33.0961
D-230/ 20A 3.0510 17.7500 28.9385

En la Figura (4.41), se buscé caracterizar cOomo reacciona

espectralmente una amina secundaria como la T-403 en conjunto

con la organoarcilla C93A.
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1.440/[°]; 61.31265 [A]
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FIGURA 4.41 DIFRACTOGRAMA T-403/ 93A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.42), se buscé caracterizar cOémo reacciona
espectralmente una amina secundaria como la D-230 en conjunto

con la Organoarcilla C30B.
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FIGURA 4.42 DIFRACTOGRAMA T-403/ 30B ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.43), se buscé caracterizar coOmo reacciona
espectralmente una amina secundaria como la T-403 en conjunto

con la organoarcilla C20A.

2.686 [']; 32.86537 [A]

0 T T T T
2 a § 8

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

FIGURA 4.43 DIFRACTOGRAMA T-403/ 20A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.44), se puede apreciar la diferencia en la distancia
espectral que presentd las diferentes mezclas entre la amina
secundaria T-403 en conjunto con las organoarcillas C93A, C30B,
C20A; en la secciéon 4.2 “Analisis de la dispersion optima entre la
aminas alifaticas y las organoarcillas C93A, C30B y C20A (Ensayo
5)” se realizé un analisis mas profundo acerca de los resultados

presentados por los difractogramas.
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FIGURA 4.44 COMPARACION ENTRE T- 403 /93A CON T-
403/30B CON T- 403/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 30

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 5 (T-403/
ORGANOARCILLAS)
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Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] d-spacing [A]
T-403 93A 1.4400 148.9200 61.3126
T-403 30B 2.0160 20.1300 43.7802
T-403 20A 2.6860 17.8500 32.8653
la Figura (4.45), se buscé caracterizar cémo reacciona

espectralmente una amina reactiva como la EDR-148 en conjunto

con la organoarcilla C93A.
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EDR-148 93A

; 62.67570 [A]
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Position [*2Theta] (Copper (Cu))

FIGURA 4.45 DIFRACTOGRAMA EDR-148/ 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.46), se buscé caracterizar coOmo reacciona
espectralmente una amina reactiva como la EDR-148 en conjunto

con la organoarcilla C30B.

2.505 [°]; 35.23724 [A]

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

FIGURA 4.46 DIFRACTOGRAMA EDR-148/ 30B ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.47), se buscé caracterizar coOmo reacciona
espectralmente una amina reactiva como la EDR-148 en conjunto

con la Organoarcilla C20A.

EDR-148 20A

2.940 [°]; 30.02787 [A]
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FIGURA 4.47 DIFRACTOGRAMA EDR-148/ 20A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.48), se puede apreciar la diferencia entre la distancia
espectral que presentan las diferentes mezclas entre una amina
reactiva como la EDR-148 en conjunto con las organoarcillas C93A,
C30B y C20A; En la seccion 4.2 “Analisis de la dispersion 6ptima
entre la aminas alifaticas y las organoarcillas C93A, C30B y C20A
(Ensayo 5)” se realizé un analisis mas detallado acerca de los

resultados presentados por los difractogramas.



182

H EDR-145 93A
i EDR+148 30B
EDR:148 20A
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FIGURA 4.48 COMPARACION ENTRE EDR-148 /93A CON EDR-

148/30B CON EDR-148/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 31
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 5 (EDR-148/
ORGANOARCILLAS)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] d-spacing [A]
EDR-148 93A 1.4080 61.7500 62.6757
35.2372;
EDR-148 30B 2.5050; 5.0762 | 5.7500; 3.3608 17.3946
EDR-148 20A 2.9400 11.3000 30.0278

En la Figura (4.49), se buscd -caracterizar cémo

reacciona

espectralmente otro tipo de amina reactiva como la EDR-176 en

conjunto con la organoarcilla C93A.
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FIGURA 4.49 DIFRACTOGRAMA EDR-176/ 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.50), se buscd caracterizar como reacciona
espectralmente otro tipo de amina reactiva como la EDR-176 en

conjunto con la organoarcilla C30B.

EDR-176 $0B

2.680 [°]; 32.93449 [A]

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

FIGURA 4.50 DIFRACTOGRAMA EDR-176/ 30B ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.51), se buscé -caracterizar como reacciona
espectralmente otro tipo de amina reactiva como la EDR-176 en

conjunto con la organoarcilla C20A.
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FIGURA 4.51 DIFRACTOGRAMA EDR-176/ 20A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.52), se pudo apreciar la diferencia en la distancia
espectral que presentan las diferentes mezclas entre la otra tipo de
amina reactiva como la EDR-176 en conjunto con las organoarcillas
C93A, C30B y C20A; en la seccion 4.2 “Analisis de la dispersion
Optima entre la aminas alifaticas y las organoarcillas C93A, C30B y
C20A (Ensayo 5)” se realizé un analisis mas detallado acerca de los

resultados presentados por los difractogramas.
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FIGURA 4.52 COMPARACION ENTRE EDR-176 /93A CON EDR-

176/30B CON EDR-176/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 32
RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 5 (EDR-176/
ORGANOARCILLAS)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] [ Height [cts] d-spacing [A]
EDR-176 93A 1.4390 188.6700 61.3543
EDR-176 30B 2.7030 25.0500 32.6639
EDR-176 20A 2.8280 13.8300 31.2191

En la Figura (4.53), se buscd caracterizar coOmo reacciona
espectralmente una penta amina como la TEPA en conjunto con la

organoarcilla C93A.
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FIGURA 4.53 DIFRACTOGRAMA TEPA/93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.54), se buscd caracterizar coémo reacciona
espectralmente una penta amina como la TEPA en conjunto con otro

tipo de organoarcilla C30B.

- ER LA
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2 4 [
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FIGURA 4.54 DIFRACTOGRAMA TEPA/ 30B ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.55), se buscd caracterizar como reacciona
espectralmente una penta amina como la TEPA en conjunto con otro

tipo de organoarcilla como la C20A.

2.843 [']; 31.04902 [A]
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FIGURA 4.55 DIFRACTOGRAMA TEPA/ 20A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.56), se puede apreciar la diferencia en la distancia
espectral que presentan las diferentes mezclas entre una penta
amina como la TEPA en conjunto con las organoarcillas C93A,
C30B, C20A; En la seccion 4.2 “Andlisis de la dispersion optima
entre la aminas alifaticas y las organoarcillas C93A, C30B y C20A
(Ensayo 5)” se realiz6 un analisis mas detallado acerca de los

resultados presentados por los difractogramas.
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FIGURA 4.56 COMPARACION ENTRE TEPA /93A CON TEPA/30B

CON TEPA/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 33

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 5 (TEPA /
ORGANOARCILLAS)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] Height [cts] d-spacing [A]
TEPA 93A 1.5920 75.45 55.4425
TEPA 30B | 2.7767;5.4730 | 17.89; 5.7869 | 53.9360;16.1343
TEPA 20A 2.8430 24.41 31.0490

En la Figura (4.57), se buscé -caracterizar como reacciona

espectralmente otro tipo de penta amina como la TETA en conjunto

con la Organoarcilla C93A.
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1/466 [°}; 60.19336 [A]

T T T T
2 4 6 8
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FIGURA 4.57 DIFRACTOGRAMA TETA/93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En la Figura (4.58), se buscd -caracterizar cOmo reacciona
espectralmente otro tipo de penta amina como la TETA en conjunto

con otro tipo de Organoarcilla como la C30B.
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FIGURA 4.58 DIFRACTOGRAMA TETA/ 30B ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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En la Figura (4.59), se buscOé caracterizar como reacciona
espectralmente otro tipo de penta amina como la TETA en conjunto

con otro tipo de Organoarcilla como la C20A.

TETA 20A
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FIGURA 4.59 DIFRACTOGRAMA TETA/ 20A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

En La Figura (4.60), se puede apreciar la distancia espectral
caracteristica que presentan las diferentes mezclas entre otro tipo
de penta amina como la TETA en conjunto con las organoarcillas
C93A, C30B y C20A; en la seccion 4.2 “Analisis de la dispersion
Optima entre la aminas alifaticas y las organoarcillas C93A, C30B y
C20A (Ensayo 5)” se realiz6 un analisis mas exhaustivo acerca de

los difractogramas presentados.
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FIGURA 4.60 COMPARACION ENTRE TETA /93A CON TETA/30B

CON TETA/20A ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 34

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 5 (TETA /
ORGANOARCILLAS)

Peak List
Sample Pos. [°2Th ] Height [cts] d-spacing [A]
TETA 93A 1.4660 48.1600 60.1936
TETA 30B 2.7380; 1.7156 15.2500; 10.4520 | 32.2452; 51.4532
TETA 20A 3.0480 18.0100 28.9655

Dispersion Optima entre las aminas alifaticas, la organoarcilla

C.93A y el inhibidor de corrosion (Ensayo 6 Optimizado Final)
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La Figura (4.61), presenta la mezcla entre la amina primaria D-230
con la organoarcilla C.93A que mejor resultado se obtuvo entre este

tipo de mezcla amina primaria/organoarcilla.
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FIGURA 4.61 DIFRACTOGRAMA D-230/ 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En el siguiente difractograma Figura (4.62), se buscé mejorar la
intercalacion que present6 la mezcla entre la amina primaria D-230
con la organoarcilla C.93A afadiéndole un agente compatibilizante

como el CA.
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FIGURA 4.62 DIFRACTOGRAMA D-230/ 93A/CA ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

Se realizdé una comparacion Figura (4.63), para observar el efecto de
afiadirle el agente compatibilizante a la mezcla D-230/93A; en la
seccion 4.2 “Analisis de la dispersion 6ptima entre las aminas
alifaticas, la organoarcilla C.93A y el inhibidor de corrosiéon (Ensayo
6)” se realizd un anadlisis con mas detalle de los resultados

presentados en los difractogramas.

FIGURA 4.63 COMPARACION ENTRE D-230 /93A CON D-
230/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL
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TABLA 35

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 6 (D-230/93A / CA)

Peak List
Sample Pos. [°2Th ] Height [cts] d-spacing [A]
189.7900; 46.0900;
D-230 93A 1.9552;2.0086 53.7540 43.9482
177.7700; 53.9634;
D-230 93A CA | 1.6358;2.1018 63.9170 41.9996

La Figura (4.64), presentd la mezcla entre la amina secundaria
como la T-403 con la organoarcilla C.93A que mejor resultado se

obtuvo entre este tipo de mezcla amina secundaria/organoarcilla.
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FIGURA 4.64 DIFRACTOGRAMA T-403/93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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En el siguiente difractograma Figura (4.65), se buscé mejorar la
intercalacion que present6 la mezcla entre la amina secundaria T-
403 con la organoarcila C.93A afadiéndole un agente

compatibilizante como el C.A.
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FIGURA 4.65 DIFRACTOGRAMA T-403/93A/CA ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

Se realizé una comparacion Figura (4.66), para observar el efecto de
afiadirle el agente compatibilizante a la mezcla T-403/93A; en la
seccion 4.2 “Analisis de la dispersion o6ptima entre las aminas
alifaticas, la organoarcilla C.93A y el inhibidor de corrosion (Ensayo
6)” se realiz6é un analisis mas profundo de los resultados presentados

en los difractogramas.
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FIGURA 4.66 COMPARACION ENTRE T-403 /93A CON
T-403/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 36

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 6 (T-403/93A /CA)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] | d-spacing [A]
T-403 93A 1.4400 148.9200 61.3126
T-403 93A CA 1.3390 147.3800 65.9319

En la Figura (4.67), se presentd la mezcla entre la amina reactiva
como la EDR-148 con la organoarcilla C.93A que mejor resultado se

obtuvo entre este tipo de mezcla amina reactiva/organoarcilla.
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FIGURA 4.67 DIFRACTOGRAMA EDR-148 / 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En el siguiente difractograma Figura (4.68), se busc6 mejorar la
intercalacion que present6 la mezcla entre la amina reactiva EDR-
148 con la organoarcilla C.93A afiadiéndole un agente

compatibilizante como el CA.
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FIGURA 4.68 DIFRACTOGRAMA EDR-148 / 93A/CA ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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Se realiz6 una comparacion Figura (4.69), para observar el efecto
de anadirle el agente compatibilizante a la mezcla EDR-148/93A; en
la seccidon 4.2 “Analisis de la dispersion 6ptima entre las aminas
alifaticas, la organoarcilla C.93A y el inhibidor de corrosion (Ensayo
6)” se realiz6 un andlisis mas exhaustivo de los resultados

presentados en los difractogramas.
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FIGURA 4.69 COMPARACION ENTRE EDR-148 /93A CON

EDR-148/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 37

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 6 (EDR-148/

93A / CA)
Peak List
Pos.
Sample [°2Th.] Height [cts] | d-spacing [A]
EDR-148 93A 1.4080 61.7500 62.6757
EDR-148 93A CA 1.3930 151.6000 63.3606
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En la Figura (4.70), presentd la mezcla entre otro tipo de amina
reactiva como la EDR-176 con la organoarcilla C.93A que mejor
resultado se obtuvo entre este tipo de mezcla amina

reactiva/organoarcilla.
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FIGURA 4.70 DIFRACTOGRAMA EDR-176 / 93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En el siguiente difractograma Figura (4.71), se buscé mejorar la
intercalacion que presento la mezcla entre otro tipo de amina reactiva
EDR-176 con la organoarcilla C.93A afadiéndole un agente

compatibilizante como el CA.
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FIGURA 4.71 DIFRACTOGRAMA EDR-176 / 93A/CA ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

Se realiz6 una comparacion Figura (4.72), para observar el efecto
de afnadirle el agente compatibilizante a la mezcla EDR-176/93A; en
la seccion 4.2 “Analisis de la dispersion Optima entre las aminas
alifaticas, la organoarcilla C.93A y el inhibidor de corrosién (Ensayo
6)” se realiz6 un andlisis mas profundo de los resultados

presentados en los difractogramas.
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FIGURA 4.72 COMPARACION ENTRE EDR-176 /93A CON EDR-
176/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL
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TABLA 38

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 6 (EDR-176 / 93A / CA)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] | d-spacing [A]
EDR-176 93A 1.4390 188.6700 61.3543
EDR-176 93A
CA 1.3820 91.6700 63.8880

En la Figura (4.73), present6 la mezcla de una penta amina como
la TEPA con la organoarcilla C.93A que mejor resultado se obtuvo

entre este tipo de mezcla penta amina/organoarcilla.
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FIGURA 4.73 DIFRACTOGRAMA TEPA /93A ENSAYO

OPTIMIZADO FINAL

En el siguiente difractograma Figura (4.74), se buscé mejorar la

intercalacion que presento la mezcla entre una penta amina TEPA
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con la organoarcilla C.93A afadiéndole un agente compatibilizante

como el C.A.
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FIGURA 4.74 DIFRACTOGRAMA TEPA /93A/CA ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

Se realiz6 una comparacion Figura (4.75), para observar el efecto
de afadirle el agente compatibilizante a la mezcla TEPA/93A; en la
seccion 4.2 “Analisis de la dispersion oOptima entre las aminas
aliféticas, la organoarcilla C.93A y el inhibidor de corrosién (Ensayo
6)” se realizd un analisis mas detallado de los resultados

presentados en los difractogramas.
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FIGURA 4.75 COMPARACION ENTRE TEPA /93A CON
TEPA/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 39

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 6 (TEPA /93A / CA)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] | d-spacing [A]
TEPA 93A 1.5920 75.4500 55.4425
TEPA 93A CA 1.4770 62.4800 59.7844

En la Figura (4.76), presentd la mezcla entre otro tipo de penta
amina como la TETA con la organoarcilla C.93A que mejor
resultado se obtuvo entre este tipo de mezcla penta

amina/organoarcilla.



204

°]; 60.19336 [A]

0 i T T T
2 4 6 8

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

FIGURA 4.76 DIFRACTOGRAMA TETA /93A ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL

En el siguiente difractograma Figura (4.77), se buscé mejorar la
intercalacion que presentd la mezcla entre otro tipo de penta amina
como la TETA con la organoarcilla C.93A afadiéndole un agente

compatibilizante como el CA.

TETA 93A CA

11442 []; 61.19845 [A]

1 1 T
4 6 8

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

FIGURA 4.77 DIFRACTOGRAMA TETA /93A/CA ENSAYO
OPTIMIZADO FINAL
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Se realiz6 una comparacion Figura (4.78), para observar el efecto
de afadirle el agente compatibilizante a la mezcla TETA/93A; en la
seccion 4.2 “Analisis de la dispersién optima entre las aminas
alifaticas, la organoarcilla C.93A vy el inhibidor de corrosién (Ensayo
6)” se realizd6 un anadlisis mas exhaustivo de los resultados

presentados en los difractogramas.

200

—— TETA 93A
—— TETA 93A CA

100 —

0 T EE— = — EE— ==
2 1 6 8
Position [*2Thetal (Copper (Cu))

FIGURA 4.78 COMPARACION ENTRE TETA /93A CON

TETA/93A/CA ENSAYO OPTIMIZADO FINAL

TABLA 40

RESULTADOS OBTENIDOS DEL ENSAYO 6 (TETA/93A / CA)

Peak List
Sample Pos. [°2Th.] | Height [cts] | d-spacing [A]
TETA 93A 1.4660 48.1600 60.1933
TETA 93A CA 1.4420 75.6700 61.1984
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Asentamiento y Compatibilidad de la organoarcilla C93A con

las resinas epoxicas (Ensayo 1 FTIR)

Las tablas presentadas se las obtuvo mediante el monitoreo de
asentamiento visual de la mezcla resinas epoxicas/ organoarcilla
C93A en tubos de ensayo plasticos de 15ml sometidos a un equipo
centrifugador. En la seccion 4.2 “Anadlisis del asentamiento y
compatibilidad de la organoarcilla C93A con las resinas epoxicas

(Ensayo 1 FTIR)” se realiz6 una andlisis mas detallado.

TABLA 41

MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO GE-60/93A

Equipo centrifugador
a 3000rpm durante 15min
GE-60 /93A
t(min) ASENT(mI)

0 0.0 10.0
45 0.5 9.5
130 1.0 9.0
430 1.5 8.5
730 2.0 8.0
900 2.5 7.5

1500 3.0 7.0




TABLA 42

MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO GE-40/93A

Equipo centrifugador
a 3000rpm durante 5min
GE-40 /93A
t(min) ASENT(mI)
0 0.0 10.0
15 0.5 9.5
70 1.0 9.0
119 1.5 8.5
360 2.0 8.0
510 2.5 7.5
740 3.0 7.0
TABLA 43

MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO GE-38/93A

Equipo centrifugador
a 3000rpm durante 2min
GE-38 /93A
t(min) ASENT(mI)
0 0.0 10.0
5 0.5 9.5
30 1.0 9.0
60 1.5 8.5
122 2.0 8.0
390 2.5 7.5
450 3.0 7.0

207
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Asentamiento y Compatibilidad de la organoarcilla C93A con

las aminas alifaticas (Ensayo 2 FTIR)

TABLA 44

MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO D-230/ 93A

D-230 /93A
t(min) | ASENT(mI) Area (FTIR-ATR)
3025-3706 Normalizado
0 0.0 10.0 70.97 1.00
1 75.57 1.06
3 81.11 1.14
5 88.51 1.25
10 0.5 9.5 98.61 1.39
15 1.0 9.0 106.22 1.50
20 15 8.5 112.7 1.59
30 2.0 8.0 126.83 1.79
45 2.5 7.5 137.74 1.94
60 3.0 7.0 148.26 2.09

Con los tiempos de asentamiento obtenidos en el monitoreo tangible
visual, se procedi6 a realizar el monitoreo INSITU en el ensayo ATR
presentado para la mezcla D-230 /93A Figura (4.79). Se analizé con
mas detalle en la secciébn 4.2 “Analisis de asentamiento y
compatibilidad de la organoarcilla 93A con las aminas alifaticas

(Ensayo 2 FTIR)".
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MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO T- 403/ 93A

T-403 /93A
t(min) | ASENT(mI) Area (FTIR-ATR)
3025-3706 Normalizado
0 0.0 10.0 59.01 1.00
1 59.5 1.01
3 61.39 1.04
5 63.01 1.07
10 68.01 1.15
20 73.12 1.24
30 0.5 9.5 73.51 1.25
160 1.0 9.0 107.29 1.82
180 1.5 8.5 110.95 1.88
240 2.0 8.0 112.53 1.91
300 2.5 7.5 115.96 1.97
355 3.0 7.0 126.2 2.14

Con los tiempos de asentamiento obtenidos en el monitoreo

tangible visual, se procedié a realizar el monitoreo INSITU en el

ensayo ATR presentado para la mezcla T-403 /93A Figura (4.81).

Se analiz6 con mas detalle en

la secciobn 4.2 “Analisis de

asentamiento y compatibilidad de la organoarcilla 93A con las

aminas alifaticas (Ensayo 2 FTIR)".
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TABLA 46

MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO EDR-148 / 93A

EDR-148 /93A
t(min) | ASENT(ml) Area (FTIR-ATR)
3000-3706 | Normalizado

0 0.0 10.0 86.7 1.00
1 - - 102.05 1.18
3 - - 107.45 1.24
5 - - 114.27 1.32
10 0.5 9.5 129.78 1.50
20 1.0 9.0 150.47 1.74
35 1.5 8.5 158.86 1.83
60 2.0 8.0 182.08 2.10
120 2.5 7.5 215.72 2.49
140 3.0 7.0 222.67 2.57

Con los tiempos de asentamiento obtenidos en el monitoreo
tangible visual, se procedié a realizar el monitoreo INSITU en el
ensayo ATR presentado para la mezcla EDR-148 /93A Figura
(4.83). Se analizé con mas detalle en la seccion 4.2 “Analisis de
asentamiento y compatibilidad de la organoarcilla 93A con las

aminas alifaticas (Ensayo 2 FTIR)".
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TABLA 47

MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO EDR-176 / 93A

EDR-176 /93A
t(min) | ASENT(mI) Area (FTIR-ATR)
3000-3706 | Normalizado
0 0.0 10.0 66.1 1.00
1 65.52 0.99
3 66.15 1.00
5 68.19 1.03
10 79.67 1.21
20 0.5 9.5 86.82 1.31
40 1.0 9.0 117.24 1.77
60 1.5 8.5 133.86 2.03
94 2.0 8.0 155.72 2.36
110 2.5 7.5 162.23 2.45
127 3.0 7.0 166.33 2.52

Con los tiempos de asentamiento obtenidos en el monitoreo
tangible visual, se procedié a realizar el monitoreo INSITU en el
ensayo ATR presentado para la mezcla EDR-176 /93A Figura
(4.85). Se analizé con méas detalle en la seccion 4.2 “Analisis de
asentamiento y compatibilidad de la organoarcilla 93A con las

aminas alifaticas (Ensayo 2 FTIR)".
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TABLA 48

MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO TEPA / 93A

TEPA /93A
t(min) | ASENT(mI) Area (FTIR-ATR)
3004-3706 | Normalizado

0 0.0 10.0 80.3 1.00
1 - - 79.22 0.99
3 - - 78.55 0.98
5 - - 77.66 0.97
10 74.44 0.93
20 79.86 0.99
25 0.5 9.5 83.24 1.04
110 1.0 9.0 161.22 2.01
190 1.5 8.5 220.67 2.75
210 2.0 8.0 226.4 2.82
240 2.5 7.5 234.79 2.92
300 3.0 7.0 237.59 2.96
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Con los tiempos de asentamiento obtenidos en el monitoreo

tangible visual, se procedi6 a realizar el monitoreo INSITU en el

ensayo ATR presentado para la mezcla TEPA /93A Figura (4.87).

Se analiz6 con mas detalle en

la seccion 4.2 “Analisis de

asentamiento y compatibilidad de la organoarcilla 93A con las

aminas alifaticas (Ensayo 2 FTIR)”.
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MONITOREO TIEMPO DE ASENTAMIENTO TETA /93A

TETA /93A
t(min) | ASENT(ml) Area (FTIR-ATR)
3006-3706 | Normalizado

0 0.0 10.0 90.25 1.00
1 - - 89.29 0.99
3 - - 88.9 0.99
5 - - 89.048 0.99
10 90.81 1.01
20 101.14 1.12
50 0.5 9.5 149.74 1.66
75 1.0 9.0 182.23 2.02
90 15 8.5 191.4 2.12
140 2.0 8.0 225.08 2.49
160 2.5 7.5 233.58 2.59
184 3.0 7.0 234.62 2.60

Con los tiempos de asentamiento obtenidos en el monitoreo

tangible visual, se procedid a realizar el monitoreo INSITU en el

ensayo ATR presentado para la mezcla TETA /93A Figura (4.89).

Se analiz6 con mas detalle en

la seccion 4.2 “Analisis de

asentamiento y compatibilidad de la organoarcilla 93A con las

aminas alifaticas (Ensayo 2 FTIR)”.
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4.2. Analisis de los Resultados Obtenidos

Andlisis Efecto de la Previa preparacion del C.93A (Ensayo 1)

Este ensayo 1 fue la primera caracterizacion que se lo efectuo en el
proyecto. Se partié de la idea de realizar una previa mejora en la
organoarcilla, la cual consistié en un lavado de la organoarcilla que
permita eliminar los iones de sulfato por medio de un equipo

centrifugador.

El cual se puede observar en la Figura (4.1) que la cloisite 93A sin
Lavar presenta en su difractograma una distancia espectral de
25.7848A, mientras que aquella que se la sometid al lavado de
iones de sulfato Figura (4.2) presenta en su difractograma una

distancia espectral de 26.4508A.

Al comparar ambos difractogramas Figura (4.3), se pudo comprobar
gue esta previa preparacion de la organoarcillla, no incide en una
mejora significativa ya que sus distancias entre capas son muy
similares de 25.7848A a 26.4508A véase (Tabla 19); el cual este
resultado indica que la organoarcilla 93A sometida a lavado tendra
un resultado similar que aquella sin lavar con respecto a la

compatibilidad y tipos de nanocompuestos a formarse.
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Andlisis de procedimiento y concentracion optima del inhibidor

al mezclarse con la organoarcilla C.93A (Ensayo 2)

Este ensayo 2 fue transcendental para conocer la proporcion
correcta del Inhibidor de corrosion (RM-210) a usarse y determinar
el procedimiento 6ptimo de mezclado entre el inhibidor (RM-210)
con la organoarcilla (93A) para un mezclado adecuado con las

resinas epoxicas y aminas alifaticas.

En los difractogramas presentados se muestra la mezcla del
inhibidor de corrosion con las organoarcillas bajo 3 procedimientos y

diferentes proporciones de este, los cuales fueron:

e Enlafigura (4.4) se muestra como el inhibidor mezclado con la
organoarcilla a temperatura ambiente presenta un
espaciamiento basal de 31.8597A. En la Figura (4.5) se

produce un incremento del espacio basal a 34.4990A debido
a que fue sometido a un incremento de 70°C durante 10min. El
tercer procedimiento Figura (4.6) (denominado normal),

consisti6 en la mezcla horno 70°C durante 10min —speed

mixer 2500rpm durante 1min - horno 70°C durante 10min y

speed mixer 2500rpm durante 1min, lo que dio como resultado

un aumento en el espaciamiento basal hasta 38.4043 A.
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Se deduce que este sistema el mas eficiente. Dicha
comparacion se la puede observar muy claramente en la
Figura (4.7) en donde la proporcion de CA fue del 20% de
organoarcilla.

En la figura (4.8) se muestra como el inhibidor mezclado con la
organoarcilla a temperatura ambiente presenta un
espaciamiento basal de 26.9991A. En la Figura (4.9) se

produce un incremento del espacio basal a 34.0350A debido
a que fue sometido a un incremento de 70°C durante 10min. El
tercer procedimiento Figura (4.10) (denominado normal),

consistié en la mezcla horno 70°C durante 10min — speed

mixer 2500rpm durante 1min - horno 70°C durante 10min y

speed mixer 2500rpm durante 1min, lo que dio como resultado
un aumento en el espaciamiento basal hasta 35.2632 A.

Se deduce que este sistema el mas eficiente. Dicha
comparacion se la puede observar muy claramente en la
Figura (4.11) en donde la proporcién de C.A fue del 10% de
organoarcilla.

En la Figura (4.12) se muestra como el inhibidor mezclado con
la organoarcilla a temperatura ambiente presenta un

espaciamiento basal de 26.3026A. En la Figura (4.13) se
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produce un incremento del espacio basal a 26.9053A debido
a que fue sometido a un incremento de 70°C durante 10min.
El tercer procedimiento Figura (4.14) (denominado normal),

consistié en la mezcla horno 70°C durante 10min — speed

mixer 2500rpm durante 1min - horno 70°C durante 10min y

speed mixer 2500rpm durante 1min, lo que dio como resultado
un aumento en el espaciamiento basal hasta 26.9163 A, se
deduce que este sistema el mas eficiente. Dicha comparacion
se la puede observar muy claramente en la Figura (4.15) en
donde la proporcion de C.A fue del 2% de organoarcilla.

Una vez realizado un andlisis detallado de los difractogramas
presentados, se estipuld que la proporcién éptima entre la
mezcla organoarcilla-inhibidor es del 20% equivalente al 1%
de la mezcla total entre amina o resina-organoarcilla-inhibidor

y el procedimiento fue denominado normal.

Andlisis de dispersion 6ptima entre las resinas epoxicas y las

organoarcillas C93A, C20A y C30B (Ensayo 3 Optimizado Final)

Este ensayo presentado se lo obtuvo después de 2 procesos de
optimizacion, lo que llevdé a un proceso final llamado “Ensayo 3
Optimizado Final”; el cual sirvi6 para comparar el grado de

compatibilidad entre la mezclas resina-organoarcilla.
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En el caso de la resina GE-38 con la organoarcilla 93A Figura
(4.16) se pudo observar la distancia espectral mas relevante
obtenida de 52.2680A, seguida de la 30B Figura (4.17) con
una intercalacion de 36.7965A y finalmente la 20A Figura
(4.18) que presenta dos intercalaciones de 35.7758 A y
19.8000 A. Esta comparacion se la puede apreciar de forma

mas notoria en la Figura (4.19).

En el caso de la resina GE-40 con la organoarcilla 93A Figura
(4.20) se pudo observar la distancia espectral mas relevante
obtenida de 54.6951A, seguida de la 30B Figura (4.21) con
una intercalacion de 39.6569A y finalmente la 20A Figura
(4.22) que presenta dos intercalaciones de 34.0097A y
17.9677A. Esta comparacion se la puede apreciar de forma

mas notoria en la Figura (4.23).

La dltima resina utilizada fue la GE-60 con la organoarcilla 93A
Figura (4.24) se obtuvo una exfoliacion, seguida de la 30B
Figura (4.25) con una intercalacion de 46.8113A y finalmente
la 20A Figura (4.26) que presenta una intercalaciéon de
33.9846A. Esta comparacion se la puede apreciar de forma

mas notoria en la Figura (4.27).
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Una vez hecho una analisis minucioso de los difractogramas
obtenidos, la dispersion optima obtenida sin duda fue la mezcla GE-

60/93A con un resultado de exfoliacion.

Andlisis la dispersion Optima entre las resinas epoxicas, la
organoarcilla C.93A y el inhibidor de corrosion (Ensayo 4

Optimizado Final).

El siguiente ensayo fue la continuacién del ensayo 3 presentado,
tan solo se tomé la organoarcilla que mejores resultados presento
entre la mezcla resina-arcilla que fue la 93A, en busca de una
mejora a dicha organoarcilla se le afiadio el inhibidor de corrosién y

los resultados obtenidos en los difractogramas fueron los siguientes:

e GE-38/93A con GE-38/93A/CA.- Se mejoré la intercalacién de
52.2680A a 57.1290A véase (Tabla 26); lo cual quiere decir
que la presencia del inhibidor en esta mezcla es de gran

ayuda para mejorar la dispersioén Figura (4.30).

e GE-40/93A con GE-40/93A/CA.- Como se pudo observar en el
difractograma Figura (4.33), la presencia del inhibidor en esta
mezcla en especifica mejora la intercalacion de 54.6951A a

59.1843A véase (Tabla 27).
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e GE-60/93A con GE-60/ 93A/ CA.- En esta mezcla en particular
por el difractograma obtenido Figura (4.36), se pudo observar
gue la presencia del inhibidor no incide en esta mezcla cuando
ya sin la presencia del inhibidor ya hubo exfoliacion véase

(Tabla 28).

Analisis la dispersion Optima entre las aminas alifaticas y las
organoarcillas C93A, C20A y C30B (Ensayo 5 Optimizado

Final).

Este ensayo presentado se lo obtuvo después de 2 procesos de
optimizacién, lo que llevd a un proceso final llamado “Ensayo 5
Optimizado Final”’; el cual sirvi6 para comparar el grado de

compatibilidad entre las aminas alifaticas-organoarcillas.

Se estandariz6 un tiempo de 10min por ensayo el cual elimina el
fendbmeno de asentamiento posible en los resultados obtenidos en

los difractogramas; dichos resultados fueron los siguientes:

e D-230 con 93A, 30B y 20A.- con la 20A Figura (4.39) se obtuvo
una intercalacion de 28.9385A la mas baja, seguida de la 30B

Figura (4.38) con una intercalacion de 33.0961A y la mas
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representativa entre ellas la mezcla D-230 con la 93A Figura
(4.37) con una distancia espectral de 46.0900A. Dicha
comparacion se la puede observar de forma mas notoria en la

Figura (4.40).

T-403 con 93A, 30B y 20A.- Las intercalaciones obtenidas son
mejores comparadas con la amina anterior, con la 20A Figura
(4.43) se obtuvo una intercalacion de 32.8653A la mas baja,
seguida de la 30B Figura (4.42) con una intercalaciéon de
43.7802A y el mas representativo la mezcla entre T-403 con la
93A Figura (4.41) con una distancia de 61.3126A. Dicha
comparacioén se la puede observar de forma mas notoria en la

Figura (4.44).

EDR-148 con 93A, 30B y 20A.- La compatibilidad entre esta
amina considerada reactiva es muy similar a la presentada en
la T-403 con las organoarcillas debido a los difractogramas
obtenidos, con la 20A Figura (4.47) presenta una intercalacion
de 30.0278A, seguido de la 30B Figura (4.46) que presenta
dos intercalaciones de 35.2372A y 17.3946A y el resultado

mas representativo con la 93A Figura (4.45) de 62.6757A.
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Dicha comparacion se la puede observar de forma mas notoria

en la Figura (4.48).

EDR-176 con 93A, 30B y 20A.- El grado de intercalacion de
esta amina es muy similar a la presentada en la T-403 y EDR-
148, con la 20A Figura (4.51) presenta una intercalacion de
31.2191A, seguido de la 30B Figura (4.50) que presenta una
intercalacion de 32.6639A vy el resultado mas representativo
con la 93A Figura (4.49) de 61.3543A. Dicha comparacion se

la puede observar de forma mas notoria en la Figura (4.52).

TEPA con 93A, 30B y 20A.- El grado de intercalacion
presentado por este ensayo es bajo. La Figura (4.55) presenta
una intercalacion de 31.0490A correspondiente a la mezcla
TETA/C20A. El caso de la mezcla con la 30B, la Figura (4.54)
presenta dos intercalaciones de 53.9360A y 16.1343A. Sin
embargo, la Figura (4.53) muestra el espaciamiento mas
representativo con la mezcla de TEPA/93A de
aproximadamente 55.4425A. Dicha comparacion se la puede

observar de forma mas notoria en la Figura (4.56).
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e TETA con 93A, 30B y 20A.- Posee un grado de intercalacion
intermedio comparado con las demas aminas; con la 20A
Figura (4.59) presenta una intercalacion de 28.9655A, seguido
de la 30B Figura (4.58) que presenta dos intercalaciones de
51.2532A y 32.2452A, el mas representativo el de la mezcla
de TEPA con 93A Figura (4.57) de 60.1936A. Dicha
comparacién se la puede observar de forma mas notoria en la

Figura (4.60).

Andlisis la dispersion Optima entre las aminas aliféticas, la
organoarcilla C.93A y el inhibidor de corrosién (Ensayo 6

Optimizado Final)

El siguiente ensayo fue la continuacion del ensayo 5 presentado,
tan solo se tomo la organoarcilla que mejores resultados presento
entre la mezcla amina-arcilla que fue la 93A, en busca de una
mejora a dicha organoarcilla se le afiadi6 el inhibidor de corrosion y

los resultados obtenidos en los difractogramas fueron los siguientes:

e D-230/93A con D-230/93A/CA.- Se mejord la intercalacion;

muy significativamente de 46.0900A a 53.9634A véase (Tabla
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35); lo cual quiere decir que la presencia del inhibidor en esta
mezcla es de gran ayuda para mejorar la intercalacion Figura

(4.61).

T-403/93A con T-403/93A/CA.- Como se pudo observar en el
difractograma Figura (4.66), la presencia del inhibidor en esta
mezcla; incide para una pequefia mejora en su intercalacion;
pero la mas considerable entre todas las mezclas aminas-

arcillas obtenida de 61.3126A a 65.9319A.

EDR-148/93A con EDR-148/ 93A/ CA.- Por el difractograma
presentado, se puede observar una leve mejora en su
intercalacion debido a la presencia del inhibidor de 62.6757A a

63.3606 A.

EDR-176/93A con EDR-176/ 93A/ CA.- Al igual que la mezcla
anterior; ya que pertenecen a la misma familia es légico que
exista una mejora muy similar a la que hubo en la amina EDR-

148 de 61.3543A a 63.8880A.

TEPA/93A con TEPA/ 93A/ CA.- Este ensayo presenta una

mejora no tan considerable comparada con las demas
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mezclas, pero valida la presencia del inhibidor con una mejora

de 55.4425A a 59.7844 A.

e TETA/93A con TETA/ 93A/ CA.- Se obtuvo una mejora no tan
representativa por la compatibilidad que resultado dicha
mezcla, pero de suma importancia para que la presencia del
inhibidor de corrosion sea vital al trabajar con aminas alifaticas

y organoarcillas con una mejora de 60.1933A a 61.1984A.

Dado que las intercalaciones obtenidas por los difractogramas
oscilan en un rango muy similar véase Tabla (50) no se puede
establecer con certeza la amina alifdtica que mejor compatibilidad
presenta con la organoarcilla 93A, es por ello que para justificar con
mayor certeza y confiabilidad, se procede a validar dicho analisis en
el procedimiento de asentamiento y ATR por Espectrometria

Infrarroja de Fourier.
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INTERCALACIONES OBTENIDAS ENTRE AMINAS ALIFATICAS

CON 93A/CA
93A/CA
Amina Alifatica Amstrong
D-230 53.96340
T-403 65.9319
EDR-176 63.8880
EDR-148 63.3606
TEPA 59.7844
TETA 61.1984

Andlisis de asentamiento y compatibilidad de la organoarcilla

C93A con las resinas epoxicas (Ensayo 1 FTIR)

Este ensayo correspondiente a las resinas epoxicas representa de

manera tangible visual de como actla el asentamiento de la

organoarcilla en dichas resinas; ya que al poseer viscosidades altas

en comparacion a las aminas alifaticas, el proceso de mezclado se

lo puede efectuar sin ningun problema; siempre y cuando se

considere los tiempos que se obtuvieron

continuacion:

presentados a
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e GE-60/93A.- Correspondiente a dicha mezcla por ser la resina
que presenta mayor viscosidad es ldgico que el tiempo minimo
gue se obtuvo para el primer asentamiento de 0.5ml es de
45min; cabe recalcar que la mezcla fue sometida a un equipo
centrifugador durante 15min a 3000rpm.

e GE-40/93A.- Dicha resina es la que posee una viscosidad
intermedia y esto se lo puede denotar por el tiempo minimo
que se obtuvo para el primer asentamiento de 0.5ml es de
15min, cabe recalcar que la mezcla fue sometida a un equipo
centrifugador durante 5min a 3000rpm debido a la viscosidad
intermedia presentada.

e GE-38/93A.- ya que esta resina es la de menor viscosidad
esto es confirmado, debido al resultado obtenido para el
primer asentamiento de 0.5ml es de 5min; dicha mezcla
también fue sometida al equipo centrifugador durante 2min a

3000rpm debido a la viscosidad baja presentada.

Gracias a la Ley de Stocks descrita como se indicé en la seccion
2.4. Se pueden determinar los diametros hidrodindmicos de las
organoarcillas con cada resina epoxica. Al reordenar la ecuacion de

Stokes y utilizar los datos de viscosidad, densidad proporcionada
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por los fabricantes de las resinas y organoarcilla ver apéndices (A,
B, C y D) se parte de la siguiente expresion:
Primero se parte de la siguiente ecuacion (1.1):

_X
=

v, (1.1)

Debido al monitoreo de asentamiento entre las diferentes resinas es
de 0.5ml, se procede a igualar dichas distancias entre las diferentes

resinas en este caso la GE-60 con la GE-40 de la siguiente manera:
Xj1 = X)2
Entonces al igualar dicha expresion queda que:
Var tar = Vaz taz

Por otro lado se sabe que la velocidad de asentamiento por la ley

de Stokes es igual a la ecuacion (1.2):

:gDh2 (pp_ pm)
18u

Va (1.2)

Al reemplazar se obtiene la siguiente igualdad:

g DhGE—602 (P93a — PGE-60)
18pgE-60

_ 8DngE-40" (Po3a — PGE-40)
B 18pgE-40

aGE-60

tagE-40
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Al substituir para el primer asentamiento monitoreado de 0.5ml y al
reemplazar los valores dados en tablas en la seccion de apéndices

(A, B, Cy D) se obtiene lo siguiente:

k k
Dhge-60- (1880 g/ms — 1285 g/m3)
2700s

13 Pa.s
k k
Dhg-40” (1880°5/ 5 — 1245 8/ ;)

- 1.05 Pa.s 900s

Al despejar dicha ecuacion se llega a la siguiente relacion:

Dhge-60 = 2.09 Dyge-40

Las demas relaciones que se obtuvieron fueron las siguientes:

Dhge—60 = 3.58 Dpgg-_38

Dyge-40 = 0.53 Dpge-38

Debido a que la resina GE-60 presenta la mayor relacion de
diametros, se deduce que su compatibilidad es la mejor en la

mezcla con la organoarcilla 93A.
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Andlisis de asentamiento y compatibilidad de la organoarcilla

C93A con las aminas alifaticas (Ensayo 2 FTIR)

En este ensayo correspondiente a las aminas alifatica permite
conocer tanto de manera visual tangible con el ensayo de
asentamiento, como de manera automatizada con el procedimiento
de ATR efectuado; reforzar y complementar ambos resultados
obtenidos para conocer como actla el asentamiento de la
organoarcilla en dichas aminas alifaticas; ya que al eliminar el
efecto de asentamiento se estara seguro que el ensayo realizado en
el mezclado se descartara el asentamiento; siempre y cuando se
considere los tiempos que se obtuvieron en el primer tramo del

monitoreo presentados a continuacion:

e D-230/93A.- Asentamiento de 0.5ml en tjx= 10min

e T-403/93A.- Asentamiento de 0.5ml en tj;, =30min

e EDR-148/93A.- Asentamiento de 0.5ml en t;, =10min
e EDR-176/93A.- Asentamiento de 0.5ml en tj, = 20min
e TEPA/93A.-Asentamiento de 0.5ml en tj;,m =25min

e TETA/93A.- Asentamiento de 0.5ml en tj; =50min.
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Otro parametro que se logré analizar gracias a los resultados

presentados fue de qué manera reacciona su composicion a medida

que transcurre el tiempo con un monitoreo INSITU especifico de

cada mezcla Amina-Organoarcilla; se llegé al siguiente analisis

presentado a continuacion:

La extension de la banda de amina primaria se dividi6 en
asimétrica (3368-3370cm-1) y simétrica (3291-3298cm-1). Se
pudo notar que la cantidad de C.93A es muy baja en la
superficie del cristal ATR al comienzo del experimento, pero
ambas bandas se incrementan continuamente al transcurrir el
asentamiento eso nos denota la mayor presencia de C.93A,
esto se da debido a la interaccién entre N-H y el Oxigeno de la

superficie de la montmorillonita.

La flexion de la cadena N-H se observé alrededor de 1590-

1600cm-1.

El movimiento de la cadena N-H se encontro alrededor de la
region 909-666cm-1, dicha region se la dividi6 en dos
regiones. La primera entre 700-900cm-1, en el cual se produjo

el movimiento principal de la cadena N-H (grupos de aminas



238

primarias y secundarias). La otra region fue entre 600-700cm-

1 esta mostro una caracteristica torsional de la cadena C-N-H.

Se deduce que la banda mas pequefia se encuentra entre
400-500cm-1 se le atribuyd a una torcedura o una vibracién

torsional de las cadenas C-N.

D-230/93A.- Para esta mezcla, el monitoreo efectuado duro un
tiempo total 60min correspondiente al ensayo de ATR y al
ensayo de asentamiento, con respecto a la velocidad de
asentamiento presentan una tendencia similar Figura (4.80) y
es considerada alta por el tiempo total que este efectud en
3.0ml de monitoreo; por otro lado el espectrograma
presentado por el ensayo de ATR revela que la compatibilidad
entre la amina D-230 con la organoarcilla 93A es alta, debido a
que la concentracion de aminas primarias tiene un aumento
considerable a medida que transcurrié el monitoreo Figura

(4.79) .

T-403/93A.- En la siguiente mezcla, el monitoreo efectuado
duro un tiempo total de 355min correspondiente al ensayo de

ATR y al ensayo de asentamiento, con respecto a la velocidad
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de asentamiento presentan un comportamiento distinto
durante gran parte del monitoreo pero que al final hallan su
tendencia Figura (4.82) y considerada lenta por el tiempo total
que este efectué en 3.0ml de monitoreo; por otro lado el
espectrograma presentado revela que la compatibilidad entre
la amina T-403 con la organoarcilla 93A es considerada alta,
debido a que al igual que la amina anterior la concentracion de
aminas primarias tiene un aumento considerable a media que

transcurrio el monitoreo Figura (4.81).

EDR-148/93A.- Este monitoreo fue efectuado en un tiempo
total de 140min correspondiente al ensayo de ATR y al ensayo
de asentamiento, con respecto a la velocidad de asentamiento
presentan una tendencia similar Figura (4.84) y considerada
media por el tiempo total que este efectu6 en 3.0ml de
monitoreo; por otro lado con respecto al espectrograma
presentado revela que la compatibilidad entre la amina EDR-
148 con la organoarcilla 93A es considerada media, ya que la
concentracion de las aminas primarias transcurrido el

monitoreo tiene un aumento moderado Figura (4.83).
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EDR-176/93A.- El siguiente monitoreo tomo un tiempo total de
127min correspondiente al ensayo de ATR y al ensayo de
asentamiento, con respecto la velocidad de asentamiento
presentan una tendencia similar Figura (4.86) y es
considerada media por el tiempo total que este efectué en
3.0ml de monitoreo; por otro lado con respecto al
espectrograma presentado revela que la compatibilidad entre
la amina EDR-176 con la organoarcilla 93A es considerada
media, ya que la concentracion de las aminas primarias
transcurrido el monitoreo tiene un aumento moderado Figura

(4.85).

TEPA/93A.- Este monitoreo llevé en un tiempo total de 300min
correspondiente al ensayo de ATR y al ensayo de
asentamiento, con respecto a la velocidad de asentamiento es
considerada lenta por el tiempo total que este efectué en 3.0ml
de monitoreo, presenté un comportamiento inicial distinto pero
con una misma tendencia al transcurrir el ensayo Figura
(4.88). Por otro lado con respecto a la compatibilidad entre la
amina TEPA con la organoarcilla 93A es considerada alta, ya
qgue la concentracibn de aminas primarias transcurrido el

monitoreo es alta Figura (4.87).
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e TETA/93A.- El siguiente monitoreo dio un tiempo total de
184min correspondiente al ensayo de ATR y al ensayo de
asentamiento, la velocidad de asentamiento es considerada
media por el tiempo total que este efectu6 en 3.0ml de
monitoreo con igual tendencia Figura (4.90); con respecto a la
compatibilidad entre la amina TETA con la organoarcilla 93A
es considerada baja, ya que la concentracion de aminas

primarias transcurrido el monitoreo es baja Figura (4.89).

Dicho efecto de la velocidad de asentamiento transcurrido el

monitoreo INSITU se lo puede apreciar en la Figura (4.91).

Settlement distance at tube

0 50 100 150 200 250 300 350 400

Settlement time (min)
—@—T-403 —@—EDR-148 —@—EDR-176 —@—TETA —@—TEPA —@—D-230

FIGURA 4.91 VELOCIDAD DE ASENTAMIENTO DE AMINAS
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Para tener una idea mas clara de la reaccion que sucede en el
monitoreo INSITU con respecto a la concentracion de aminas
primarias y por ende su compatibilidad a medida que transcurre el

tiempo con las organoarcillas se presentan las siguientes Figuras

ilustrativas:
r N
N _J

FIGURA 4.92 COMPATIBILIDAD T- 403/93A OMIN (Curva Roja)

4 Y

’
N

FIGURA 4.93 COMPATIBILIDAD T- 403/93A 30MIN (Curva Azul)

4 N

FIGURA 4.94 COMPATIBILIDAD T- 403/93A 160MIN (Curva
Rosada)
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FIGURA 4.95 COMPATIBILIDAD T- 403/93A 180MIN (Curva Verde
Claro)

FIGURA 4.96 COMPATIBILIDAD T- 403/93A 240MIN (Curva
Amarilla)

FIGURA 4.97 COMPATIBILIDAD T- 403/ 93A 300MIN (Curva

Celeste)
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FIGURA 4.98 COMPATIBILIDAD T- 403/93A 355MIN (Curva Verde

Oscuro)

Otra manera de poder visualizar la compatibilidad entre las aminas
alifaticas y la organoarcilla 93A que fueron monitoreadas es por

medio del céalculo del didAmetro hidrodinamico.

El cual con el tiempo de asentamiento obtenido en la seccién
anterior en este caso particular para la T-403 de 30min equivalente
a 1800s y la distancia lineal de 0.003m equivalente a 0.5ml, se
procedio a calcular primero la velocidad de asentamiento ecuacion

(1.1).

Vur-403 = 1.66x10°°m/s
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Luego con la velocidad de asentamiento obtenida, se procede con
la ecuacion (1.2) a obtener el diametro hidrodinamico, se utilizo los
datos de viscosidad, densidad proporcionada por el fabricante de
aminas y organoarcilla ver apéndices (A, B, C y D), se obtiene el
siguiente diametro hidrodinamico para la T-403 al reemplazar

dichos valores:

vV _ g DhT—4O32 (Po3a — PT-403)
aT=403 18Ur_403

(1.2)

k k
9.80™/ > Dir—sos” (1880 %/ 5 — 978 %/ )

1.66x10" M/, =
X /s 18(0.072 Pa.s)

Dp1_403 = 1.56x 107> m/s

La Ley de Stock me permiti6 establecer una buena relacion entre el
diametro hidrodindmico y la dispersion. Ademas se obtuvo los
demas diametros dinamicos para las aminas alifaticas restantes en
las diferentes distancias y tiempos de asentamiento para cada

amina alifatica en particular presentado en la Tabla (51)
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DIAMETROS HIDRODINAMICOS DE LAS MEZCLAS AMINAS
ALIFATICAS / ORGANOARCILLA 93A

Dh Dh Dh Dh Dh D
Distancia| TEPA | TETA EDR148 | EDR176 | T403 D230

a (15ml) (m) (m) (m) (m) (m) (m)
1.49E- | 6.57E- 1.56E- | 9.67E-

0.5 05 06 9.08E-06 | 6.77E-06 05 06
1.01E- | 7.59E- 9.57E- | 1.12E-

1.0 05 06 9.08E-06 | 6.77E-06 06 05
9.38E- | 8.48E- 1.10E- | 1.18E-

1.5 06 06 8.41E-06 | 6.77E-06 05 05
1.03E- | 7.85E- 1.10E- | 1.12E-

2.0 05 06 7.41E-06 | 6.25E-06 05 05
1.08E- | 8.21E- 1.10E- | 1.02E-

2.5 05 06 5.86E-06 | 6.46E-06 05 05
1.06E- | 8.39E- 1.11E- | 9.67E-

3.0 05 06 5.94E-06 | 6.58E-06 05 06

Los didmetros hidrodinamicos hallados se encuentran en un rango

valido, ya que el diametro de las organoarcillas va del orden de

15um a 25um; estos resultados se los representd en la Figura

(4.99).
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Distancia de Asentamiento a 15ml
—@—TEPA —@—TETA @— EDR148
—@—D.HEDR176(m) —@— D.H T403(m) @— D.H D230(m)

FIGURA 4.99 DIAMETROS HIDRODINAMICOS VS DISTANCIA DE

ASENTAMIENTO

Para poder visualizar de una manera mas clara el efecto del diametro
hidrodindmico en la compatibilidad molecular de las mezclas
efectuadas en el monitoreo, se realizd las siguientes Figuras

ilustrativas:
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FIGURA 4.100 EFECTO DEL DIAMETRO HIDRODINAMICO EN LA
COMPATIBILIDAD MOLECULAR



CAPITULO 5

5. Conclusiones y Recomendaciones
5.1 Conclusiones

e Se obtuvo una leve mejora previo al proceso de mezclado, el
cual consistio en el lavado de la organoarcilla (93A) para la
eliminacion de iones de sulfato, que mejora el espacio

interlaminar entre las capas de la organoarcilla.

e Se estableci6 la proporcion y técnica éptima de aplicacion del
inhibidor de corrosion, la cual fue del 1% en la mezcla amina o
resina-arcilla-inhibidor, mezclado manual - horno 10min- speed
mixer durante 1min a 2500rpm - horno 10min - speed mixer
durante 1min a 2500rpm; esto se pudo concluir mediante las

pruebas efectuadas en el difractbmetro de Rayos.
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Se desarrollé una conexion entre los ensayos de difractometria
y espectrometria, estandarizar el tiempo limite de asentamiento
por ensayo de 10min, el cual dio como resultado la eliminacion

del efecto del asentamiento en la realizacion de los ensayos.

Se encontré la mezcla entre resina-organoarcilla que mayor
tiempo se demord en asentarse 0.5ml fue: GE-60/93A con un
tiempo de 45min; por otro lado las tres mezclas amina-
organoarcilla que mayor tiempo se demoraron en asentarse
0.5ml fueron: TEPA/93A con un tiempo de 50min, seguido de la
T-403/93A con un tiempo de 30min y finalmente TETA/93A con

un tiempo de 25min.

Se determind la mezcla entre resina-organoarcilla-inhibidor que
mejor difractograma presento fue: GE-60/93A/CA el cual dio
como resultado una exfoliacion; por otro lado en las mezclas
amina-organoarcilla-inhibidor, debido a la similitud en los
difractogramas presentados, se vio la necesidad de

complementar con el ensayo ATR para validar los resultados.
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Se observo el grado de compatibilidad de las mezclas Aminas-
Organoarcillas en el espectrémetro por medio del monitoreo
INSITU, se concluyé que se depende de la concentracion de
aminas primarias presentes, para poder determinar que
mezclas que presentan la mejor compatibilidad entre la mezcla
amina-organoarcilla, en este caso fueron: D-203/93A y T-

403/93A.

Se dedujo un procedimiento Optimo, el cual fue necesario
realizar dos procesos de Optimizacion en los ensayos
efectuados, cada vez se tomo en consideracion nuevos factores
gue pudieren inferir en los resultados obtenidos como: el
asentamiento, los pardmetros de operacion de los ensayos y el

tipo de preparacion de cada mezcla.

Se efectué un método analitico, por medio de la Ley de Stokes,
para determinar los didmetros hidrodinamicos y tener una idea
de la compatibilidad en los arreglos moleculares entre las

mezclas efectuadas al transcurrir el tiempo del mezclado.
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e Se obtuvo que la mejor mezcla en el presente proyecto de
graduacion, resina-organoarcilla-inhibidor fue: GE-60/93A/CA y

la mejor mezcla amina-organoarcilla-inhibidor fue:

T-403/93A/CA las cuales se las pudo caracterizar y sintetizar
mediante los ensayos de Espectrometria Infrarroja,

difractometria de rayos X y métodos analiticos.

5.2 Recomendaciones

e Considerar que el ambiente en donde se debe mantener las
Arcillas y los sistemas de mezclado con Arcillas; debe poseer
un confort menor al 55%; que garantice una humedad

relativamente baja del ambiente.

e Ayudar a mantener el ambiente con baja humedad, con

sistemas de refrigeracion con una temperatura alrededor de
20°C en conjunto con sistemas de deshumidificadores; estos

sistemas seran de gran ayuda para tener un ambiente Optimo

de trabajo.
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Recordar el uso de la sorbona y mascarilla de proteccion en el
proceso de tamizado y mezclado; ya que se manejan particulas
de polvo en pequefias escalas, que pudieran afectar a la salud

en el caso de no usar proteccion.

Tomar en cuenta al usar el equipo de centrifugado, tener que
balancear la carga, para evitar problemas de vibracion; que a

priori puedan causar dafios al equipo.

Antes de ocupar el equipo de difractometria Panalytical; hacer
una revision de: su equipo auxiliar, parametros como la calidad
del agua, el nivel del refrigerante, sensores de temperatura y de
flujo; esto llevard a efectuar los ensayos sin presentarse

anomalia alguna.

No olvidar al momento que se requiera utilizar el chiller, el
constante cambio de al menos una vez por semana del agua
gue ingresa al sistema de refrigeracién, ya que ademas posee
un filtro de impurezas, la calidad del agua normalmente requiere
gue provenga de una planta de tratamiento para no taponar las

tuberias y evitar problemas de flujo; también se recomienda un
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cambio trimestral del filtro para un optimo funcionamiento del

mismo.

Para una mejora en el sistema de refrigeracion en el chiller, se
recomienda el uso de una bombita sumergible tipo pecera con
capacidad aproximada de 30litros, que permita tener la masa de
enfriamiento en constante movimiento para evitar la
solidificacion de la misma y permita un Optimo sistema de
enfriamiento, dicho problema se intensifica en temporadas

calurosas en donde es realmente complejo mantener
temperaturas por debajo de los 20°C una vez puesto en marcha

el ensayo, ya que el tubo de cobre posee un indice de

radicacidn elevada por ende mayor calentamiento.

Al ejecutar el ensayo en el difractometro Panalytical asegurase
gue al momento de ingresar la muestra se encuentre apagado
el disparador de rayos x y también asegurarse que la puerta
protectora de emision de rayos x gquede totalmente cerrada al

momento de ejecutar el ensayo.
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Antes de utilizar el espectrometro infrarrojo; asegurarse de que
los deshumidificadores estén de color azul o celeste; de no ser
asi se recomienda purgar el equipo con nitrogeno una hora

previa al ensayo.
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APENDICE A
HOJA TECNICA DE LA ARCILLA CLOISITE 93A

SOUTHERN CLAY PRODUCTS / ROCKWOOD ADDITVES

PRODUCT BULLETIN/CLOISITE®

WWW.CLOISITE.COM

i Asdhinig

Southsrn Clay Produabes, Ina.
1242 Churoh Siresd
Gonzalsc, TX TEA2E

Fhione: 800-324-2881
Fax: 330-87T2-1803
wew.Eaprod.sem

Cloisite® 93A
Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Cloisite® 93A is a natural montmorillonite modified with a temary ammonium salt.

Designed Used:
Cloisite® 93A is an additive for plastics and rubbers to improve various physical
properties, such as reinforcement, HOT, CLTE, synergistic flame retardant and bamier.

Typical Properties:

Treatment/Properties: Organic Madifier % % Weight
Modifier (1) | Concentration Moisture Loss on
Ignition
Cloisite® 934 M2HT 5 megi00gclay | <2% 39.5%
H
|
CHy— N*—HT
|
HT

Where HT is Hydrogenated Tallow (~65% C18; ~30% C16; ~5% C14)
Anion: H504

(1) M2HT: methyl, dihydrogenatedtallow ammaonium

Typical Dry Particle Sizes: (microns, by volume)




PRODUCT BULLETIN / S0UTHERN CLAY PRODUCTS, INC. / A ROCKADOD COMPARY @ R I I
el

10% less than: 50% less than: 90% less than:
2pm Bum 13um
Color: Off White
Denszity:
Loose Bulk, Ibs/f Packed Bulk, Ibs/ft Density, glce
10.56 18.03 1.88

% Ray Results: dgoy = 23.6 A

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

Dizclalmer of Wamanty: The informabion presemted berein |5 beleved o be accurate but Is not to b= taken as 3 wamanty, guarantes, or
representafion for which we assume legal respomsibiity. This information does mot graint perm isshan, license, or any rights or
recommendations o practice any form of propreary inbsdlectual property without obtaining e appropriate lloens= or grani from e
property owner. The indormafion |s offered solely for your corsideration, invesigaion and verification, but you musi determine the
suftabilEy of the product for your specific applcation. The purchaser assumes all risk of use of handing Se material, including but rot
Imited fo transferring B material winn purchasers faciities, using the material in appications specfied by the purchaser and
handiing any product which Inciudes e matarial, whether or not In accondance with any statements made herein.




APENDICE B

HOJA TECNICA DE LA ARCILLA CLOISITE 30B







APENDICE C

HOJA TECNICA DE LA ARCILLA CLOISITE 20A

SOUTHERM CLAY PRODUCTS /& suBsICISRY OF ROCKWTDOD SPECALTES, [

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

‘Boarhern Clay Produchs, ind.
1212 Church Sireed

Phona. $10-124-2801

Fae: E10-572-1003
wwsLscprod.oom

Cloisite® 20A

Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Cloisit=E 204 i= 8 natural montmariliznite modified with a quaternary ammonium =al

Designed Used:
Cloisite® 204 is an additive for plastics to improve varous plastic phsical proparties,
such as reinfarcament, HOT, CLTE and barrier.

Typical Properties:
TreatmentProperties: | Organic |  Modifier | % | % Weight
Wodffier (1) | Cencentration | Maoisture Loss on
| [ | | lgniton
Cloisite® 204 2M2HT 35 meg00g < 2% 2B8%
clay
CH,
|
CH, - N~ HT
I
HT

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

Anian: Chivride

(1) 2M2HT: dmethyl, dehydrogenaied @llcw, qualernary ammonium




' SOUTERS (LAY FRCLETR M < PRODUGT LLETI m

Typical Dry Particie Sizes: (microns, by volume)

F_sgu_;_sp_o_m 59_&.!:-; than: ml:;;m
Color  Off Wiite

DRenssy:

| Loose Buk lbst” Packed Bulk, bs/t' Densay, gice
i 735 13.58 177

X Rav Reauts: dyy = 24.2A

For agamonal mformanion or technical assistance contact Southern Clay Prooucts, Inc.
1o free at 800-324-2891.

Ehscinmer of Viarmaeny The Friomm son presanied S 15 Del et 1 D sccumals Dut 2 00810 be iaken 05 o waranly, guyeion o
A o0 L1 MRS WG adtune Lpa v Bty ThE nieTatiet 0ok tG gant parnmakn loete of @y e o

60 T O 50 S Bk Gy X OF St iy T0Be el Jocpmly WO (TR D06 AQERTOH s Of gt T e
Oty owour T efration 5 LMo SOl TOf U Conuckeat un, | Dveslind e g vt oo Lt you 1iusl SN Su
TR0 Aty OF 1 ot S pOuf SEOCC SOOMTON THa DURD AT S6aIman B (9h of 160 oF Macing 1o St ckesng tul fet
Wi ho v st iy e frakerd W00 LaiChaoe 3 Usg e (raere 0 sppde sty specded Ly Mo s e aw
SANING M18 OOt T N1 e Pt WGt O 00 1 a0COROaN G e W T oy O GORL T mte Bt




APENDICE D
PROPIEDADES FiSICAS DE RESINAS EPOXICAS Y

AMINAS ALIFATICAS

Nombre Viscocidad (Pa*s) Densidad (Kg/m3)

GE-60 13.0000 1285

GE-40 1.0500 1245

GE-38 1.2300 1230

TEPA 0.0541 990

TETA 0.0214 970
EDR-148 0.0080 990
EDR-176 0.0090 980

T-403 0.0720 978

D-230 0.0095 948




APENDICE E
HOJA TECNICA DEL INHIBIDOR VOLATIL DE

CORROSION RM-210

- PHYSICAL DATA
Whe 10 of whie

ATILE (weight): 35 5100%
1.5 (1% wader] VAPOR DENSITY: NE
B RANGE: 139%-150¢C  VAPOR PRESSURE' N E
5 RANGE NE EVAPORATION RATE: M.E

PHYSICAL FORM: powder

RATING 1

POINT: NE.
UMITS: LEL NE
G MEDIA' Use appropiiate meda for undarlyrg

UEL:NE.

OTHER PROTECTIVE

SECTION IX - SPECIAL PRECAUTIONS AND STOR)
PRECAUTIONS TO BE TAKEN IN HANDLING: Avokd
wmmmmmum.

SECTION X - SHIPPING DATA
DOTAMDGIATA SHIPPING NAME NA.
LUN/NA NUMBER: NA.

DOTIMDGAATA RAZARD CLASS. NA

T SCA STATUS: Listed

COTMDGIATA REQUIRED LABELS NA
TECHNICAL SHIPPING NAME: NA,

SAEPARED BY: Margarha Khasshan, RSD Managee
APPROVED BY: Chrisiophe Chandler, Lab Direcior
DATE PREPARED: 110607

DISCLAIMER: This iformaton i
gipressed or mpked. xcepl hat & i
wrewiacge of e Conec Corporailon. Thi
mw‘,‘o”mmm
Corloc COPOraion aSsumes no responsibity
rekance upon s s,

NE. »NOT ESTABLISHED  NA = NOT




APENDICE F

SOFTWARE XPERT DATA COLLECTOR

ENSAYO XRD

i X'Pert Data Collector [User-1]
Fle | Edt View Messure [nstrument Tools Lser Settings

9 bew Program.. Chri+N l.. P eV @

"a Open Program. .. Chrl+0

Delete Program. .. Chrl+D
Export Programs...

Import Programs. ..

Mew Configuration...

Open Configuration. ..

Delete Configuration...  Chr4E

_ /2Theta)
- l
ission Spinner P 3064
Texk Prinker Settings...
Graphics Printer Settings...
W@ Print Crl+P
Recently Used Ttems 3
. LFF DK175341
Exit

Diffiacted Beam Optics |

L

B Stabus = Clozed
# Focus = Line focus
5. Port =1




& Open Program

List programs of type: IAbsolule scan v ‘ OK

Name Description A Cancel

olie

arcillas andres 27
Cementos Procedimientos para analizar cuantit.
Cementos en polvo Metodo usados para cementos en pi
CLOISITE
CLOISITE_FLAT
Flat_xCel

HDPE rapido
HTk16_Xcel
|dentificacion Usar para todo material en polva des «

< >

[ Prepare Absolute Scan [arcillas andres] E]E]
Configuration Scan properties | Repetition |
Comment...

F:efle-::tion-Tran:z:mi:;sin:un Spinnelia ] O ste
i
" (%) Continuous

Scan Axis

— ) O Pre-set counts

Gonio v
Start angle [*): 1.000

Other gonio angle angle () [ ‘

J | angle at start End angle [*): 3.000

Step size (*): 0.050
Time per step (s}: ' 20,00/
Net time per step [s): | |
Scan speed [*/s): 0.002500
Pre-set counts (counts]: |
Nurnber of steps: | 160|
Total time (h:m:s): 00:53:23




&) Instrument Settings

Type: Reflection-Transmission Spinner P\W3064/60

Lift Up
Sample stage movement
Movement: | None "J

Sample mode
[ Change Sample Mode ]

[ ok ][ cancel | \pply

& Instrument Settings rz|
Pnsibnl Sample Stage 18 ﬂ?}l

X-ray generator
ension [kKV [] Generator on
X-ray tube

Zeray tube: | P 3373/00 Cu LFF DK175341 v]
Breed...

Shutter

(® Linefocus ) Point focus
Shutter opet

ok [ Cancel



& Instrument Settings

Position ] Sample Stage |__:
X-ray generat_or _
Tension [KV]: 40 Generator on
Current (md): 45
X-ray tube
Heray tube: IF’W33?3:‘I]U CulFFDK175341 w
Breed...
Shutter
(@ Line focus () Point focus
[] Shutter open
(_ox ) [Cence

A Open Program

List programs of type: | Absolute scan

v

|Name |Descr'itinn A

arcillas andres 27

Cementos

Procedimientos para analizar cuantit.

Cementas en polvo
CLOISITE

Metada usados para cementos en p

CLOISITE_FLAT

Flat_<Cel

HDPE rapido
HTK16_%cel

|dentificacion

IJsar para todo matenal en polvo des »

£

>




Marne: _ardlasmcies |
Type: Absolute sean |

Name: arcillas andies 3 xrdml |

Eolder: C:A(Peit Data |

Sample

Erepared by: . ....|

Pasition
Diffractometer

2Theta (') 1.000 Phi[T | 0.0 % [mem
0,500 Z [
|

Select Filename EI[E |

Savein | (3 XPert Data v 0@
r \adriana_tesis (22 davvier Bermudez
\_‘5 () ilejandro Martiz M
My Recent | )Allauca () Josetdose
Documents ) analisis en brabender (COLEMAT
\ZjAndrea y Roberto (D Mauricio
@ JARCILLA EPN IINC Luis
Desklop () ATesis vy Cineta
(CIDNA B proyecto Andres
. CIPs C)Repert
) = = Size: 31.7 MB
___j g:-mms l'_-JROOR[G Folders: 208, Angel Macas, Christid
My Documents | | nsayos LEMAT DRPB Files: 10-1260q.RTF, arcillas andred
()geopolimero =) Tesis
Digrupos () Tesis Andres
< >
My Cornputer
File name: | arcilaz andres 3 b | [ Open ]
q Saveastype: | Measuement Files (*acni) v| [ _cence |
My Network




Select Filename E [X|
Sawh’rlﬁmoyem.ﬂndes v| (e W5 Al
r (208 (B CLOISITE_934-CA-10mm-0. 1
§ 2} [EFiuorescence
ctian (S cE-60 T403 C208
[f]GE-60 T403 C20a b
! () Tesis 2011 [lpruehaz
@ () Tesis 2013 [Elprusbazna
Desktop | | DVPCL [EdPruebia_test_cloisite
[ arcilas andres_3 [ElrM_210_RANGO
. [A)CLOISITE 934 [E]zeolites-16
J [Ba)CLOISITE_934_purito
My Documents [ CLOTSITE _83a-CA
(&) CLOTSITE_93A-CA-Simm
[R)CLOISITE_93A-CA-Smm_Fe
My Computer
File: niame: |uclas andres_3 e | [ Open I
. Saveastype: | Measuement Fies (*dmi) v [ _cencel |
My Metwark
— — —
Select Filename [1 [X|
Sawi’r.c;thristim v| e s Bl
r .l.'"jPararnetros equipo Iﬁ]duisila 204-3
E) ()Prusbas 938 (B cloisze 208-4 phin
My Recent |_jPrusbas ¥ROCo [E] Cloisite 204-5 phi 0 {diametro pequenio)
Documents |Gl Lo [E)Eponaza-1€
. [ aDz30-204 [BEpongza-5 A (diamiro pequenio)
[‘E [E)ap230-204-01 ) Epons28-5 A (diamiro pequenio)-2
Desklop | CEIAD230-204-03-phi 0 [EEponszs-5C4 - 0
[E)a0230-204-04-PHIO-26 [BlEpan 828-5CA-Sm-60s
. [fa) ADZ30-204-05-PHID-26MTP [ElEpan 828-5CA-15 mam
_:_) [f) 402 30-204-06-PHID-26TP [E]Epon 828-5CA-30 min
[F)elanco [B)Epon 528-5CA- 0.05 20
My Documents
- [ cloisite 204 [Bprueba t403 c38
[flcioisite 204-2
My Computer
File narme: | arcilas andres_3 i | [ Open ]
Ny Save aslype | Measurement Fies [ wcmi) v/ [ Cancel |

My Network




Select Filename

My Documents
My Compiibes
Flersme:  [C08 01| v [see ]
My Saveashpe: | Measwement Fies [" i) v| [cencel |
My Metwark

i Start

MName: _amilasa}d‘es
Type: Abzolute scan

Hame: C.308 01l |

Folder: C:\XPeit Data\proyecto Andres\Chistian\Pruebas C|

Sample
1D: ]
Hems: f ]

Prepared by | ~ |

Position
Diifractometer ) ) )
2Theta ['): 1.000) Ehil} | 0.0]
0.000] . | "
Reflection
Cancel | |  Help

]




APENDICE G

SOFTWARE XPERT DATA COLLECTOR

ENSAYO XRD OPTIMIZADO

"3 Open Program

List programs of type:; |Absolute scah

Hame Description

>

arcillas andres 27 W
Cementos Pracedimientos para analizar cuantit
Cementos en polva Metodo uzados para cementas en
CLOISITE
CLOISITE_FLAT
Flat_xCel
HOPE rapido
HTk16 ¥eel
|dentificacion Usar para todo material en polvo des «
L ¥
Configuration Scan properties e
propertes | Repeition | Facas
Reflection-Transmission Sprinedid
Ostep Seltings..
(%) Continuous
Scan s
, O Pre-set counts
Gonio v
: Start ange ('} 1.000
Other gonio angle
End angle ('} 9,000
Step see ('} 0,050
Time per step (s} 300
Net time per step (s}
Scan speed ('/s}; 0.016667
Pre-set counts [counts):
Nurnber of steps: 160
Total tme (him:s): 00:08.03




APENDICE H
SOFTWARE XPERT DATA COLLECTOR

ENSAYO XRD OPTIMIZADO FINAL

‘@ 0pen Program
List programs of type: |Absolute scan v | [ 0K l
N ame D ezcription A
arcillas andres 27 B
Cementos Procedimientoz para analizar cuantit
Cementas en palvo Metado usados para cementas eh m
CLOISITE
CLOISITE_FLAT
Flat_xCel
HDPE rapido
HTk1E el
|dentificacion |Jsar para todo material en polvo des v
o ¥
Configuration Scan properties i
propetes | Repelion| o
Reflection-Transmission Spinnedid
Ostep Settings...
: (%) Continuous
Scan Axis
, () Preset counts
Gonio v
Statt angle (') 1.000
Other gonio ange .
End angle ("} 3,000
Step size '} 0.050
Time per step (s} 300
Net time per step (s}

Scan speed ('/s): 0.016867
Pre-set counts (counts):

Number of steps: v 150:
Total tme () 00:08.03




ﬂ arcillas andres: Settings

EI ¥ Sample stage: Reflection-Transmizzion S pinner Pw23064/80 ~
== | overmnent = ot oy fing

L__l g Incident beam path

----- ﬁ PreF 1 module: Actual

----- Stf Anti-zcatter shit Actual

----- @& Beam attenuator: Sctual

----- Sh' Divergence zlit; Actual

----- Filter: Actual
----- bazk: Actual
----- Monochromator: Actual

----- 3 Saller zlit: Actual L3
= g Diffracted beam path: Diffracted beam pathl

----- @ PreFl module: Sctual

----- Sh' Anti-zcatter slit Actual

----- G-? Beam attenuator: Actual bl
Sample stage movement
R eflection-T ransmizzion S pinner Py 2064 /50
) Spinning Fesalution time [z]:
Ozcillation
() Mat moving
[ Ok ] [ Cancel ] [ Apply ] [ Help ]

Reflection-Transmission Spinner m

Instrument Settings | Incident Beam Optics ] Diffracted Beam Optics |

/ Incident beam path
3. Radius = 240,00 mm
3. Take-off angle = 6.000 *
=1 &3 PreFIX module: Fixed Divergence Sl
#o. Offset = 0.000°
@ Filer: lron
Soller slit: Soller 0.04 rad.
Mask: Inc. Mask Fixed 5 rm (MPD/MRD)
Divergence slhit: Slit Fixed 1/2°
&& Beam attenuator: Mone




= Q Diffracted beam pathl
¥ Optic number =1
¥ Radius = 240.00 mm
o Actual radius = 240.00 mm
s Offset = 0.000°
%% Used wavelength = K-Alpha (= 1.5418740 4)
=] ‘@ PreFIX module: Programmable Receiving St
% Dffset = 0.000°
@ Soler siit: Soller 0.04 rad.
Monochromator: Diffr. Beam Curved 1x graphite for C
=N Receiving slit: Prog. Rec. Siit
%« Height = 0.10 mm
O Anti-scatter slt: Sii Fived 1/4°
@ Fiter: None
&& Beam attenuator. None

Mask: None
= &} Detector: Pw3011/20 (Miniprop. large window][1]
o PHD lower level = 35.0%
¥ PHD upper level = 80.0%
¥ Factory PHD lower level = 20.0%
¥ Factory PHD upper level = 80.0%




APENDICE |
SOFTWARE SPECTRUM MULTIMEDIA

ENSAYO FTIR BACKGROUND

g Spectrum - [Graph #1]
QFile Edt View Process IW Setup Procedures Window Help

P TR TS

1000 Yalidste  »

95

8

0

5

70

65

60

W Scan and| Instrument Setup

- = - 5
ELEEEED e
Sample |Scan I Instrumentl Beam IAccessoryI Hangesl
-~ Details Sl
Name: IBAEKGHDUNDI Euit |
Deszcription I
LCommenl I
¥ Preview Sean
Help
Ready




W Scan and Instrument Setup
Sample  Scan |Instlument| Beam I Accessoryl Hangesl

~Range Start |

Start: |4DDU,DD cm-1 End: |4UU,DD cm-1 Esit
i

- Opti

Scan type:

Umits: EGY -

D
{* Scan number:
|4
" Scan time:

|1 Thiniubes

Help

Ready




APENDICE J
SOFTWARE SPECTRUM MULTIMEDIA

ENSAYO FTIR SAMPLE

¥ Scan and Instrument Setup

QIO & & M

Sample ]5can ] Instrument} Beam ] Accessmy] F!angas]

Details Start
Mame: |T-403 338 OMINT | Esit

Description: ‘

Comments:

v Preview Scan

Help

Ready

¥ Scan and Instrument Setup

@l80¢ & ¢ M

Sample  Scan Mnstrument} Beam ] Accessnly] F!anges]

Range Start

Start 4000,00 cm-1 End: 400,00 cm-1 Eui
i

Dptions

Scantype: | Sample -
Ui S

Duration
& Scan number:
4
" Scan time:

minLtes

Help

Ready




APENDICE K
SOFTWARE SPECTRUM MULTIMEDIA

ENSAYO FTIR CORRECTION

- _[a]=
i Fle Bk View Process Instrumert Seiup Procedures Window Help ETEY
Il2ggoYE B =S =il k%
52
0
s
0
15
10
A
0
i
.5
20
EE
10
annp 3600 3200 20 2400 000 1900 100 1400 1200 1000 s & ann
et
T-403 23 OMINT GM. 30
‘Status: Rieady for noxt command... fwe | Analyst

| Fe Edt Vew Process miumert Setwp Procedwes Window Hep =l x|

BEEF IO T TR R R

30

23




ATR Correction E |




g
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EEE88EE

e

=
k=3

g

0967
0%
0385
050
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EEEEREERER

ge
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Instrument  Setup  Procedures  ‘Window Help

E
—
: Daka Tune-up : -
Absorbance
Transmittance
Kubelka-tMunk
Convert X...
autormatic Correction
Smoath Interactive Correction. ..
Deconwolution. . .
Spectral Calculator, .
Mormalize:. ..,
Abex...
Derivative...
Interpolate, .
Blank...
Kramers-Eronig...
ATR Correction...
Compare
Search
Interactive Interpratation. ..
Quant Prediction. ..
Peak Area [ Height. ..
Peak Table. ..
(ki)
045
08
055
0
nas
04
035
030
02
00
s
ol
05
000
Loon
A000,0 300 ) 240 1500 1600 140 1200 1000 E] 00

emel
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APENDICE L
SOFTWARE XPERT HIGHSCORE PLUS

VISUALIZAR ENSAYO XRD

Fie | E4_View Traatment _Refarance Batams _Analyais_Rapors_Tools Customize _Window _Hdp

| New
3 open..
[ Open all XROML from..

Insert

Graphic Page Setup...
Brint Graphics

Print Preyiew

Culeh
Cul-0
CtrieM

Ctrlsl

Chrles

Crep

T 5 Craphic pint Seup..
g. L Callers\user\Documents\PROYECTO DE GRADUACION (€ HRIS) ENSAYOS PRACTICO TESIS\DIFRACTOMETRIANPruchas Cu Tesis\ENSAYOS XRD DE COMPARACION'G3A COMPARACIONcomparacion.HPF
E e
a y
‘@ Open ﬂ
Lookin: || ENSAYO 5XRD OPTIMIZADO FINAL - @0 = E
I MName ’ Date modified Type =
"’J‘" & D-230 20A 2/21/2014 19:40 PAMal
Recent Places |4 p-230 308 2/24/2014 11:34 PANa
! 2| D-230 934 2/18/2014 18:10 PANah|_
& EDR-143 20A 2/21/2014 20:17 PANal [
Desktop & EDR-148 30B 2/24/2014 12:20 PAMak
— || EDR-148 93A 2/19/2014 14:49 PAMNal
\_->ZI=>J % EDR-176 20A 2/21/2014 20:45 PANah
Libraries & EDR-176 30B 2/24/2014 12:56 PAMak
& EDR-176 93A 2/19/2014 16:03 PAMalk
E»....! [ T-403 20 /2014 16:02 PANah
Computer |® T-403 30B : PAM
4 -| E— L} o - IP
Network File name: EFA 30B - Open
Files of type: [XRD measurement {* XADML) -] [ cancel |
[ Open as read-only
Count
o R
300
200 |
100 |
0 T 7 T T
2 4 6 8

Position [*ZTheta] (Copper (Cu))




APENDICE M
SOFTWARE ORIGIN

ENSAYO XRD ANALISIS MAS DETALLADO

-
1 Save As ==
Save in: @ Diocuments - @ Iﬁ B [
&= e T . v e
Recent Places = J = i
-I — k - ~ = — '..':' |
DS e Add-in Express ALBAN AMVConverter ASO FIMCP
E MANUFACTURA
Libraries - ™~ . ] ™~ . .
" t o d
-
A |
Computer .
! B == —
%\ Autodesk BEMEDICT CD del libro CONTROL
Instaladores muchachos o
Metwork
File name: TEPA 30E| - Save
Saveastpe:  |General ASCli sean (*ASC) -] [ Cancel |

—_—
File | Edit View Plot

Print Preview

Page Setup...

Column  Analysis Teoels Format Window

D new.. coiN | o o B | B | S
[= Open... Ctri+0
&5 Open Excel... Ctrl+E i

Append...

Close
= Save Project Ctrl+5

Save Project As...

Save Window As...

Save Template As...
= Print... Ctrl+P

Export ASCIL..

1 ChUsers\..\EDR148-30B
2 ChlUsers\..\GE40-204A
3 ChUsers\..\GE38-20A

Exit

] | e ol | |
|

%S5 UNTITLED Marne
i |

@ Datal

B =

1t

=] Single ASCIL.. Chrl+E
B Multiple ASCIL..

ASCH Options...

Lotus (WEK7?)...
Excel (XLS])...
dBASE (DBF)...
DiIF...

LabTech...
Sound (WAN]...

Mathematica..

Kaleidagraph...

pClamp...

ODEBC...




Bosas s

Look in: I_@ Documents j L] & B~
i‘ oY
B DOCX
PAMA JULIO 02 TEPA 30B ver mis archivos E
Filename:  [TEPA 308 Open

Files of type: |l Fles ["7) =l o |
I~ Open as read-only
[ Partial Import Optians |

[Plot | Column  Analysis Tools

/’ Line
i Scatter 3
ﬂ Line + Symbaol

Special Line/Symbol »
. Bar
il Column

Special Bar/Column r
& Pic

30 XY r

D XYZ 3

Bubble/Calor Mapped g
Statistical Graphs »

Panel L4

Wl Area

N Fill Area

i@ Polar

Ternary

it High-Low-Close
=4 Vector XYAM
24 Vector XYXY

i_____ Template...




80

50 o

40

20 o

Counts

20 o

Position(2T heta)

Tools Format  Window Help

Simple Math... H = -

Smoothing r
FFT Filter
Calculus
Subtract
Translate

Average Multiple Curves...
Interpolate/Extrapolate...
EFT...

Fit Linear
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