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RESUMEN

En estos momentos la tecnologia de los recubrimientos esta avanzando muy
rapidamente dando paso a investigaciones a nivel nano. En el presente
proyecto de grado se hizo el uso de dicha tecnologia para mejorar las
propiedades de los recubrimientos con caracteristicas mecénicas Yy

anticorrosivas superiores a los del compuesto convencional.

Sabiendo que la nanoarcilla es uno de los mas ampliamente aceptado y
efectivo, se utilizé en este proyecto de grado la Cloisite 93A donde fue
tratada con un inhibidor volatil de corrosion como el carboxilato de amina
RM210 que tiene la funcion principal de proteger el acero contra la corrosion.
Se fabricaron mezclas con la resina epdxica GE-60, agentes curadores como
jeffamine EDR148, jeffamine EDR176, jeffamine D230, jeffamine T403,
TETA, TEPA y un porcentaje del 5% de nanoarcilla a una concentracién del
1% de inhibidor RM210. Todos estos nanocompuestos se curaron a una
temperatura de 30°C o ambiente con un rango de humedad baja en el cuarto

durante 7 dias.

Los nanocompuestos realizados fueron sometidos a diferentes ensayos:
camara de niebla salina donde se analizo la resistencia a la corrosion de
cada recubrimiento, adherencia en placas observando el porcentaje de area

removida y rayado analizando la dureza de los nanocompuestos. Ademas se



realizaron un ensayo de tensidbn mecanica obteniendo los esfuerzos,
deformacion y modulo de elasticidad, ensayo en medio corrosivo observando
el estado de corrosion de placas y finalmente un ensayo de microscopia
Optica determinando la dispersion de las organoarcillas en la matriz

polimérica.

Los resultados mostraron que el ensayo de corrosion en una camara salina
durante 168 horas, los nanocompuestos fabricados con GE60/D230/C93A y
GEG60/T403/C93A con una concentracion del 5% de C93A son los mas
eficientes en resistencia a la corrosion donde ambos recubrimientos tuvieron
una durabilidad aproximadamente de 144 horas y el restos de esta clase se
observd poca durabilidad. Mientras que los nanocompuestos puros
GEG60/EDR148 y demas no son recomendables debido a su poca durabilidad
de 48 horas. Los recubrimientos con una concentracion del 1% de inhibidor
GE60/D230/C93A/RM210 y GEG60/T403/C93A/RM210 alcanzaron una
resistencia de aproximadamente 120 horas y los demas recubrimientos poca

durabilidad.

El andlisis de adherencia de los nanocompuestos sobre las placas se
observé que el area removida incremento totalmente en un porcentaje mayor
al 65% en las mezclas puras y con arcilla/inhibidor. Los recubrimientos

GE60/D230/C93A y GEG60/T403/C93A tienden a tener una excelente



adherencia de hasta el 0% y 45% donde se concluye que agregando C93A a
estas no se veran afectadas por la presencia de la nanoarcilla mientras que
arcilla e inhibidor juntas ocurre lo contrario afectando las propiedades de

adherencia totalmente.

El ensayo de dureza demostro el aumento de la resistencia que adquiere el
recubrimiento al presentar nanocompuestos ya que el compuesto
epoxica/amina mantienen una dureza de hasta 6 H, mientras que
compuestos con Inhibidor y con C93A en las concentraciones estudiadas
aumentaron su dureza hasta mayor a 6 H. Los hanocompuestos que tienen
mayor dureza son GE60/D230/C93A y GE60/T403/C93A lo que concluye que

estos recubrimientos son los mejores para el estudio de la corrosion.

El ensayo de tension mecanica se analizé la variacién del médulo de Young
de cada uno de los compuestos con el fin de conocer los efectos que tiene la
organoarcilla dentro de la matriz polimérica. EI nanocompuesto con mejor
modulo de Young es GE60/T403/C93A que hizo mas rigido a la matriz

epoxica.

El andlisis en medio corrosivo de las placas sometidas a diferentes

componentes como: inhibidor (0,5 gr), inhibidor/arcilla esta a proporciones de



(5% C93A,10% C93A,20% C93A) y una de control (sin nada) se observo que
el inhibidor puro no muestra mucha resistencia a la corrosion en la placa asi
como la mezcla arcilla/inhibidor en una proporcion 5% C93A de 0,5 gr
RM210, mientras que el resto no mejora la resistencia a la corrosion de la
placa y se concluye que el inhibidor en poca proporcion no provoca ningun

apoyo a la corrosion.

En el ensayo de microscopia Optica mostro que el nanocompuesto
GE60/T403/C93A tiene una buena dispersion de la arcilla por ende se

comprueba su elevado médulo de elasticidad.
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INTRODUCCION

La corrosion esta presente en practicamente en todos los sectores donde su
control es muy importante, pero también esta presente en la vida cotidiana ya
que se trata de un proceso que afecta a todos los metales. En la actualidad
hay investigaciones a nivel nano dando el uso de esta tecnologia para
mejorar el rendimiento de anticorrosivos. En investigaciones anteriores se ha
analizado propiedades mecanicas y térmicas de nanocompuestos, pero la
necesidad de evaluar la corrosion directamente en placas metalicas con

estos recubrimientos.

El presente proyecto de graduacion consiste en mejorar las propiedades de
los nanocompuestos de resinas epoOxicas con organoarcilla y con un
inhibidor volatil de corrosion a manera de cargas mejorando de esta manera
la resistencia mecénica, dureza y resistencia a la corrosion en ambiente
salino, ya que se saben que las organoarcillas mejoran las propiedades de
barrera si se encuentran correctamente dispersas en la matriz polimérica.

Para la elaboracion de los nanocompuestos se basa en procedimientos
descritos en la literatura y para probarlos se usa normas ASTM referentes a

las propiedades a ser evaluadas.



1.

CAPITULO 1

INFORMACION GENERAL

Una de las definiciones més estudiadas de la corrosion es la interaccion
de un metal con el medio que lo rodea, produciendo el consiguiente
deterioro en sus propiedades tanto fisicas como quimicas. Para evitar
este fendbmeno se ha hecho el uso de la nanotecnologia que ofrece un

enorme rango de aplicaciones potenciales [1].

La aplicacién de la nanotecnologia a materiales y compuestos no ha sido
la excepcion, asi ha dado lugar a los nanocompuestos, materiales en los
cuales las particulas agregadas tienen tamafio de 10° m. Aunque en un
principio los costos del procesamiento de nanopolimeros para pinturas
restringian su uso, hoy son muchos las aplicaciones que se han

desarrollado, incluso en América Latina [2].



Un nanocompuesto tiene dos o mas fases y una de ellas debera estar en
escala nanométrica (arcilla). Originalmente las arcillas vienen en
pequefias particulas que se llaman tactoides estas son como un pequefo
libro que se conforma de varias hojitas, cada hojita tiene el espesor de un
nanometro. Lo ideal en un nanocompuesto es poder separar cada una de
esas hoijitas, distribuirlas y dispersarlas a través de la matriz polimérica.
Ademas, los grupos funcionales que se intercalan en la arcilla deben ser

compatibles con el polimero para lograr buena dispersion [3].

Las arcillas se han utilizado a través del tiempo como sistemas
adsorbentes por su alta area superficial especifica y su capacidad de
adsorcion de moléculas organicas que son solubles en agua, polares o de
actividad cationica baja, definiendo asi su naturaleza hidrofilica. Los
sistemas arcilla-polimero consisten en capas de silicatos, tales como
montmorillonitas, de uno a pocos nanémetros de espesor y de cientos a
miles de nandmetros de longitud. Precisamente son estos Ultimos,
nanocompuestos a base de polimero y silicatos laminados, conocidos
como arcilla-nanocompuestos, los que han atraido la atencion a causa de
sus sorprendentes propiedades mecanicas y térmicas con respecto a

polimeros puros y materiales compuestos con relleno convencional.



Estos se encuentran en funcién de la organizacion de las laminas en la
matriz polimérica, formando asi diferentes tipos de morfologia:
intercalados, exfoliados o ambos parcialmente. La morfologia o estructura
de los nanocompuestos depende no sélo de la compatibilidad entre la
fase organica e inorganica sino del método de mezclado y de su
dispersién. Generalmente, se ha encontrado que los nanocompuestos
poliméricos dan origen a materiales cuyas propiedades fisicas han

demostrado ser muy superiores al compuesto convencional [4].

1.1 Antecedentes y Justificaciéon

En la zona costera del pais existe la complicacién que diferentes
materiales estan expuestos a un nivel salino muy alto lo que
produce que estos se corroen facilmente llegando a la hipotesis de
crear un recubrimiento anticorrosivo 0 nanocompuesto 6ptimo para
disminuir la presencia de corrosion, donde es la parte principal de

este proyecto de graduacion.

En la actualidad hay investigaciones que indican que el uso de
organoarcillas mejoran las propiedades de los materiales en el
desarrollo de nanocompuestos. Ademas el inhibidores de corrosion

se intercala entre las capas en las arcillas comerciales, obteniendo



un incremento en el espacio basal, lo que indica un mejoramiento

entre la resina epoxica y la organoarcilla [5].

Uno de los sistemas nanocompuestos que ha despertado mayor
interés en los dltimos afos es el formado por polimeros y particulas
laminares. Desde que en 1988 el grupo de Toyota desarrollara los
primeros nanocompuestos de polimeros con arcilla, en los que, con
pequefias cantidades del compuesto inorganico, se obtenia una
sustancial mejora de las propiedades. En general, las
investigaciones llevadas a cabo hasta la fecha muestran como las
propiedades de un nanocompuesto son superiores que la de un

convencional [6].

El siguiente proyecto de graduacion sera de gran importancia
debido a la falta de investigaciones que existe en el pais sobre
recubrimientos anticorrosivos con mayor prevencion a la corrosion.
El propésito es desarrollar un nanocompuesto basado en bio-
resinas epoxicas multifuncionales y organoarcillas compatibles.
Adicionalmente se incorporara un inhibidor volatil de corrosién como

un medio de proteccion contra la corrosion.



1.2 Planteamiento del Problema

La problemética que presenta en el pais el proceso de deterioro del
acero conocido como corrosion, es sin duda de gran relevancia ya
que se trata de un proceso natural inevitable. La corrosion
representa el pago que el hombre asume al transformar minerales

en metales Utiles para su uso cotidiano.

El problema se agudiza desde luego en zonas donde se tienen
ambientes agresivos, donde los materiales son sujetos a
condiciones de atague mayor, tal es el caso en zonas marinas o de

lugares donde los contaminantes atmosféricos abundan.

Ante tal problemética ha sido necesario el desarrollo de un sistema
Optico de nanocompuesto de resina-amina-arcilla-inhibidor contra la
corrosion simulado en un ambiente salino. Adicionalmente,

determinar la adherencia en placas de acero.



1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivos Generales

1.3.2

Determinar el sistema éptimo de adherencia y resistencia a la
corrosion de barrera en nanocompuestos de pinturas
epoxicas y aminas.

Desarrollar un nanocompuesto con mayor durabilidad que el
compuesto convencional y que su preparacion sea adaptable

para fines industriales.

Objetivos Especificos

Comparar sus propiedades mecéanicas mediante el ensayo de
tension bajo la norma ASTM D 882.

Analizar el grato de adherencia bajo la norma ASTM D 3359y
su relacion con la corrosion en test de camara salina ASTM B

117.

1.4 Metodologia Utilizada

Se analiza el sistema bio-epoxico y amina alifatica de mejor

rendimiento en conjunto con organoarcillas e inhibidores volatiles de

corrosion. El sistema epodxico-amina-arcilla-inhibidor debe tener 7



dias de curado a temperatura ambiente para su correspondiente

analisis.

» Se prepara mezclas epodxica-amina incluyendo 5 % de
arcilla y 1 % de inhibidor, se aplicara mediante aplicador
sobre placas previamente preparadas bajo preparacion
abrasiva y placas estandarizadas.

» Se aplicara y se sometera a ensayo de adherencia ASTM D
3359.

» Adicionalmente se aplicara en las placas para determinar la
resistencia a la corrosion bajo norma ASTM B 117.

» Por ultimo se aplicara ensayo de tensién segun norma

ASTM D 882 para determinar su propiedad mecénica.



CAPITULO 2

2. FUNDAMENTOS TEORICOS.

2.1. Corrosion

Se define la corrosion, en general como la destruccion lenta y
progresiva de un metal por la accién de un agente exterior. Uno de
los factores que limitan la vida de las piezas metalicas en servicio
es el ataque quimico o fisico-quimico que sufren en el medio que
los rodea. Para efectos practicos, es casi imposible eliminar la
corrosion y el secreto efectivo de la ingenieria en este campo radica
mMAas en su control, que en su eliminacion siendo necesario tomar en
cuenta el fenomeno corrosivo desde el disefio de instalaciones y no

después de ponerlas en operacion [7].
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La corrosion afecta desde el punto de vista de presentacién, asi
como también, desde el punto de vista estructural, en la
construccién de piezas, equipos y maquinaria, cuyos esfuerzos a
los que son sometidos pueden en determinado momento
representar un riesgo y ser causa de destruccion, accidentes y en

fin perdida de todo tipo de recursos invertidos [8].

El mecanismo de la corrosion puede ilustrarse a través de un
material metalico inmerso en una solucién de HCI. En el caso del
zinc, los atomos metdlicos del Zn ceden electrones convirtiéndose
en cationes (Zn') mientras que los iones H' aceptan estos

electrones formando moléculas de H; [9]. Ver figura 2.1.

» electrolito
HCI

FIGURA 2.1. ESQUEMA DE LA CORROSION DE UN METAL.
[9]
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2.1.1 Importancia

La corrosibn es un fendmeno espontaneo que se presenta
practicamente en todos los materiales procesados por el hombre.
La industria de la corrosion, si por ello se entiende todos los
recursos destinados a estudiarla y prevenirla, mueve anualmente
miles de millones de dodlares. Este fendmeno tiene implicaciones
industriales muy importantes; la degradacion de los materiales
provoca interrupciones en actividades fabriles, perdida de
productos, contaminacién ambiental, reduccion en la eficiencia de

los procesos, mantenimientos y sobredisefios costosos.

Se estima que los gastos atribuidos a los dafios por corrosion
representan entre el 3 y 5 por ciento del producto interno bruto de
los paises industrializados; solamente hablando del acero, de cada
diez toneladas fabricadas por afio se pierden dos y media por
corrosion. Por esta razon, cada dia se desarrolla nuevos
recubrimientos, se crean nuevos materiales, se sintetizan mejores

inhibidores. [9]

La proteccion superficial de los materiales también se puede
alcanzar artificialmente mediante la aplicacion de recubrimientos. La

deposicion de capas metalicas o el uso de pinturas anticorrosivas,
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son métodos que prolongan la integridad de los aceros corrientes e
incluso la de materiales mas resistentes. Es importante destacar el
enorme desarrollo en el campo de los recubrimientos organicos y la
amplia gama de productos disponibles con propiedades vy

capacidades de proteccion muy especificas. Ver figura 2.2.

£

FIGURA 2.2. PROBETA METALICA EVALUADA CON
RECUBRIMIENTO ANTICORROSIVO MEDIANTE
NORMAS. [9]

2.1.2 Corrosion del Acero

En la corrosién electroquimica los atomos del metal son oxidados

dejando la red del metal como iones, creando un exceso de
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electrones en la superficie del metal. Estos electrones pueden ser
transferidos a una especie activa en el electrolito produciéndose la
reaccion de reduccion. La reaccion de corrosion se conoce como
reaccion anodica y las areas del electrodo donde ocurre se les

llama anodos.

La electroneutralidad de la materia exige que en otros puntos,
conocidos por catodos, se reduzca alguna sustancia del medio
ambiente en contacto con el material metalico. Las areas donde
ocurre la reaccion catddica (de reduccion) se denominan céatodos.

Ver figura 2.3.

En el caso del acero, la reacciéon anddica es:
Fe — Fe?" + 2¢°

Consecuentemente, una reaccion catodica tiene que tener lugar
para iniciar y mantener la corrosion metélica. Un ejemplo de

reaccion catédica es la reduccion de protones.
2H" + 2" > H,
La reacciéon de corrosion total sera la suma de ambas reacciones.

Fe +2H" — Fe® + H,
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Tanto la reaccion anodica como catddica dan lugar a corrientes
llamadas anddica y catodica respectivamente y la corriente total

suma de ambas es proporcional a la velocidad de corrosion. [10]

¢~ MEDIO CORROSVO —————)

@-1&”
— 0,

%Fe0y B0 femm s o
. (Hermumbre) T‘R (oxigeno)

) / _’ F —
i / |
,m; hFel) O e—  peem40:

‘ y""v. TS ‘—(Ox%eno)
el < U

ATOD
Superficie Metalica

FIGURA 2.3. PROCESO DE CORROSION. [11]

2.1.3 Métodos de Analisis Corrosivos

La corrosién puede ser controlada o prevenida por métodos muy

diferentes. Desde el punto de vista industrial, los aspectos
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econdémicos de la situacion son normalmente los decisivos respecto
al método a elegir. Por ejemplo, un Ingeniero debe determinar si es
mas economico reemplazar periédicamente  determinado
equipamiento o fabricarlo con materiales que sean altamente
resistentes a la corrosion pero mas caros, de tal forma que duren
mas. Algunos de los métodos mas comunes de control o prevencion

de la corrosién se muestran en la Figura 2.4. [12]

peratura
Velocidad
Oxigeno
Concentracion
Inhibidores
Depuracion

FIGURA 2.4. METODOS DE CONTROL DE CORROSION. [12]

CALCULO DE LA PERDIDA DE MASA

La técnica de pérdida de masa es la mas ampliamente utilizada en

los estudios de corrosién atmosférica, dado que es relativamente
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simple y precisa. Esta técnica de inmersiones sucesivas, aunque
lenta, ademas de garantizar la eliminacion total de los productos de
corrosion permite diferenciar la pérdida de masa del metal debida a
la corrosién atmosférica del ataque por la solucion especifica

empleada.

La técnica de inmersiones sucesivas consiste en repetir el
procedimiento de limpieza un nimero de veces. Se registra el peso
después de cada limpieza y se grafica la pérdida de masa contra el
namero de veces de limpieza. El punto de interseccion de las dos
lineas es la pérdida de masa causada solo por el desplazamiento

del producto de corrosion. [13]

Una vez determinada la pérdida de masa, la velocidad de corrosion

(CR) se obtiene mediante la ecuacion:
CR=(KxW)/(AxTxD)
donde, K = constante, 3.45 x 10°
T = tiempo (horas)

A = area (cm?)
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W = masa perdida (gr)

D = densidad (g/cm®)

EFICIENCIA DEL INHIBIDOR

Los inhibidores son esencialmente catalizadores de retardo. La
mayoria de los inhibidores han sido desarrollados por experimentos
empiricos y muchos los proporciona la naturaleza. Sus acciones
también varian considerablemente. Por ejemplo, los inhibidores tipo
absorcion son absorbidos por una superficie y forma una pelicula

protectora. [12]

La eficiencia del inhibidor es importante para conocer el grado de
compenetracidén en la placa metalica. Ademas, que tan eficiente es

para prevenir la corrosion. [14]

IE = [(CR; — CR) / CR1] x 100 %
donde, CR; = velocidad de corrosion sin inhibidor.

CR, = velocidad de corrosiéon con inhibidor.
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2.2 Teoriade Arcillas y Nanoarcillas

Arcillas

El término arcilla tiene regularmente diferentes significados [15]:

e Desde el punto de vista mineraldgico, se refiere a un grupo de
minerales, filosilicatos en su mayor parte, cuyas propiedades
fisico-quimicas dependen de su estructura de su tamafo de
grano, muy fino (inferior a 2 um).

e Desde el punto de vista petrolégico la arcilla es una roca
sedimentaria, en la mayor parte de los casos de origen
detritico, con caracteristicas bien definidas. Para un
sedimentdlogo, arcilla abarca los sedimentos con un tamafio
de grano inferior a 2 pm.

e Desde el punto de vista econdmico las arcillas son minerales

industriales con diferentes caracteristicas mineralégicas.

La estructura cristalina de los minerales arcillosos esta formada
principalmente por dos grupos: grupos de silice tetraédricos y
grupos de alimina octaédricos. Los grupos del mismo tipo estan
unidos entre si hexagonalmente formando capas de tetraedros y
octaedros (Figura 2.5). Si un mineral de arcilla presenta un

empaquetamiento de una capa tetraédrica y una octaédrica se
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denomina de tipo 1:1 (bilaminar), mientras que si es de una
octaédrica entre dos tetraédricas pasa a denominarse de tipo 2:1

(trilaminar) [16].

) () Oxigeno

o T

Oxigeno

O Hidroxiles
Aluminio

® Magnesio
Octaedro AL (OH),

FIGURA 2.5. REPRESENTACION ESQUEMATICA DE LA
CAPA TETRAEDRICA (SUPERIOR) Y OCTAEDRICA

(INFERIOR) [16].

La capacidad de intercambio cationico (CEC) da una idea cualitativa
y cuantitativa de la tendencia del mineral a la intercalacion y se
define como los miliequivalentes (meq) de cationes intercambiables
por 100 g de arcilla. En la siguiente tabla se muestra las CEC de

algunos tipos de minerales arcillosos.
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TABLA 1

CEC DE DIFERENTES MINERALES ARCILLOSOS [16].

Mineral Arcilloso CEC (meq/100q)
Caolinita 5-15
Montmorillonita 80-200
Halloisita 10-40
Vermiculita 100-200
Sepiolita 20-35
Clorita 10-50

Los silicatos usados para la formacién de los nanocompuesto
pertenecen a la familia estructural 2:1 filosilicatos. Dentro de este
grupo, la arcilla Montmorillonita es la mas estudiada en el desarrollo
de nanocompuestos debido a la facilidad que presenta para ser
modificada por su mecanismo de union entre laminas consecutivas

[17].

Montmorillonita

La Montmorillonita es una arcilla de filosilicatos trilaminares, cada
lamina est4d formada por dos capas tetraédricas de silice que

encierran una capa de octaedros de alimina o de magnesia (Figura
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2.6). Pertenece a la familia de las Esmectitas o minerales
expansibles, su composicidbn quimica varia por la capacidad de
sustitucion elemental y de absorcion de agua, una composicion

general es Al,Os5 4SiO, 4H,0 [15].

En general, las arcillas expansibles, presentan estructuras que
permiten que el agua penetre entre las laminas tetraédricas y
octaédricas a través de enlaces de hidrogeno, lo cual determina una
expansion de la celda cristalografica y cuando el catién interlaminar
es sodio (Na"), las esmectitas tienen una gran capacidad de
hinchamiento, pudiendo llegar a producirse la completa disociacion
de cristales individuales de esmectita, teniendo como resultado un
alto grado de dispersibn un maximo desarrollo de propiedades

coloidales.
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FIGURA 2.6. ESTRUCTURA DE LA MONTMORILLONITA [16].

Debido a la elevada CEC de la Montmorillonita, esta puede ser
faciimente modificada mediante reacciones de intercambio
catibnico, modificando asi su polaridad. Con este tipo de
modificacién se obtiene una arcilla mas afin a las cadenas de

polimero que son apolares.

En la Tabla 2 se muestra las propiedades de la Montmorillonita.



TABLA 2

PROPIEDADES DE LA MONTMORILLONITA

Nombre Montmorillonita
Grupo Esmectita
Subgrupo Montmorillonita

Tipo de lamina

2:1

Cationes hidratados

Interlamina
intercambiables
CEC (meq/100g) 80-200
Superficie especifica (m?/g) 80-300
Relacion de aspecto media 250
9.8

Espaciado interlaminar (A) ) - y
(varia en funcién del cation)

Nanoarcillas

La arcilla es la nanocarga mas utilizada en nanocompuesto, debido
a su elevada relacién de aspecto, su disponibilidad bajo coste. Este
tipo de filosilicato laminar es por naturaleza hidrofilo, en
contraposicion con el caracter de las principales matrices plasticas
empleadas en aplicaciones industriales. Por ello, las arcillas suelen
ser modificadas quimicamente, confiriéndoles un caracter
organofilico que facilita la dispersion de las mismas en el seno de la

matriz polimérica [18]. El término Nanoarcillas es un nombre dado
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por compafiias comercializadoras, mientras que el término

Organoarcillas es el nombre reconocido cientificamente [19].

La distancia entre dos laminillas consecutivas depende del tamafio
de los cationes alojados en el espacio interlaminar por lo que,
substituyendo los cationes de sodio o calcio por cationes organicos
de mayor tamafio, tales como alquil-amonios, se puede incrementar
dicha distancia considerablemente. Esta substitucién da lugar a lo
que se conoce como silicatos organofilicos, con su superficie
laminar modificada y su espacio interlaminar expandido. (Ver Figura
2.7). Dependiendo de los grupos funcionales, el empaquetamiento
la longitud de los modificadores organicos, se pueden preparar
arcillas modificadas disefiadas para optimizar su compatibilidad con

los polimeros y mejorar su dispersion a nivel manométrico [20].
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FIGURA 2.7. PROCESO DE INTERCAMBIO CATIONICO DE
IONES ALQUIL-AMONIO POR CATIONES INORGANICOS
PRESENTES ENTRE LAS LAMINAS DE ARCILLA [20].

Caracteristicas de las Nanoarcillas

Las organoarcillas tienen las siguientes caracteristicas:
e Tienen morfologia laminar (Filosilicatos).
e Elevada capacidad de intercambio cationico.
e Son extremadamente pequefios tamafio de particulas (inferior
a2 um).

e Son importantes para elaboracion de Nanocompuestos.
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Propiedades Fisicas y Quimicas de las Nanoarcillas.
Las propiedades de las organoarcillas dependen esencialmente de

las caracteristicas citadas anteriormente.

Propiedades Fisicas

Entre las principales se menciona las siguientes:

Baja densidad y mejor claridad y brillo.

e Incremento de las propiedades de barrera a la humedad,
solventes organicos, vapores quimicos, etc.

e Mayor resistencia mecénica

e Mayor resistencia a la corrosion y retardacion a la flama.

Propiedades Quimicas

Las propiedades mas relevantes son:

e El caracter organofilico se logra mediante el intercambio de
cationes inorganicos de la arcilla por iones tipo alquil-amonio
en la superficie, con el propdésito de emparejar la polaridad de
la superficie de la arcilla con la polaridad del intercambio

cationico [21].
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e El caracter hibrido de las Nanoarcillas las hace compatibles
con materiales organicos, logrando absorber del 40 al 70 %
de su peso [22].

e La mas importante es la capacidad de intercambio cationico
(CEC), y se lo define como la suma de todos los cationes de
cambio que la nanoarcilla puede absorber a un determinado
pH y es equivalente a la medida del total de cargas negativas

[23].

Nanoarcillas Comerciales

Las arcillas pueden ser cambiadas de su caracter hidrofilico a un
caracter organofilico gracias a moléculas organicos que pueden
hospedarse en el espacio interlaminar. Las arcillas
organomodificadas han sido usada en muchos otros trabajos de
formaciébn de nanocompuestos y ha sido reportado su buen
funcionamiento para mejorar las propiedades fisicoquimicas,
térmicas, fisicas etc., de los polimeros utilizados como matrices [24].

Las arcillas organomodificadas comerciales son las siguientes:

e Cloisite Na*
e Cloisite 20A

e Cloisite 30B
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e Cloisite 93A

Estas arcillas son tipo Montmorillonita modificadas con una sal de

amonio cuaternario.

Cloisite Na*

Es una arcilla sédica tipo montmorillonita natural. En el mercado
industrial se encuentra como aditivo para plasticos mejorando sus
propiedades fisicas como la resistencia mecéanica, coeficiente lineal
de expansiéon térmica (CLTE), temperatura de deflexion de calor

(HDT), y la propiedad de barrera [25].

Este tipo de arcilla es incompatible con agentes organicos. Requiere
un proceso de transformacion (nanoarcilla) mediante tratamiento

superficial con surfactante.

El proceso de transformacién ocurre cuando se mezclan el
surfactante con la arcilla, dando paso a un intercambio cationico

produciendo su modificacion. Ver Figura 2.8.
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FIGURA 2.8. PROCESO DE TRANSFORMACION DE LA ARCILLA
A ORGANOARCILLA MEDIANTE TRATAMIENTO SUPERFICIAL

[26].

Cloisite 20A

Es una arcilla natural tipo montmorillonita modificada con un sal de
amonio cuaternario (2M2HT, dimethyl, dihydrogenated tallow,
quaternary ammonium), donde la cadena larga es una molécula

denominada Hydrogenated Tallow que posee ~65% C18, ~30%
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C16, ~5% C14 aniones de cloruro. Su estructura quimica se

observa en la Figura 2.9.

CHs

-+

HaC—n HT

HT

FIGURA 2.9. ESTRUCTURA QUIMICA CLOISITE 20A [27].

La cloisite 20A es usada como aditivo para polimeros, mejorando
sus propiedades fisicas como temperatura de deflexién de calor y

de barrera contra la humedad [27]. Mas detalles ver Anexo.

Cloisite 30B

Es una arcilla tipo montmorillonita natural modificada con una sal de
amonio cuaternario (2MT2EtOT, methyl, tallow, bis-2-hydroxyethyl,
amonio cuaternario) [28]. Esta conformada por placas de silicatos de

aluminio y magnesio laminadas y modificadas a escala nanométrica.
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Tiene las mismas aplicaciones que la Cloisite 20A. Ver mas detalles

en Anexos, su estructura quimica es la siguiente (Figura 2.10):

CH,CH,0H

|
CH,-N-T

|

CH,CH,0H

FIGURA 2.10. ESTRUCTURA QUIMICA CLOISITE 30B [29].

Cloisite 93A

Es una arcilla de origen natural modificada con una sal de amonio
ternario. Se la utiliza como aditivo plastico. Este tipo de arcilla se
utiliza en el proyecto de investigacion. Ver ficha técnica en Apéndice

G, Su estructura quimica es (Figura 2.11):
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FIGURA 2.11. ESTRUCTURA QUIMICA CLOISITE 93A [29].

2.3 Teoria de Grupo Amino y Resinas Epoxicas.

Aminas

Las aminas son compuestos nitrogenados derivados del amoniaco
(NH3) en el que se sustituye uno o mas hidrégenos por grupos
alquilo o arilo [30]. Las aminas se pueden clasificar segun el nimero
de grupos alquilo que estan unidos al nitrégeno. Si solo hay uno, la
amina es primaria. Si hay dos grupos, la amina es secundaria si

hay tres es terciaria [31]. Ver Figura 2.12.

Las aminas primarias y secundarias pueden formar puentes de
hidrogeno debido a la presencia de enlaces N-H. Las aminas

terciarias, al no tener enlaces N-H, no interaccionan entre ellas por
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puentes de hidrogeno, sin embargo, pueden aceptar puentes de

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

r A
RN, N CHC—w,
\J |
amina primaria CH;
ciclohexilamina thutilamina
. = fHch [»]
NH :
/ \ //
R’ — N\H N
H
amina secundaria — p.gtiiaming piperidina
CHCH
- =\ -/ N
—R i
S WA N
R CH,CH:
amina terciaria  N.N-dietiamina quinuclidina

FIGURA 2.12. GRUPOS AMINOS [31].

Todas las aminas, incluso las aminas terciarias, forman puentes de
hidrogeno. Por esta razoén, las aminas de bajo peso molecular

(hasta 6 atomos de C) son relativamente solubles en agua y
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alcoholes [30]. Las aminas se dividen en poliaminas (alifaticas,
cicloalifaticas, aminas terciarias e imidazoles), aminas aromaticas y

aminas convertidas (poliamidas y amidoaminas).

Aminas Alifaticas

Esta clase de aminas son las comunmente utilizadas. Su curado es
a temperatura ambiente (25°C) y necesitan de 4 a 7 dias para curar
completamente, dependiendo de la resina epdxica a ser utilizada.
En otros casos pueden ser calentados a 150°C para disminuir el

curado hasta 1-2 horas.

Aminas Aromaticas

Tienen viscosidad moderadas a temperatura ambiente, elevado pot
life, excelente resistencia quimica y buenas propiedades fisicas,

eléctricas sobre los 149 °C y curan a temperaturas entre 93-177°C.

Poliamidas

Se las considera como aminas alifaticas polifuncionales
modificadas. Son menos reactivas y volatiles que las poliaminas,

por lo cual son utilizadas en mayor concentracion. Posee baja
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presion de vapor, poco olor y baja toxicidad. Poseen mayor

resistencia al agua y adhesion que las aminas alifaticas.

En el proyecto de investigacion se usaron los siguientes agentes de

curado:

e Jeffamine EDR-148

e Jeffamine EDR-176

e Jeffamine D-230

e Jeffamine T-403

e TETA triethylenetetramine

e TEPA Tretrathylenepentamine

JEFFAMINE EDR-148

Posee una poliéter-amina, a base de trietilenglicol. Su masa molar
promedio es 148, su estructura quimica se muestra a continuacion

en la figura 2.13.
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FIGURA 2.13. ESTRUCTURA QUIMICA EDR-148.

JEFFAMINE EDR-176

Su peso molecular es relativamente bajo. Agente de curado que
proporciona moderadamente curados rapidos, al mezclarla con la
resina adquiere buenas propiedades mecanicas, de impacto y
excelente resistencia al choque térmico. Es mas reactivo que la

mayoria de polieteraminas. Su estructura quimica es (Figura 2.14).

HZNH\ fl\ IH'O /N
A% W \//\D \/\NH2

FIGURA 2.14. ESTRUCTURA QUIMICA EDR-176.
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JEFFAMINE D-230

Diamina Poliéter con baja viscosidad, bajo color. Los radicales metil
(CH3) pendientes de la estructura produce un efecto que da a las
resinas curadas una buena dureza, elongacion y alta resistencia
térmica [32]. Tiene una estructura quimica tal como se muestra en

la Figura 2.15.

HN( Of);w N,
X

CHs CHs

FIGURA 2.15. ESTRUCTURA QUIMICA D-230.

JEFFAMINE T-403

Se caracteriza mediante la repeticion de unidades de oxipropileno
en la cadena principal. Es una amina primaria trifuncional que tiene
un peso molecular medio de 440. Sus grupos amina estan situados
en atomos de carbono secundarios en los extremos de las cadenas

de poliéter alifatico. Puede ser almacenada en aire a temperatura



38

ambiente en periodos prolongados. Equipos que contienen esta
amina se puede limpiar usando agua caliente y vapor [32]. Su

estructura quimica es (Figura 2.16):

CH 4
YNHg
CH; 0 CH 3
)()\/O D\/]\%
HaN X z NH2
HsC

FIGURA 2.16. ESTRUCTURA QUIMICA T-403.

TETA (Triethylenetetramine)

Esta amina es una mezcla de cuatro compuestos de etilenoamina.
Es un liquido aceitoso a temperatura ambiente, de color amarillo. Es
soluble en agua y disolventes organicos. Es fundamental en
aditivos de asfalto, inhibidores de corrosion, aditivos de
combustible, etc. La estructura quimica se observa en la Figura

2.17.
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FIGURA 2.17. ESTRUCTURA QUIMICA TETA.

TEPA (Tretrathylenepentamine)

Este tipo de amina se utiliza en la fabricacion de aceites lubricantes
y aditivos de combustibles, inhibidores de corrosion, aditivos de
asfalto y como agente curador. Su estructura quimica es la

siguiente (Figura 2.18):

|..
N N
HENWlwl‘[/\/LwNHz

FIGURA 2.18. ESTRUCTURA QUIMICA TEPA.
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Resinas EpoOxicas

Las resinas epoxicas son productos obtenidos de la quimica del
petrdleo que se presentan en forma de sélidos o de liquidos mas o
menos Vviscosos. Por si solos son solubles y fusibles y no poseen
ninguna propiedad mecanica resefiable. Pero son capaces de
reaccionar con endurecedores o agentes de curado para originar
estructuras muy reticuladas (Figura 2.19), insolubles, infusibles, con
excelente resistencia a acidos, bases y disolventes y con altisimas

prestaciones mecanicas [33].

FIGURA 2.19. GRUPO EPOXI U OXIRANO [34].

Alrededor del 80% de las resinas que se utilizan en el mercado son
derivados de la reaccién del bisfenol A y la epiclorhidrina (Figura

2.20). La unién de estos dos compuestos da origen a unas resinas
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primarias lineales con grupos hidroxilo y epoxi que permiten una

reticulacion posterior mediante agentes quimicos adecuados.

CHa
Cl—CH—CH-CHz  + HO—Q;@OM HoC—CH-CH,—Cl
) CHz 0

Epiclorhidrina Bisfenol 4 Epiclarhidrina

chs
CH,C- l}}H ~CHg- OO Q‘@* 0—CHg- lFrH =CH,Cl
OH CHy OH

l MaOH
o
ChzCH-CHz- O—G* QO 0—CHz-CH-CH;
0 CHs 0

FIGURA 2.20. REACCION ENTRE BISFENOL A Y
EPICLORHIDRINA PARA FORMAR LA RESINA EPOXICA [34].

Las propiedades de una resina epdxica fundamentalmente depende
de su reactividad, peso molecular, y de las caracteristicas del

endurecedor utilizado en la polimerizacion. Segun el tipo de agente



42

curador, la reaccion puede producirse a temperaturas ambiente o a

elevadas temperaturas.

Caracteristicas de las Resinas EpoOxicas

e Las resinas epoxicas son resinas termoestables, que se
presentan inicialmente sin polinizar, siendo polimerizadas
durante el proceso de fabricacion de la pieza.

e Dentro del mismo grupo se encuentran las resinas
fendlicas, las resinas de poliéster las acrilicas.

e Su curado se produce mediante reaccion de poliadicion de
una resina base con un agente de curado (aminas,
anhidridos, etc.)

e Las resinas epoxicas presentan baja concentracion y buena
adhesion a la mayoria de las fibras.

e Son bastante resistentes a disolventes, acidos y alcalis.

Propiedades de las Resinas Epoxicas

Las propiedades de las resinas epoxicas dependen del tipo de

agente curador a utilizar, las principales son:

e Buena resistencia mecanica.
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e Buen aislamiento eléctrico.

e Humectacion y de adherencia son optimas.
e Resistente a la humedad.

e Resistente al ataque de fluidos corrosivos.
e Excelente resistencia quimica.

e Resisten elevadas temperaturas.

e Excelentes propiedades adhesivas.

e Poca contraccion al curar.

e Resistente a la abrasion.

Aplicaciones de Resinas EpoOxicas

Las resinas epodxicas tienen multiples aplicaciones:

e Pinturas y Acabados

e Sistemas eléctricos y electrénicos
e Materiales compuestos

e Consumo y aplicaciones nauticas
e Industriay Arte

e Adhesivos
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En el proyecto de investigacion se utilizo la resina epoxica ERISYS
GE-60 (Figura 2.21), el cual pertenece al grupo alifatico de resinas
epoxicas multifuncionales, que proporciona una mayor densidad de

reticulacion, ademéas mejora las propiedades quimicas y térmicas.

AN
%0%0

FIGURA 2.21. ESTRUCTURA QUIMICA GE-60

2.4 Inhibidores Volatiles de Corrosién

Entre las posibles medidas de proteccion que modifican el medio,
una solucion posible es la adicién al mismo de algun producto que
reduzca la velocidad de corrosion. Se denomina inhibidor a

cualquier constituyente de una fase cuya presencia no es esencial
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para que suceda un proceso electroquimico, pero que produce un
retardo del mismo, al modificar el estado superficial del material
metalico. En cierto sentido, un inhibidor puede considerarse como lo

opuesto a un catalizador.

Los inhibidores de corrosién constituyen uno de los métodos mas
eficaces y econémicos para la proteccion de los metales frente al

ataque del medio agresivo en el que se utilizan [35].

El modo de actuar de estas sustancias puede ser alguno de los
siguientes [36]:
o Adsorcion de una pelicula delgada sobre la superficie del
metal.
o Formaciéon de una capa pasivante, a veces de naturaleza
desconocida y tan delgada que parece inapreciable.
o Formacion, por conveccion, de una capa de productos de
corrosion apreciable a simple vista.
o Modificacion de las caracteristicas corrosivas del medio, por
formacion de precipitados que lo separan del metal, o bien
eliminando o desactivando el constituyente corrosivo del

mismo.
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Tipos de Inhibidores

Dado el gran numero de inhibidores, resulta imposible hablar de
todos ellos, por este motivo se dividen los inhibidores mas

importante en cinco clases o tipos [35].

Inhibidores Pasivantes.- Son los mas eficaces de todos, pues
desarrollan capas pasivantes que detienen el ataque en muchos
casos. Se cree gue su accion se debe a la formacion de una capa
de 6xido. En ocasiones parece probable que la proteccidn resulte
de un efecto combinado de la adsorcion del inhibidor sobre la
superficie metdalica y el desarrollo de capas de Oxido sobre la
misma. Hay que distinguir los aniones oxidantes como cromatos,

nitritos y nitratos capaces de pasivar el acero por si solos.

Inhibidores Catddicos.- Reducen el ataque porque polarizan el
proceso parcial catddico. Impiden la recombinacion de hidrogeno
atomico a molecular como los compuestos As, Bi, y Sb empleados
en bafios de decapado. Precipitan en las areas catddicas como los
carbonatos de Ca o porque captan el oxigeno preciso para el
proceso catddico en soluciones neutras o alcalinas, como la

hidracina.
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Inhibidores Organicos.- Constituyen una fuente inagotable de
inhibidores que no puede clasificarse en catédicos o anionicos. Su
efecto deriva de la adsorcion sobre la superficie metalica. La
eficacia suele depender de la longitud de la cadena, pero no
obedece siempre a las mismas leyes, por ejemplo, las aminas
aumentan su poder a medida que aumenta su longitud, mientras
gue en los mercaptanos alifaticos primarios, ocurre lo contrario. Sin
embargo, la efectividad de los inhibidores organicos aumenta con el

namero de grupos funcionales capaces de adsorberse al metal.

Inhibidores Inductores de Precipitado.- Son inhibidores mixtos
que interfieren los procesos parciales anédico y catédico, lo mas
conocidos de esta clase son los fosfatos y los silicatos. No suelen
conferir un grado de proteccién tan alto como los inhibidores
pasivantes, pero suelen ser muy Utiles en situaciones en que se
requieren ser mas efectivos en aguas en movimientos que en

sistemas estacionarios.

Inhibidores en Fase Vapor.- Son compuestos con una volatilidad
tal que saturan los espacios cerrados rapidamente, pero lo
suficientemente pequefia, al mismo tiempo, para mantener su

efecto largo tiempo ante fallos pequefios de hermeticidad. Muchos
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de ellos atacan a los metales no ferrosos, por lo que a veces se
requieren ensayos previos de los productos comerciales para

descartar esta posibilidad.

En este proyecto de graduacion se empled el inhibidor “Carboxilato

de Amina o RM-210", cual se describe a continuacion.

Carboxilato de Amina (RM-210)

Los inhibidores de corrosion basados en Carboxilato de amina, son
moléculas que viajan por difusion a través del aire, agua, concreto y
otros materiales para lograr un recubrimiento uniforme y total de la
superficie metalica incluyendo las micro-cavidades y forman una
capa mono-molecular, desplazando el agua, iones cloruros y otros
agentes corrosivos brindando una proteccién eficiente a la

superficie [37].

El tiempo de vida util del recubrimiento usando Carboxilato de
amino es mayor al del recubrimiento convencional, ya que este
altimo se va degradando al pasar el tiempo.

RM210 es un inhibidor de corrosion organico, fundamentalmente

utilizado en pinturas, limpiadores de metales, desengrasantes y
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fundas plasticas. La estructura quimica del Carboxilato de Amina se

muestra en la Figura 2.22.
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FIGURA 2.22 ESTRUCTURA DEL CARBOXILATO DE

AMINO [38].

2.5 Nanocompuestos de Resinas Epo6xicas y Nanoarcillas

Los nanocompuestos donde la fase dispersa son laminas o placas
de silicatos (nanoarcillas) separadas y dispersadas en toda la matriz
polimérica son denominados nanocompuestos de resinas

epoxicas/arcillas (Figura 2.23) [39].
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FIGURA 2.23. NANOCOMPUESTO EPOXICO/ARCILLA

[39].

Los nanocompuestos epoxico/arcilla tienen varias ventajas
adicionales las cuales incluyen:
» Son mas ligeros en peso comparado con los convencionales.
» Sus propiedades mecdanicas son superiores que las de los
polimeros reforzados con fibras.
» Exhiben sobresalientes propiedades de barrera difusional sin
requerir de un disefio complejo tipo multipolimeros en capas

[40].

Mediante el uso de cargas nanométricas (nanocompuesto), se ha

comprobado que es posible mejorar propiedades de tipo mecénico,
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barrera o térmicas con la adicién de un bajo porcentaje de carga (<
100%). En la Tabla 3 se compara algunas de las propiedades de

microcompuestos y hanocompuestos [41].

TABLA 3
PROPIEDADES DE MICROCOMPUESTOS Y

NANOCOMPUESTOS [41].

Propiedad Microcompuesto Nanocompuesto

Madulo de Young

Tenacidad l |=
Propiedades Barrera | 1
Resistencia al Fuego f f
Transparencia | |=

Coste | 1=

Obtencién de Nanocompuestos (Epoxico/Arcilla)

Existen diferentes métodos para la obtencion de nanocompuestos

epoxico/arcilla. Los principales se describen a continuacion [42]:

Mezclado en Disolucion.- Consiste en disolver el polimero y

suspender la arcilla en un disolvente comun en el cual ambos
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componentes sean solubles. EI mecanismo de formacion de

nanocompuestos por esta técnica abarca dos pasos:

» El hinchamiento de las laminillas de arcilla.
» Intercalacion de las cadenas poliméricas en la galeria
interlaminar de la arcilla expandida por el disolvente,

desplazando las moléculas de disolvente fuera de la galeria.

Después de esto el sistema es calentado para evaporar todo el
disolvente. Una vez eliminado el disolvente, el sistema de arcilla
intercalada queda intacto y se obtiene el nanocompuesto. Ver

Figura 2.24.

Aunque esta ruta puede ser utilizada para polimeros no polares, su
uso industrial estd limitado ya que requiere del empleo de
disolventes organicos peligrosos en gran cantidad, lo cual es
negativo para el medio ambiente y la salud. Los nanocompuesto
preparados por este método pueden retener una pequefia cantidad
de disolvente en el producto final que puede dafar las propiedades

finales [43].



53

Arill expandiday  po o fisgrs Infercalacion del polimero
dispersa en el ool dischiete. el espacio wferlaminar
disolvente de la arcilla Precipitacion

FIGURA 2.24. PROCESO DE MEZCLADO EN DISOLUCION

[44].

Mezclado en Fundido.- Se basa en el mezclado de la arcilla con el
polimero en estado fundido. Bajo estas condiciones si las laminas
de arcilla son lo suficientemente compatibles con el polimero, las
cadenas poliméricas pueden insertarse en la region interlaminar y
formar un nanocompuesto intercalado y/o exfoliado. En esta técnica
no se requieren disolventes, la forma habitual para preparar los
nanocompuestos mediante esta ruta es su procesado en una
extrusora de doble usillo. El calor y la friccion generados por los
husillos de la extrusora facilitan la intercalacion o la exfoliacion de la

arcilla. El procedimiento se observa en la Figura 2.25 [44].
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FIGURA 2.25. MEZCLADO EN FUNDICION [44].

Polimerizacion In-Situ.- Se parte de un compuesto laminar
previamente expandido en el que, mediante intercambio i6nico, se
introducen mondmeros del polimero con el que se desee preparar el
nanocompuesto. Posteriormente, con ayuda del catalizador, se
inicia la polimerizacion. Al polimerizar el monémero en el espacio
interlaminar se provoca la rotura de la estructura laminar
consiguiéndose asi una buena dispersion de las laminillas en el

polimero. Se muestra el proceso en la Figura 2.26 [44].
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FIGURA 2.26. PROCESO DE POLIMERIZACION IN-SITU [44].

Morfologia de los Nanocompuestos Epdoxico/Arcilla

Para tener mejores resultados en las propiedades finales de un
nanocompuesto, también influye que las laminillas se encuentren
totalmente exfoliadas, intercaladas y/o dispersadas
homogéneamente en la matriz polimérica. Por lo que la capacidad
de dispersion y exfoliacion de las capas de la nanoarcilla en una
matriz polimérica depende de la separacién entre las capas por
efecto de la eficiencia del mezclado con el polimero, asi como el
contenido de grupos polares en el espacio de la intercapa y del tipo
de nanoarcilla utilizada [45]. Una vez obtenido la dispersion de la
nanoarcilla en la matriz epoxica se obtiene dos tipos basicos de

nanocompuestos [46].
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Morfologia Intercala.- En las estructuras intercaladas una o varias
cadenas poliméricas estan insertadas entre las capas de
nanocarga, manteniéndose la ordenacion paralela de la estructura
laminar. La intercalacion de cadenas poliméricas incrementa el
espaciado basal de las laminillas de arcilla. En ocasiones se dan
tipos de estructuras combinadas entre la agregada y la intercalada,
donde las laminas se encuentran practicamente en estado
intercalado, pero contindan observandose estructuras agregadas de

pequefios grupos de laminas (Figura 2.27) [47].

Morfologia Exfoliada.- La estructura exfoliada se da cuando el
polimero consigue dispersar completamente las laminas de arcilla
de tal forma que no existe interaccion entre las capas de silicato
individuales. El estado exfoliado ideal es aquel en el que las
laminillas de silicatos estan homogéneamente dispersas en el seno
de la matriz polimérica. Este tipo de morfologia es posible cuando
las cadenas poliméricas pueden insertarse en la galeria interlaminar
de la arcilla gracias a las interacciones favorables que se producen
entre los grupos polares de la arcilla y del polimero, consiguiendo

separar las laminillas de arcilla (Figura 2.27) [47].
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Nanocompuesto
Microcompuesto Exfoliado Intercalado

FIGURA 2.27. TIPOS DE LA DISPERSION DE LA

NANOARCILLA EN LA MATRIZ POLIMERICA [48].

Factores que afectan a la morfologia de los nanocompuestos

epoxi/arcilla.

Durante la sintesis de materiales nanocompuestos basados en
matrices tipo epoxi/arcilla se deben considerar multiples factores
que influirhn en su morfologia y consecuentemente en las
propiedades finales de dichos sistemas. A continuacion se indican

algunos de ellos [49,50,51,52]:

> La eleccion del agente compatibilizador.
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Método de mezclado de los componentes del sistema.
Concentracion de refuerzo.

Relacion de velocidades de polimerizacion fuera y dentro
de las galerias o laminas.

Eleccion del agente de curado.

Tiempo y temperatura de curado.



CAPITULO 3

3. PARTE EXPERIMENTAL.

3.1. Materiales, Equipos y Accesorios.

En este capitulo se presenta todo el desarrollo experimental llevado
a cabo etapa por etapa utilizando los siguientes materiales, equipos

y accesorios para la elaboracion de los nanocompuestos.

Cloisite 93A, arcilla de origen natural usada en la fabricacién de

nanocompuestos epoxi/arcilla.
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FIGURA 3.1 CLOISITE 93A

Resina EpoOxica GE-60, pertenece al grupo alifatico de resinas
multifuncionales. Esta resina se empleé para mejorar las

propiedades quimicas y térmicas.

FIGURA 3.2 RESINA EPOXICA GE-60

Jeffamine EDR-148, agente curador utilizado con la resina epoxica

para formar la mezcla epoxi/amina.
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FIGURA 3.3 JEFFAMINE EDR-148

Jeffamine EDR-176, agente curador mas reactivo que algunas

polieteraminas. Proporciona un curado rapido.

FIGURA 3.4 JEFFAMINE EDR-176

Jeffamine D-230, esta amina produce a la mezcla epoxi/amina una

buena dureza y alta resistencia térmica.



62

FIGURA 3.5 JEFFAMINE D-230

Jeffamine T-403, agente curador trifuncional con peso molecular de

440.

FIGURA 3.6 JEFFAMINE T-403

TETA, liquido aceitoso soluble en agua y disolventes organicos. Es

fundamental para inhibidores de corrosion.
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FIGURA 3.7 TETA TRIETHYLENETETRAMINE

TEPA, esta amina es fundamental para la elaboracion de aceites

lubricantes y aditivos de asfaltos.

FIGURA 3.8 TEPA TETRAETHYLENEPENTAMINE

Carboxilato de Amina (RM-210), inhibidor de corrosion usada al

1% en la mezcla epoxi/amina/arcilla.
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FIGURA 3.9 INHIBIDOR RM-210

Desecante Gel de Silice, indicador de humedad que funciona
cambiando de color el compuesto de acuerdo a la cantidad de

humedad absorbida.

FIGURA 3.10 DESECANTE GEL DE SILICE

Acetona, compuesto quimicamente libre de metanol y impurezas
reactivas. Sirve para remover suciedad de placas u otros objetos

usados en este trabajo de investigacion.
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FIGURA 3.11 ACETONA

Desoxidante, liquido quimico contra la oxidacion empleado para

limpieza del 6xido de las placas a usarse.

FIGURA 3.12 DESOXIDANTE

Agua Destilada, aquella agua a la cual se la eliminado todas las

sales. Se us6 para el ensayo de camara de niebla salina.
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FIGURA 3.13 AGUA DESTILADA

Placas de Acero, utilizadas en el ensayo de corrosion, ensayo de
adherencia y ensayo de dureza. Sus dimensiones son 128 mm x 76

mm X 0,75 mm.

FIGURA 3.14 PLACA DE ACERO DE BAJO CARBONO

Placas de Acero Estandarizada, estos tipos de placas fueron

utilzadas para ensayo de corrosion.



67

FIGURA 3.15 PLACA DE ACERO ESTANDARIZADA

Cloruro de Sodio (NaCl), sustancia quimica que sirve para realizar

una simulaciéon de ambiente corrosivo junto con el agua destilada.

FIGURA 3.16 CLORURO DE SODIO

Equipos Utilizados

Los siguientes equipos fueron esenciales para el desarrollo del

trabajo de investigacion:
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Deshumificador, esencial para el laboratorio de sintesis (FIMCP-
MATERIALES). Permite mantener las condiciones controladas de
humedad en el ambiente. Es necesario tener en el laboratorio una

humedad menor al 50% para la realizacion de los nanocompuestos.

FIGURA 3.17 DESHUMIFICADOR

Balanza Analitica Electronica, Sus especificaciones técnicas son:

e Capacidad de muestra 205 gr

e Resolucion 0,0001 gr
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FIGURA 3.18 BALANZA ANALITICA

Higrometro, mide la temperatura y la humedad relativa del
ambiente donde se realiz6 los experimentos. La Figura 3.19
muestra el porcentaje de humedad y temperatura apropiado para

trabajar.

FIGURA 3.19. HIGROMETRO
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Speed Mixer (Mezclador), utilizado para obtener una buena mezcla
entre epoxi/amina, epoxi/amina/arcilla y

epoxi/amina/arcilla/inhibidor. Sus especificaciones técnicas son:

e Modelo DAC 400.1 FVZ

e Revolucion Maxima 2750 rpm

e Voltaje 230 V

e Frecuencia 50/60 Hz

FIGURA 3.20 MEZCLADOR DAC 400.1 FVZ

Desecador, sirve para almacenar las muestras realizadas en esta
investigacion. Dichas muestras necesitan estar en un ambiente

cerrado y seco para su futuro curado.



FIGURA 3.21 DESECADOR

Horno Universal, sus especificaciones técnicas son:
e Interior de Acero Inoxidable
¢ Rango de temperatura 30-250 °C

e Dimensiones 630 x 920 x 650

FIGURA 3.22 HORNO UNIVERSAL

71
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Troquel, equipo disefiado para realizar probetas de ensayo de
tension. Posee diferentes punzones normalizados (probetas). Las
probetas seran elaboradas deacuerdo a la Norma a usar. En esta
investigacion se uso la Norma ASTM D 882. La marca del troquel es

RAY-RAN.

FIGURA 3.23 TROQUEL RAY-RAN

Equipo de Vacio, es fundamental para el desarrollo de los moldes
para las probetas de tension. Se hizo vacio para que las burbujas
que se encuentran en el centro de la mezcla suban hasta la

superficie para obtener un buen acabado del molde. Ademas,
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tambien se la usé para la mezcla epoxica/amina/arcila/inhibidor
debido a las burbujas que se producen al mezclarse en el speed

mixer y asi obtener un buen film sin burbujas.

Aplicador de Pelicula, su fabricacion es de acero inoxidable.
Permite obtener peiculas humedas de espesores de 1 mil hasta 8

mil. Se utilizoé para la aplicacién de las mezclas sobre las placas de

acero. Su marca es GARDCO.
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FIGURA 3.25 APLICADOR DE PELICULAS

Equipo de Prueba de Adherencia, permite trazar lineas
perpendiculares tanto horizontal como vertical con sus 11 dientes
separados. Ademas contiene una cinta adhesiva que permite retirar
el material removido de la placa. Por ultimo contiene una lupa con
linterna para una buena apreciacion de los resultados del ensayo

realizado.
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FIGURA 3.26 EQUIPO DE PRUEBA DE ADHERENCIA

Equipo de Ensayo de Dureza, equipo formado por 8 lapices
mecanicos de dibujo. Son elaboradas con plomo ubicadas en una
matriz circular sobre un cilindro plastico. Los lapices estan

enumerados del 1 al 8. Se utiliz6 siguiendo la Norma ASTM D 1474.

sl

FIGURA 3.27 EQUIPO DE ENSAYO DE DUREZA
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Equipo de Ensayo de Tension, permite que una probeta sea
soetida a una carga axial gradualmente creciente hasta que ocurra
la falla. El procedimiento para lograr lo anterior es que la probeta se
Sujeta tanto en la parte superior como inferior con las mordazas del

equipo y se inicia el ensayo.

AUTOCRADE

FIGURA 3.28 EQUIPO DE TENSION

Camara de Niebla Salina, permite simular un ambiente corrosivo a
la cual el recubrimiento en la placa va a estar expuesta en el interior

del equipo.
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FIGURA 3.29 CAMARA SALINA

Accesorios Utilizados

Guantes, sirven para proteccion de los compuestos a utilizar.

FIGURA 3.30 GUANTES

Mascarillas, son fundamentales en la manipulacién de sustancias

toxicas, por ejemplo las aminas.
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FIGURA 3.31 MASCARILLAS

Pafios de Limpieza, se usarén para la limpiza de objetos tales

como pinzas, placas, espatulas, etc.

FIGURA 3.32. PANOS DE LIMPIEZA

Envases para Mezclas, estos sirvieron para la realizacion de las

mezclas de los nanocompuestos.
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FIGURA 3.33 ENVASE PARA MEZCLAS

Envases para Almacenamiento, estos reemplazaron a los
desecadores debido a la falta de estos. Tienen la misma funcion

que los desecadores de almacenar las muestras.

FIGURA 3.34 ENVASES PARA ALMACENAMIENTO

Espatula, esencial para remover la mezcla para moldes.
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FIGURA 3.35 ESPATULAS

Pinzas, son fundamentales para el levantamientos de las probetas

de tension de los moldes.

FIGURA 3.36 PINZAS

Estilete, sirvio para cortar elementos de separacion de placas.
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FIGURA 3.37 ESTILETE

Brujita, se us6 para pegar las muestras en los moldes.

FIGURA 3.38 BRUJITA

Lijas, se usarodn tres clases de lijas (240, 400, 1200) para un buen

acabado de las placas antes de elaborar el recubrimiento.
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FIGURA 3.39 LIJA

Cinta, se empleardn para cubrir los bordes de las placas antes de
colocarlas a la camara salina. Es necesario esto para evitar que se

note la corrosion de la placa en los bordes .

FIGURA 3.40 CINTA

Secadora, instrumento necesario para el secado de las placas

despues de limparlas con acetona.
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FIGURA 3.41 SECADORA

3.2. Procedimiento para Preparacién de Placas Metalicas

Unos de los primeros pasos para la aplicacion de los recubrimientos
(nanocompuestos) en las placas son su preparacion o limpieza. Las
placas de acero deben seguir el siguiente procedimiento de limpieza

para su respectivo uso:

» Las placas se encontraban oxidadas, el cual fue necesario
el uso de desoxidante para eliminar un poco el éxido. Ver

figura 3.42
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FIGURA 3.42 PLACA OXIDADA

» Las placas fueron colocadas en una tina con la solucién
desoxidante por un tiempo prolongado de un dia. La Figura

3.43 muestra el paso mencionado.

FIGURA 3.43 PLACAS EN SOLUCION DESOXIDANTE
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Posteriormente las placas fueron enjuagadas con agua
destilada para retirar la solucién desoxidante y secarlas con
la ayuda de pafos. Es necesario para proceder a lijar las

placas.

Se procedi6 a lijar las placas, primero con la lija 240 para
retirar la mayor parte de 6xido de la superficie de la placa,
posteriormente con la lija 400 para obtener un acabado
poco liso y por ultimo con la lija 1200 para lograr un
acabado superficial liso para la aplicacion del recubrimiento.

Ver figura 3.44.
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»  Por ultimo, limpiar la placa con acetona (Figura 3.45).Por
consiguiente se obtiene la placa lista para la aplicacion del

nanocompuesto.

FIGURA 3.45 ACABADO SUPERFICIAL

3.3. Procedimiento para la obtencibn de Nanocompuestos de

Resinas Epdxicas y Nanoarcillas.

En breve se detalla el procedimiento para la elaboracién de
nanocompuestos de resinas epoxicas y nanoarcillas. Se fabricaron

en total 18 compuestos:
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» 6 compuestos tradicionales o convencionales con la mezcla
resina epoxica/amina pero sin dispersion de nanoarcilla. Se
utilizé la GE-60 y las aminas alifaticas mencionadas

anteriormente.

» 6 nanocompuestos obtenidos de la mezcla resina

epoxica/amina/arcilla. Agregando la Cloisite 93A en un 5 %.

» 6 nanocompuesto fabricados con la mezcla resina
epoxica/amina/arcilla/inhibidor. Adicionando el inhibidor de

corrosion (RM-210) al 1 %.

Los nanocompuestos desarrollados seran curados a temperatura
ambiente (25 °C) y a una humedad relativa < 50 % en un cuarto o

laboratorio sin impurezas.

Anteriormente se mencionaron los diferentes procedimientos de
obtencién de los nanocompuestos epoxi/arcilla. En el proyecto de

investigacion se utilizé el procedimiento de polimerizacion in-situ.
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3.3.1. Mezclado de Arcilla con Inhibidor Carboxilato de Amina.

Este procedimiento se realiza antes de mezclarla con la resina
epoxica y amina. Es muy sencillo de elaborar ya que se mezclan la
arcilla con el inhibidor, uno al 5% y el otro al 1% (Figura 3.46). Se

cita a continuacion el procedimiento de mezclado:

FIGURA 3.46 ARCILLA E INHIBIDOR DE CORROSION

v" Primeramente se escoge un patrén para realizar la mezcla.
Es la cantidad de resina epdxica (gramos) para realizar
varios hanocompuestos. En la siguiente tabla se muestra un
ejemplo de resina epdxica a usar en la elaboracion de

nanocompuestos.
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TABLA 4

PATRON DE RESINA EPOXICA

Muestras Gramos de Resina
1 10 gr
2 10 gr
3 10 gr
4 10 gr
5 10 gr
6 10 gr
TOTAL 60 gr

La cantidad de 10 gr de resina es mas o0 menos la
proporcidn que se usO para realizar un nanocompuesto.
Esta cantidad sirvidé para elaborar los film para los ensayos

de adherencia, dureza y corrosion.

Obtenido el patrén se realizé el procedimiento de obtener el
5 % de la arcilla 'y el 1 % del inhibidor mediante ecuaciones

matematicas.

gr Resina x5 %
100 %

gr Arcilla =



v

v
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gr Resina x 1 %
100 %

gr Inhibidor =

Se procedio a pesar la arcilla en la balanza electronica.

2|

FIGURA 3.47 MEDICION DE LA ARC‘ILLA

Asi mismo se procedid a pesar la cantidad del 1 % del

inhibidor de corrosién en la balanza.
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FIGURA 3.48 MEDICION DEL INHIBIDOR

Ambas concentraciones se unieron para formar una sola.

FIGURA 3.49 ARCILLA E INHIBIDOR JUNTOS

Se procedid a colocar la concentracion en el horno a una
temperatura de 70 °C por un tiempo de 10 minutos. Esto da

una buena adherencia entre ambas.
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FIGURA 3.50 CONCENTRACION ARCILLA E INHIBIDOR

EN EL HORNO

Después de los 10 minutos se realizO el proceso de
mezclado en el speed mixer por un tiempo de 2 minutos y a

una velocidad de 2500 revoluciones.

FIGURA 3.51 MEZCLADO DE LA ARCILLA E
INHIBIDOR

Por ultimo se procedié a colocarlo una vez mas en el horno
y al speed mixer como se menciond anteriormente. Luego
de esto la mezcla esta lista para ser usada para elaborar los

nanocompuestos.
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FIGURA 3.52 MEZCLA DE ARCILLA E INHIBIDOR

LISTO

3.3.2. Preparacion del Nanocompuesto.

Esta seccion es importante ya que se encarga de la fabricacién de
los recubrimientos convencionales y de los nanocompuestos que
fueron utilizados en los diferentes ensayos realizados en el proyecto
de graduacion. A continuacion se detalla el procedimiento para la

preparaciéon de los compuestos tradicionales y los hanocompuestos.

Preparacién Compuesto Convencional

Para el desarrollo de los compuestos convencionales se toma en

cuenta la relacion de mezcla entre la resina epoxica GE-60 y las 6
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aminas alifaticas descritas anteriormente y obtener una buena

optimizacion entre las dos sustancias.

Relacion de Mezcla. La formulacion de los sistemas epoxi requiere
el conocimiento de la estequiometria y el manejo de la mezcla entre
los distintos componentes. Para la obtencidn de resultados 6ptimos,
estos sistemas se formulan generalmente respetando las
proporciones de la resina y el agente curador que surgen de los

calculos estequiométricos. Formula estequiometrica:

EEW — 100

AHEW — x(phr)

(oh )_AHEW*lOO
P = T EEW

) gr resina * phr
gr amina =

100

donde:

EEW, peso equivalente del epoxico (GE-60). Su valor se observa en

el Apéndice H.
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AHEW, peso equivalente hidrégeno activo. Los valores se observan

en las diferentes hojas técnicas de las aminas alifaticas usadas.

phr, parte de amina requerida para reaccionar con 100 partes por

peso de resina epoxica.

La Tabla 5 muestra un ejemplo de las concentraciones de resina
epoxica y amina usando la relacién de mezcla para la elaboracion

del compuesto convencional.

TABLA S

PROPORCIONES DE RESINA EPOXICA Y AMINA

GE60 | EDR148 phr Resina Amina
(EEW) | (AHEW) (%) (gr) (gr)
177,5 37 20,845 5 1,042

Las proporciones de todos los compuestos convencionales se
muestran en APENDICE H. En la Figura 3.53 se observa el

procedimiento de mezclado del compuesto tradicional.



FIGURA 3.53 PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DEL

COMPUESTO CONVENCIONAL

Mezclas de Compuestos Convencionales

96
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Los compuestos convencionales se usaron en diferentes ensayos
analizando sus propiedades y ademas compararlos con los
nanocompuestos con arcilla y nanocompuestos con arcilla e
inhibidor. En la Tabla 6 se observa las muestras convencionales

que se usaron en el proyecto de graduacion.

TABLA 6

MEZCLAS CONVENCIONALES A REALIZARSE

# Mezclas Compuesto Convencional
1 GE60/EDR148
2 GEG60/EDR176
3 GE60/D230
4 GE60/T403
5 GEG6O/TETA
6 GEG60/TEPA

Preparacion del Nanocompuesto con Arcilla

Se elaboraron con los componentes tales como la resina epoxica,
amina alifatica y arcilla. El procedimiento de desarrollo es casi el

mismo que el anterior adicionando arcilla al 5 %. La cantidad de
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arcilla usada en la mezcla se determind usando la ecuacion
matematica vista en la secciéon 3.3.1. La Tabla 7 muestra un

ejemplo de las concentraciones del nanocompuesto.

TABLA 7

CONCENTRACIONES DE RESINA, AMINA Y ARCILLA

phr Resina Amina Arcilla
(gr) (gr) (gr)
19,8524 5 0,993 0,25

Todos los célculos de las concentraciones que se utilizaron para la
realizacion de los nanocompuestos con arcilla se muestran en el
APENDICE H. La Figura 3.54 muestra el procedimiento de la

preparacion del nanocompuesto con la adicion de la arcilla.
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FIGURA 3.54 PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DEL

NANOCOMPUESTO CON ARCILLA

Mezclas de Nanocompuestos con adicion de Arcilla

Son faciles de elaborar siguiendo el procedimiento de preparacion
para obtener una mezcla O6ptima para su andlisis correspondiente.

La Tabla 8 presenta los nanocompuestos elaborados con la adicién
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de la arcilla C93A, las cuales fueron utilizadas en el trabajo de

graduacion.

TABLA 8

NANOCOMPUESTOS CON ARCILLA A REALIZARSE

# Mezclas Nanocompuestos con Arcilla
1 GEG60/EDR148/C93A
2 GEG60/EDR176/C93A
3 GE60/D230/C93A
4 GE60/T403/C93A
5 GEG60/TETA/C93A
6 GEG60/TEPA/CC93A

Preparacién del Nanocompuesto con Arcilla e Inhibidor de

Corrosién

En la preparacion se utilizaron los compuestos como resina, aminas
alifaticas, la arcilla, y el inhibidor. Las concentraciones de arcilla
fueron al 5 % y del inhibidor al 1 %. Como se definié anteriormente

la arcilla y el inhibidor deben mezclarse como se observa en la
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seccion 3.3.1 para su utilizacion. El procedimiento es similar como
los dos casos anteriormente mencionados. La Tabla 9 muestra un

ejemplo de las concentraciones del nanocompuesto.

TABLA 9

CONCENTRACIONES DE RESINA, AMINA, ARCILLA E

INHIBIDOR
ohr Resina Amina Arcilla | Inhibidor
(ar) (ar) (ar) (gr)
19,665 5 0,983 0,25 0,05

Todos los calculos de las concentraciones se observan en Apéndice

H. La Figura 3.55 muestra el procedimiento.
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FIGURA 3.55 PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DEL
NANOCOMPUESTO CON ARCILLA E INHIBIDOR

MEZCLAS DE NANOCOMPUESTOS CON ARCILLA E

INHIBIDOR
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La tabla 10 muestra los siguientes nanocompuestos utilizados en

los diferentes ensayos que se realizaron en el proyecto de

graduacion.

TABLA 10

NANOCOMPUESTOS CON ARCILLA E INHIBIDOR A

REALIZARSE
# Mezclas Nanocompues_tqs con Arcilla e
Inhibidor
1 GE60/EDR148/C93A/RM210
2 GE60/EDR176/C93A/RM210
3 GE60/D230/C93A/RM210
4 GE60/T403/C93A/RM210
5 GEG60/TETA/C93A/RM210
6 GE60/TEPA/C93A/RM210

3.4. Ensayos y Pruebas arealizarse

Para la realizacién de todos los ensayos y pruebas fue necesario

tener preparado todas las probetas o film que se usaron en los

diferentes ensayos. A continuacion se definird los procedimientos
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para el desarrollo de las probetas o film para los diferentes ensayos

a realizarse.

Obtencién de Probetas para Ensayo de Corrosion, Ensayo de

Adherenciay Ensayo de Dureza

La obtencién de las probetas para los diferentes ensayos se
enmarca en la elaboracion de los nanocompuestos y de la
preparacion de la placa de acero. La fabricacion de las probetas es

el siguiente:

= Primeramente tener la placa de acero de bajo carbono lista
para la aplicacion del nanocompuesto, eso quiere decir bien
ljada y limpia su superficie con acetona como se observa en
la Figura 3.56. La preparacion de la placa se detalla en la

seccion 3.2.

FIGURA 3.56 PLACA DE ACERO LISTA
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= Obtencién del nanocompuesto para su aplicacion (Figura

3.57). La elaboracién se menciona en la seccion 3.3.2.

FIGURA 3.57 NANOCOMPUESTO ELABORADO

= El nanocompuesto se procede a aplicar en la placa de acero
en forma de recubrimiento o film (Figura 3.58). La aplicacién
se realizd0 por medio de un aplicador GARCO descrito
anteriormente. Se escogio del aplicador un espesor de 3 mil

para la fabricacion del film.

FIGURA 3.58 APLICACION DEL NANOCOMPUESTO
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= EIl recubrimiento o film en la placa se obtuvo deslizando
uniformemente hacia abajo y rapido el aplicador (Figura

3.59).

FIGURA 3.59 FILM PREPARADO EN LA PLACA

= EIl recubrimiento en las placas fueron conservadas en un
recipiente cerrado antes de almacenarlas por un tiempo de
dos horas para evitar cualquier polvo u otro objeto que dafie

el film (Figura 3.60).
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FIGURA 3.60 PROBETAS CONSERVADAS EN

RECIPIENTE CERRADO PARA EVITAR EL POLVO

Pasada las dos horas, las probetas fueron almacenadas en
el desecador o en los envases de almacenamiento para su
respectivo curado. El curado de todos los recubrimientos en
la placa duraron aproximadamente 7 dias, luego de esto se

usaron para los diferentes ensayos.
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FIGURA 3.61 PROBETAS ALMACENADAS PARA SU

RESPECTIVO CUARADO

En total se elaboraron 72 probetas con los compuestos
convencionales y nanocompuestos descritos anteriormente para
diferentes ensayos a realizarse (corrosion, adherencia y dureza), los
cuales se distribuyeron de la siguiente manera como se observa en

la Tabla 11.



TABLA 11

DISTRIBUCION DE PROBETAS PARA ENSAYOS

Ensayo # Probetas Mezcla
2 GE60/EDR148
2 GE60/EDR148/C93A
) 2 GE60/EDR148/C93A/RM210
CORROSION
2 GE60/EDR176
2 GE60/EDR176/C93A
2 GE60/EDR176/C93A/RM210
2 GE60/D230
2 GE60/D230/C93A
CORROSION 2 GE60/D230/C93A/RM210
2 GE60/T403
2 GE60/T403/C93A
2 GEG60/T403/C93A/RM210
2 GEGO/TETA
2 GE6O/TETA/C93A
CORROSION 2 GEG60/TETA/C93A/RM210
2 GE6O/TEPA
2 GEG0/TEPA/C93A
2 GE6O/TEPA/C93A/RM210
2 GE60/EDR148
2 GE60/EDR148/C93A
ADHERENCIA 2 GEG60/EDR148/C93A/RM210
Y
DUREZA 2 GEG60/EDR176
2 GEG0/EDR176/C93A
2 GE60/EDR176/C93A/RM210
2 GE60/D230
ADHERENCIA 2 GE60/D230/C93A
Y 2 GE60/D230/C93A/RM210
DUREZA 2 GE60/T403
2 GE60/T403/C93A
2 GE60/T403/C93A/RM210
2 GEGO/TETA
ADHERENCIA 2 GEGO/TETA/C93A
v 2 GEGO/TETA/C93A/RM210
2 GEGO/TEPA
DUREZA 2 GE60/TEPA/CI3A
2 GEGO/TEPA/C93A/RM210

109
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Obtencién de Film para Ensayo de Tension Mecanica

La obtencién de los film para este ensayo se menciona a

continuacion por medio de su procedimiento de elaboracion.

v. Con el uso del troquel se desarrollaron moldes
rectangulares de material plastico (polipropileno), a partir de

la Norma ASTM D 1474 (Figura 3.62).

FIGURA 3.62 OBTENCION DE MOLDE PLASTICO

v' Se procedi6 a pegar con brujita las probetas en los envases
usados para la realizacién de los moldes. La Figura 3.63

muestra el procedimiento descrito.
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FIGURA 3;623 MOLDE PARA PROBETAS DE ENSAYO DE

TENSION

Realizado los moldes, se procedié a desarrollar la mezcla
de silicona con catalizador para su posterior utilizacién. Se
usaron 120 gr de silicona y 3,7 gr de catalizador para
realizar un molde de probetas de tension. En la Figura 3.64

se observa la mezcla.

FIGURA 3.64 PREPARACION DE MEZCLA DE SILICONA

Y CATALIZADOR
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Se comenzo a llenar los moldes con la solucion. El molde
fue colocada en el equipo de vacio para eliminar las
burbujas en la mezcla por un tiempo prolongado de 2 horas,
ya que estas pueden dafiar la superficie de la cara de abajo

del molde de la probeta de tension. Ver Figura 3.65.

FIGURA 3.65 LLENADO DEL MOLDE Y ELIMINACION

DE BURBUJAS

Eliminado las burbujas, se procedi6é a colocar el envase en
el horno a una temperatura de 50 °C por 24 horas. Esto
permitié6 obtener un molde macizo con el respectivo molde
para probetas de ensayo de tensiébn como se observa en la

Figura 3.66.
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FIGURA 3.66 COLOCACION DE MOLDE EN EL

HORNO

Se retir6 del recipiente los moldes de probetas de tensién y
se procedid a elaborar los compuestos convencionales, y
nanocompuestos. La elaboracibn de estos se puede

observar en la seccién 3.3.2. Ver Figura 3.67.

FIGURA 3.67 MOLDE PARA PROBETAS DE ENSAYO DE

TENSION
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v' Obtenido los nanocompuestos se comenzé a llenar los
moldes para elaborar los film. Como se menciond
anteriormente los nanocompuestos deben curarse por 7 dias
por ende deben ser almacenados en un espacio cerrado sin
humedad. Pasado el tiempo de curado se procedi6 a retirar

los film de los moldes para su utilizacion. Ver Figura 3.68.

FIGURA 3.68 PROBETAS PARA ENSAYO DE

TENSION

Obtencion de Probetas para Ensayo de Microscopia Optica
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La elaboracion de estas probetas tiene el mismo procedimiento
descrito anteriormente en la obtencion de film para ensayo de
tension. La particularidad radica en que estas probetas son

circulares. La Figura 3.69 muestra la obtencién de las probetas.

-

FIGURA 3.69 PROCEDIMIENTO PARA OBTENCION DE

PROBETAS CIRCULARES
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3.4.1. Ensayo de Corrosion en Camara Salina segun Norma

ASTM B 117

Este ensayo permiti6 monitorear el progreso de la corrosién en las
placas de acero con el recubrimiento. Ademas consintié la
observacion del recubrimiento mas resistente a un ambiente
corrosivo. El procedimiento de recubrimientos en las placas se
detalla en la seccion 3.4 en obtencién de las probetas para el

ensayo mencionado.

La Norma ASTM B 117 cubre el método y las condiciones para
operar una Camara Salina para ensayos de corrosion. Ademas
indica la preparacion de la solucibn que emulara el ambiente

COrrosivo.

Funcién de la Camara de Niebla Salina

La camara de niebla salina permite obtener una muy buena niebla
de solucién corrosiva en todas partes de la camara (Figura 3.70). El

sistema trabaja de la siguiente manera:

» La bomba envia la solucion del reservorio a la boquilla

rociadora.
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» La velocidad de la bomba es seleccionada en el teclado de
control. La tasa del flujo es mostrado en el contador de flujo.

» La valvula senoidal envia aire comprimido a través de la torre
de burbuja y entonces la boquilla rociadora atomiza la
solucion.

» La presion del aire es regulada en el regulador de presion. La
presidn es mostrada en el mandémetro de presion.

» La camara se calienta manteniendo la temperatura en ella.

Fog Function

Controller

Solution
Reservolr

Compressed
AirIn

»: P Solution
To Pump

FIGURA 3.70 FUNCION DE CAMARA SALINA

Caracteristicas de Ensayo de Niebla Salina

Se cita las mas importantes para el desarrollo del ensayo:

v' Ensayo Niebla ASTM B 117.
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v' Temperatura en la camara 35 °C.

v" Solucion 5 % de cloruro de sodio.

v' Tasa de Niebla de deposicion 1 a 2 mi/h.

v" Presion de rociado aproximadamente 15 Psi.
v" Velocidad del flujo aproximadamente 0.3 Itr/h.
v' Capacidad del reservorio 120 litros.

v' Bastidores para probetas.

Preparacién de Solucién Salina

Esta solucion es muy importante en el ensayo y su preparacion
debe ser desarrollada correctamente segun Norma ASTM B 117.

Los componentes para elaborar la solucion son (Figura 3.71):

v" Cloruro de Sodio al 5 %

v' Agua Destilada

FIGURA 3.71 COMPONENTES PARA PREPARAR
SOLUCION SALINA



119

La solucién salina se preparé disolviendo 5 + 1 partes de masa de
cloruro de sodio en 95 partes de agua destilada. El procedimiento

de preparacién de solucién salina se muestra en la Figura 3.72.

FIGURA 3.72 PREPARACION DE SOLUCION SALINA

Procedimiento de Arranque de Ensayo de Corrosion

Antes de empezar el ensayo de corrosién en la camara de niebla

salina se procedio a realizar lo siguiente:

e Revisar primeramente si el equipo esta operativo. Ademas el
equipo deberd estar limpio tanto interior como exterior. Ver

Figura 3.73.
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FIGURA 3.73 EQUIPO DE ENSAYO DE CORROSION

Obtenidas las placas con su recubrimiento (36 probetas) las
cuales demoraron 7 dias en curarse, se procedio a tapar los
bordes con cinta adhesiva para evitar que la corrosion que se
genera en los bordes afecte el analisis del recubrimiento en

la superficie. Ver Figura 3.74.

FIGURA 3.74 PLACAS CUBIERTA LOS BORDES
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e Lograda la solucion salina mencionada anteriormente, se
comenzo a llenar el reservorio como se muestra en la Figura

3.75.

FIGURA 3.75 LLENADO DEL RESERVORIO

e Se prepararon dos tipos de probetas, una con raya y la otra
sin raya de cada nanocompuesto a utilizar. El rayado de la
probeta se realizd siguiendo la Norma ASTM D 1654.Ver

Figura 3.76.
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I

FIGURA 3.76 PROBETA CON RAYA Y SIN RAYA

e Realizado los pasos anteriores se procedié a colocar las
probetas en los bastidores de la camara. Se usaron dos
bastidores una con las probetas rayadas de cada
nanocompuesto y otro con las probetas sin rayar como se

muestra en la Figura 3.77.

FIGURA 3.77 COLOCACION DE PROBETAS
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¢ Finalmente se comenzo a realizar el ensayo cumpliendo con
las especificaciones de la Norma y del ensayo de niebla

salina. Ver Figura 3.78.

FIGURA 3.78 ARRANQUE DEL ENSAYO DE

CORROSION

En general se utilizaron 36 placas de acero con su recubrimiento
para el ensayo de corrosion. Los recubrimientos o mezclas
utilizadas se citan en las secciones 3.3.2 y 3.4. El desarrollo del
ensayo tuvo una duracion de 192 horas monitoreando diariamente

el progreso de corrosién y falla de las probetas.
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3.4.2. Ensayo de Adherencia segun Norma ASTM D 3359

El procedimiento de ensayo de adherencia se rige segun la Norma

ASTM D 3359, el cual es el siguiente:

= Seleccionar un area libre de manchas e imperfecciones del
sustrato.

= Asegurar que la superficie este limpia y seca (valores
extremos de temperatura y humedad relativa pueden afectar
la adherencia de la cinta).

» Colocar el sustrato sobre una base firme y hacer cortes
cruzados usando el aparato de corte con cuchilla de dientes
multiples.

» Para recubrimientos que tengan hasta 50 micrOmetros de
espesor de pelicula seca, usar la cuchilla que tenga 11
dientes y 1 mm de separacion entre dientes y realizar el
corte.

» Para recubrimientos que tengan un espesor de pelicula seca
entre 50 micrémetros y 125 micrometros, usar una cuchilla
gue tenga 6 dientes y 2mm de separacion entre dientes y

realizar el corte.
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Hacer los cortes en el recubrimiento con un movimiento firme
y presion suficiente para que el borde cortante alcance el
panel.

Revisar los bordes cortantes de las cuchillas y si es
necesario limpiarlos, hacer entonces los cortes adicionales a
90° y centrados en los cortes anteriores.

Proceder a limpiar con el cepillo el area de los cortes para
remover cualquier residuo de recubrimiento levantado. Si el
metal no ha sido alcanzado, hacer otro corte igual en otra
area hasta alcanzar el metal.

Cortar un pedazo de cinta de adherencia de
aproximadamente 75 mm de largo.

Colocar el centro de la cinta sobre la rejilla formada por el
corte y sus alrededores, dejando un extremo libre, después
alisarla con el dedo. Luego frotar fuertemente con el borrador
del extremo de un lapiz para lograr un buen contacto.

Esperar 60 a 120 segundos después de la aplicacion y retirar
la cinta de la superficie halando rapidamente del extremo
libre formando un angulo de aproximadamente 180°.
Inspeccionar el area de la rejilla para comprobar si hay
remocién del recubrimiento del panel, comparar la cuadricula

resultante con las que se indican en la tabla siguiente,
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seleccionar la méas parecida y calificar el porcentaje de

adherencia entre los valores de 35% y 100%.

FIGURA 3.79 ENSAYO DE ADHERENCIA



127

TABLA 12
CLASIFICACION DE RESULTADOS DE ENSAYO DE

ADHERENCIA [50].

t CLASSIFICATION OF ADHESION TEST RESULTS H
e - = = —
PERLENT SURFACE OF CROSS-CUT AREA FROM WHICH
FLASSIFICATION AREA FLAKING A5 GUCURRED FOR SIX PARALLEL CUTS
REMOVED AND ATHIESION BANGE BY PERCENT |
0% —
58 Hone —
L]
r
43 Less than S
5% - i;_ —
- | -
- . ) ) -
i |11
E 5 - 15% - —f+ —
- |
in_l
b

| T |
| R
5 15 - 455 - 10T '3 i

15 35 - G54 — —

1] Ereater thar
65%
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3.4.3. Ensayo de Dureza segun Norma ASTM D 1474

La Norma ASTM D 1474 establece el método de ensayo para
determinar la dureza de los film. El equipo utilizado es u juego de
lapices con dureza de HB hasta 6H. El procedimiento es el

siguiente:

Afilar los lapices dejando la mina desnuda de modo que se

extienda 6 mm fuera de la madera.

e Lijar el extremo de la mina perpendicularmente a su eje hasta
gue este plano, liso y de seccion circular.

e El Iapiz se sostiene firmemente a un angulo de 45° y se
empuja sobre la pelicula en direccion contraria del probador.

e El lapiz se pasa por la superficie comenzando desde el mas

suave y avanzando de uno en uno hasta el mas duro hasta

gue uno de estos rompa la pelicula de recubrimiento aplicada

sobre el sustrato.
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FIGURA 3.80 ENSAYO DE DUREZA

3.4.4. Ensayo de Tensién Mecéanica segun Norma ASTM D 882

Para este ensayo solo se usaron 4 clases de nanocompuestos tales
como GE60/D230, GE60/D230/C93A, GE60/T403,
GE60/T403/C93A donde su preparaciéon se menciona en la seccién
3.3.2 y las probetas a utilizarse en la seccion 3.4. En el ensayo de

tension mecanica se utilizo el programa TRAPEZIUM para obtener
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los resultados. El procedimiento de ensayo de tensién mecanica se

detalla a continuacion:

>

Obtenidas las probetas de tension (6 de cada
nanocompuesto) se procedidé a medir con la ayuda de un
calibrador Vernier el espesor y el ancho de la probeta. Se
hicieron 3 mediciones de cada una en diferentes partes
para escoger las mediciones mas bajas cuyos datos seran
usados en el ensayo.

Marcar las probetas una distancia de 50 mm de longitud
calibrada en la seccion uniforme. Se us6 un marcador para
superficies lisas y el calibrador Vernier para realizar el
procedimiento.

Se comenzd a utilizar el programa TRAPEZIUM para
ingresar los espesores y anchos de cada compuesto
convencional y nanocompuesto. Luego se procedié a
configurar los parametros de ensayo como son la velocidad
(2 mm/min) y la fuerza (10 KN).

Se colocaron las probetas una por una en el equipo de
ensayo de tension sujetandolas en las mordazas superior e
inferior hasta las marcas realizadas y asi obtener la longitud

calibrada para el ensayo.
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»  Estando listo los parametros de ensayo en el programa y
las probetas en las mordazas, se empezo el ensayo y al
momento de fallar la probeta el procedimiento se detiene
presionando STOP en el programa.

»  Este proceso se utilizé para cada una de las probetas y las
propiedades mecéanicas seran dado por el programa

TRAPEZIUM para su posterior analisis.

La Figura 3.81 muestra el procedimiento.

Shape ‘

Size: AutoMo Reset Mo. | Represent
Plate
Specimen | Thickness | Width |Gauge Leng]
Material: 1-1 WMUESTRA1 17300 12,6100 50,0000
[ ~| 12 MUESTRAZ 16100 12,8100 50,0000
size Unit 13 MUESTRA3 21500 128400 50,0000
14 MUESTRA4 132000 126700 50,0000
mm 1.5 MUESTRAS 17500 12,7500 50,0000
18 MUESTRAS 19800 12,6400 50,0000
Testing Bateh Size 1-7 MUESTRA7 13000 125500 50,0000
esting [ 1-8 MUESTRAS 14600 12,7500 50,0000
. 1-a MUESTRAS 11200 125300 50,0000
specimen SubBateh Size: 1-10 MUESTRA1! 13100 125400 50,0000
s 11 14-0823-3 13300 12,6300 50,0000
112 14-0823-4 13800 125400 50,0000
Data [~ GL Correction 1-13 14-0823-5 13400 12,5300 50,0000
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Farce(kN)

Stroke(mm)

FIGURA 3.81 ENSAYO DE TENSION MECANICA

3.4.5. Ensayo en Medio Corrosivo con Ciclo de Humedad

Este ensayo consistid en observar la propagacion de la corrosion en
las placas y ver el efecto del inhibidor de corrosion y de la mezcla

arcilla/inhibidor contra la corrosion. Para este ensayo se utilizé la
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camara de niebla salina. A continuacion se detalla el procedimiento

del ensayo:

o Se procedi6 a cortar placas rectangulares de 7,5 x 5 cm de
largo y ancho respectivamente. El proceso de lijado de la
placa es igual a la mencionada en la seccion 3.2. Ver Figura

3.82.

FIGURA 3.82 LIJADO DE PLACAS RECTANGULARES

e Luego del lijado se limpiaron las placas con un pafio y
acetona, posteriormente se almacenaron en los envases con
gel de silice para evitar que se corroen debido a la humedad

en el laboratorio. Ver Figura 3.83.
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FIGURA 3.83 LIMPIEZA'Y ALMACENAMIENTO DE

PLACAS RECTANGULARES

Se comenz6 a pesar las respectivas concentraciones como el
inhibidor y la mezcla arcilla/inhibidor en diferentes
proporciones en la balanza (Figura 3.84). Las
concentraciones utilizadas en este ensayo se detallan mas

adelante.

FIGURA 3.84 PESADO DE CONCENTRACIONES
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Las concentraciones fueron colocadas en fundas plasticas
con cierre hermético (Ziploc) y las placas guindadas dentro

de la funda con ayuda de nylon y cinta sin tocar la solucion.

FIGURA 3.85 COLOCACION DE PLACAS EN FUNDAS

PLASTICAS

Las probetas listas fueron guindadas dentro de la camara de
niebla salina y posteriormente empezé el ensayo. La Figura

3.86 muestra lo antes mencionado.
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FIGURA 3.86 COLOCACION DE PROBETAS A

ENSAYARSE EN MEDIO CORROSIVO

En general se usaron 10 placas rectangulares y fundas plasticas
obteniendo dos muestras de cada concentracion con el afan de
obtener un mejor analisis. Las muestras se distribuyeron de la
siguiente manera, 2 solamente con inhibidor, 2 con la mezcla
arcilla/inhibidor con relacién 5% C93A de 0,5 gr RM210, 2 con
relacion 10% C93A de 0,5 gr RM210, 2 con relacion 20% C93A de

0,5 gr RM210 y 2 sin nada para control.

El ensayo en medio corrosivo tuvo una duracion de 14 dias dentro

de la camara. La Figura 3.87 muestra todas las muestras.
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FIGURA 3.87 MUESTRAS PARA ENSAYO EN MEDIO
CORROSIVO

Concentraciones

En la Tabla 13 se detalla las concentraciones utilizadas del ensayo

en medio corrosivo.

TABLA 13

CONCENTRACIONES DE ENSAYO EN MEDIO CORROSIVO

TEAELA CONCENTRACION
(9r)
INHIBIDOR RM210 0,5
5% C93A de RM210 0,525
10% C93A de RM210 0,55
20% C93A de RM210 0.6
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3.4.6. Ensayo de Dispersion en film usando Microscopio Optico

Polarizado

Este ensayo fue realizado con el objetivo de observar la dispersion
de las arcillas dentro de la matriz polimérica. Se realizaron 4 tipos
de nanocompuestos GE60/D230, GE60/D230/C93A, GE60/T403 y
GEG60/T403/C93A. El procedimiento es el siguiente:
v" Realizado las probetas para ensayo (Seccién 3.4), se
procediéo a lijar las muestras con lijja 1200 para borrar
marcas del molde y asi obtener un acabado transparente.

Ver Figura 3.88.
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Con ayuda del equipo de pulido se comenzé a dar un
acabado perfecto en forma de espejo a las probetas. Esto
se produjo con la utilizacion de una crema alumina. Este
procedimiento se realiz6 con el afan de tener una buena

visibilidad de la arcilla en el microscopio. Ver Figura 3.89.

FIGURA 3.89 PULIDO DE PROBETAS CIRCULARES

Las probetas fueron llevadas al microscopio para el andlisis

de dispersion de las arcillas.



CAPITULO 4

4. ANALISIS Y RESULTADOS.

4.1. Ensayo de Corrosion en Camara Salina ASTM B 117.

El ensayo de corrosion en camara salina efectuada a las placas de
acero de bajo carbono con recubrimiento de diferentes
nanocompuestos (seccién 3.3) tuvo una duracion de 7 dias (168
horas). Durante este tiempo se analizo el progreso de la corrosion y
resistencia anotando las horas que dura el recubrimiento. El
monitoreo se realiz6 dia a dia y cada vez que fallaba el

recubrimiento se la retiraba.

Las probetas antes de ingresar a la camara se midieron sus
espesores en la superficie de la placa con el objetivo de tener un

analisis correcto de resistencia a la corrosion del film. Las muestras
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fueron rotuladas de forma clara y segura de modo que resista el
tiempo de prueba. Se introdujeron dos placas por cada
nanocompuesto a analizar, las cuales fueron denominadas P1y P2,
siendo P1 las placas rayadas y P2 las placas sin rayas. Ademas se
usaron las nomenclaturas RC si resiste a la corrosion y FALLA si el

recubrimiento ha fallado. Ver Figura 4.1.

FIGURA 4.1 POSICION DE LAS PLACAS

Resultados de Ensayo de Corrosion de Compuestos

Convencionales
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Los compuestos convencionales son muestras elaboradas a base

de resina epoxica y amina alifatica. A continuacion se detallan los

resultados.

GEG60/EDR148

TABLA 14

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GE60/EDR148

© Placas

o <

O —i

5

o T P1 P2

Espesor 9 @

Horas E, f,
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.2 ENSAYO DE CORROSION DE GE60/EDR148
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GEG60/EDR176

TABLA 15

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GEG0/EDR176

© Placas
o N~
O —
5 &
O & P1 P2
Espesor
p @ é
e
Horas ~ 'c"\l’
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.3 ENSAYO DE CORROSION DE GEEGO/EDR176
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GE60/D230
TABLA 16

VALORES DE ENSAYO DE CORROSON DE GE60/D230

Placas
o o
moQ
O 0 P1 P2
Espesor é “
S
Lo
Horas o ~
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.4 ENSAYO DE CORROSION DE GE60/D230
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GEG60/T403

TABLA 17

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GE60/T403

o Placas
(0]
S
o K~ P1 P2
Espesor P é
e
Horas o uH)
24 RC RC
48 RC RC
72 RC RC
96 FALLA FALLA

FIGURA 4.5 ENSAYO DE CORROSION DE GE60/T403
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GEGO/TETA

TABLA 18

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GEGO/TETA

Placas
3
o ¢ P1 P2
Espesor " "
S €
Horas 0 w0
N (qV
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

Ll e BT T, Y

SR R

FIGURA 4.6 ENSAYO DE CORROSION DE GEGO/TETA



GEGO/TEPA

TABLA 19
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VALORES DE ENSAYO DE CORROSION PARA GEGO/TEPA

Placas
8 &
o '-l'_J P1 P2
Espesor
2 2
Horas E E
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.7 ENSAYO DE CORROSION DE GEGO/TEPA
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Resultados de Ensayo de Corrosion de los Nanocompuestos

con Arcilla

Estos nanocompuestos fueron elaborados a base de resina
epoxica, amina alifatica y arcilla. Los resultados se muestran a

continuacion.

GEG60/EDR148/C93A

TABLA 20

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GE60/EDR148/C93A

Placas
o 3
© < 8
3 &8 < P1 P2
w0
Espesor P .,
E —_
e
L0
Horas o~ ™
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA
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FIGURA 4.8 ENSAYO DE CORROSION DE

GEG60/EDR148/C93A

GEG60/EDR176/C93A
TABLA 21

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE

GE60/EDR176/C93A
Placas
o 2 3
© — 8
3 &8 < P1 P2
w i
Espesor
2 2
S S
Horas ™ ™
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA | FALLA
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FIGURA 4.9 ENSAYO DE CORROSION DE

GEG60/EDR176/C93A

GE60/D230/C93A
TABLA 22

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GE60/D230/C93A

o Placas
E 2 5 3
o a ©° 3 P1 P2
Espesor "
n —_—
= S
£ ™
Horas ™ ©
o
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA RC
96 RC
120 RC
144 FALLA
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FIGURA 4.10 ENSAYO DE CORROSION DE GE60/D230/C93A

GEG60/T403/C93A
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TABLA 23

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GE60/T403/C93A

- Placas
& 8 =
o B © 3 P1 P2
Espesor
2 ©
S S
Horas ~ c £
24 RC
48 RC RC
72 RC RC
96 FALLA RC
120 RC
144 RC
168 FALLA

FIGURA 4.11 ENSAYO DE CORROSION DE GE60/T403/C93A
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GEGO/TETA/C93A

TABLA 24

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GEGO/TETA/C93A

Placas
&
5 3
0O F < P1 P2
Lo
Espesor
2 2
Horas E, E,
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.12 ENSAYO DE CORROSION DE

GEGO/TETA/C93A
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GEGO/TEPA/C93A

TABLA 25

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE GEGO/TEPA/C93A

Placas
&
g & 3
o '-,'_J < P1 P2
Lo
Espesor
2 2
IS €
Horas o~ o~
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.13 ENSAYO DE CORROSION DE

GEGO/TEPA/C93A
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Resultados de Ensayo de Corrosion de Nanocompuestos con

Arcilla e Inhibidor de Corrosion

GEG60/EDR148/C93A/RM210
TABLA 26
VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE

GEG60/EDR148/C93A/RM210

o Placas
o < 4
o < SIS
B 2 3 2
o P1 P2
© 8 g =
i
Espesor P P
Horas E C,Ej
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.14 ENSAYO DE CORROSION DE

GEG6O0/EDR148/C93A/RM210



GEG60/EDR176/C93A/RM210

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE

GEG60/EDR176/C93A/RM210

TABLA 27

o Placas
© < —
o ~ ®
© S 8 S
6 8 < & P1 P2
o F X
—
Espesor
2 £
e IS
Horas ) N
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.15 ENSAYO DE CORROSION DE

GEG6O0/EDR176/C93A/RM210
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GE60/D230/C93A/RM210

TABLA 28

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE

GE60/D230/C93A/RM210
% 5 Placas
3 9 o 2 N
6 8 o - = P1 P2
7o)
Espesor
2 Q o
Horas E — €
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA RC
96 RC
120 FALLA

FIGURA 4.16 ENSAYO DE CORROSION DE

GE60/D230/C93A/RM210
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GEG60/T403/C93A/RM210
TABLA 29

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION PARA

GE60/T403/C93A/RM210
< Placas
288 ¢4
w s O =F s
O - = P1 P2
Lo
Espesor n
£ ~ooL
Horas Te} — E
(qV}
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA RC
96 RC
120 RC
144 FALLA

FIGURA 4.17 ENSAYO DE CORROSION DE

GE60/T403/C93A/RM210
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GEG6O/TETA/C93A/RM210

TABLA 30

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE

GEG60/TETA/C93A/RM210
Placas
o « < =
tﬁ F S o X o
o g v g = P1 P2
Espesor " "
Horas E E
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.18 ENSAYO DE CORROSION DE

GEGO/TETA/C93A/RM210
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GEG6O/TEPA/C93A/RM210
TABLA 31

VALORES DE ENSAYO DE CORROSION DE

GEG6O/TEPA/C93A/RM210

Espesor P o
Horas E E
24 RC RC
48 RC RC
72 FALLA FALLA

FIGURA 4.19 ENSAYO DE CORROSION DE

GEG6O/TEPA/C93A/RM210
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Andlisis de Resultados de Ensayo de Corrosion

Compuestos Convencionales

En general los compuestos convencionales formados por resina
epoxica y amina alifatica tuvieron una resistencia a la corrosion de
48 horas menos el compuesto GE60/T403 que tuvo una resistencia
de 72 horas. Los recubrimientos fallaron debido a la gran absorcién
de agua salada que el recubrimiento adquiere por ende hace que
falle méas rapido. Esto dice que los compuestos convencionales no
son buenos en proteccion contra la corrosion en metales como
indican los resultados tanto la probeta P1 y P2. La Figura 4.20

muestra la falla de los compuestos convencionales.

FIGURA 4.20 PLACA P1 (IZQUIERDA) Y P2 (DERECHA)

DE COMPUESTO CONVENCIONAL
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Nanocompuesto con Arcilla

Los resultados obtenidos muestra que todos los nanocompuestos
con espesores + 2 mils fallaron a las 72 horas dando como un
andlisis que estos recubrimientos tienen una resistencia a la
corrosion muy pobre por lo que no se considerarian como
protectores contra la corrosion. Ademas indica que la adicion de la
arcilla no interfiere mucho en la matriz epdxica para obtener un

mejor rendimiento del recubrimiento. Ver Figura 4.21

FIGURA 4.21 NANOCOMPUESTO CON ARCILLA CON

ESPESOR + 2 MILS

El efecto de la adicion de la arcilla en la matriz epdxica es muy
importante en la resistencia a la corrosion en los nanocompuesto
con espesor + 1 mils dando como resultado que los

nanocompuestos GE60/D230/C93A tuvieron una duracién de 120
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horas (Figura 4.22) mientras que el nanocompuesto
GE60/T403/C93A se observé que su resistencia a la corrosion es
de 144 horas (Figura 4.23). Estos nanocompuestos evitan que la
corrosion sea rapida en la placa metalica dando una mejor

resistencia que el resto de los nanocompuesto.

FIGURA 4.22 NANOCOMPUESTO GE60/D230/C93A CON

ESPESOR + 1 MILS

FIGURA 4.23 NANOCOMPUESTO GE60/T403/C93A CON

ESPESOR + 1 MILS
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Nanocompuestos con Arcilla e Inhibidor

La adicion de la mezcla arcilla/inhibidor en la matriz epdxica tiene el
objetivo de dar una mayor resistencia a la corrosion por el efecto del
inhibidor que es una compuesto utilizado contra la corrosion. Los
nanocompuestos de espesores + 2 mils muestran una duracion de
48 horas a la corrosién por ende indica que la adicién de la arcilla e
inhibidor no tuvo mayor efecto (Figura 4.24). Esto indica que tanto la
arcilla actuando sola y con la agregacién del inhibidor dan unos

resultados bajos (horas) en resistencia a la corrosion.

FIGURA 4.24 NANOCOMPUESTO CON ARICILLA E INHIBIDOR

CON ESPESOR #+ 2 MILS

En cambio con los nanocompuestos con espesores + 1 mils se
logré una mayor duracion con la mezcla GE60/D230/C93A/RM210

y GE60/T403/C93A/RM210 teniendo una resistencia de 96 horas y
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120 horas respectivamente (Figura 4.25). La utilizacion de estos

nanocompuestos a menor espesor sera factible para la corrosion.

_
|

o
g

FIGURA 4.25 NANOCOMPUESTOS GE60/D230/C93A/RM210 Y

GEG60/T403/C93A/RM210 CON ESPESOR + 1 MILS

Resistencia a la Corrosion de todos los Compuestos

Convencionales y Nanocompuestos empleados.

La resistencia a la corrosion es una propiedad importante en los
nanocompuestos para su aplicacion en el campo industrial. La
Tabla 32 indica todos los valores (horas) de resistencia a la
corrosion de los compuestos convencionales, hanocompuestos con

adicion de arcilla y nanocompuestos con inclusién de arcilla e
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inhibidor desarrollados en el proyecto de graduacion cuyos valores
seran representados en la Figura 4.26 para analizar su propiedad

en proteccion contra la corrosion.

TABLA 32
RESISTENCIA A LA CORROSION DE COMPUESTOS

CONVENCIONALES Y NANOCOMPUESTOS

RESISTENCIA (HORAS)

COMPUESTO
P1 P2
GEG60/EDR148 48 48
GE60/EDR176 48 48
GE60/D230 48 48
GE60/T403 48 72
GEGO/TETA 48 48
GEG60/TEPA 48 48
GEG60/EDR148/C93A 48 48
GEG6O0/EDR176/C93A 48 48
GE60/D230/C93A 48 120
GEG60/T403/C93A 48 144
GEGO/TETA/C93A 48 48
GEG6O/TEPA/C93A 48 48
GE60/EDR148/C93A/RM210 48 48
GE60/EDR176/C93A/RM210 48 48
GE60/D230/C93A/RM210 48 96
GE60/T403/C93A/RM210 48 120
GEG6O/TETA/C93A/RM210 48 48
GEG60/TEPA/C93A/RM210 48 48
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FIGURA 4.26 RESISTENCIA A LA CORROSION DE

COMPUESTOS CONVENCIONALES Y NANOCOMPUESTOS

Los valores de resistencia a la corrosion de la Tabla 32 da como

indicio  que los  nanocompuesto  GE60/D230/C93A vy
GE60/T403/C93A llegaron a obtener una alta resistencia de 120
horas y 144 horas con espesores + 1 mils, lo que prueba que existe
una mayor compatibilidad de la arcilla dentro de la matriz epoxica.
Ademas de los nanocompuestos GE60/D230/C93A/RM210 vy

GE60/T403/C93A/RM210 obtuvieron una resistencia aceptable de
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96 y 120 horas lo que indica que la arcilla y el inhibidor mejoraron la

propiedad del compuesto convencional.

Ensayo de Corrosion de Recubrimientos en Placas

Estandarizadas

Fue necesario desarrollar este ensayo para realizar una
comparacion con los resultados anteriores de corrosion. El tiempo
de duracién del ensayo fue de 8 horas. Como se obtuvo mejores
resultados con las aminas D230 y T403 se procedido a elaborar
muestras con estas clases de aminas tantos puros, con arcilla y
arcilla e inhibidor. El proceso de elaboracion de las muestras es la
misma descrito anteriormente con la diferencia de que las placas a
usar no es necesario realizarle un tratamiento superficial. Las
placas con su recubrimiento convencional y nanocompuesto se

muestran en la Figura 4.27.
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FIGURA 4.27 PLACAS ESTANDARIZADAS CON

RECUBRIMIENTO CONVENCIONAL Y NANOCOMPUESTO A

ENSAYARSE

A continuacidon se muestra los resultados de resistencia contra la

corrosion monitoreados cada una hora.

FIGURA 4.28 RESISTENCIA A LA CORROSION A 1 HORA
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La Figura 4.28 muestra la resistencia contra la corrosion a una hora
expuesta al ambiente salino dentro de la camara de niebla salina.
Se observa un deterioro del sistema GE60/D230 y se corrobora el
resultado de las sistemas convencionales realizadas anteriormente

con una resistencia a la corrosion baja.

FIGURA 4.29 RESISTENCIA A LA CORROSION A 2 HORAS

Como se observa en la Figura 4.29 el sistema convencional
GE60/D230 se deteriord del todo aproximadamente a las dos horas,
mientras que la mezcla GE60/D230/93A se comenz0 a deteriorar de
a poco, lo que puede indicar que a partir de la proxima hora se

puede deteriorar del todo.
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FIGURA 4.30 RESISTENCIA A LA CORROSION A LAS 3

HORAS

La Figura 4.30 muestra el deterioro total de la mezcla
GE60/D230/93A, ademas un leve deterioro de las mezclas

GE60/D230/93A/RM210 y GE60/T403/93A.

FIGURA 4.31 RESISTENCIA A LA CORROSION A LAS 4

HORAS
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En la Figura 4.31 se observa que a las 4 horas de exposicién dentro
de la camara salina la mezcla GE60/D230/93A/RM210 y la
GE60/T403/93A se deterioraron en todo la superficie de la placa,
mientras que el sistema GEG60/T403 se deteriora de a poco
indicando que a la proxima hora se expande del todo el

recubrimiento.

FIGURA 4.32 RESISTENCIA A LA CORROSION A LAS 5

HORAS

La Figura 4.32 se observa que a las 5 horas el sistema GE60/T403
se deterior6  del  todo, mientras  que la  mezcla
GEG60/T403/93A/RM210 comienza a dafarse de a poco en la parte

inferior de la placa.
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FIGURA 4.33 RESISTENCIA A LA CORROSION A LAS 8

HORAS

Como se puede observar en la Figura 4.33 la mezcla
GEG60/T403/93A/RM210 se deterior6 mas o menos mientras que el
resto de mezclas se deterioraron del todo, dando un resultado

aceptable de resistencia a la corrosion de 8 horas.

Un analisis general del ensayo de corrosion utilizando placas
estandarizadas muestra que la adicion de la mezcla 93A/RM210
dentro del sistema epdxico GE60/T403 genera una proteccion
contra la corrosion, indicando una buena compatibilidad de los
componentes o una buena distribucion de las mismas llegando a
resistir 8 horas contra la corrosion en comparacion con el resto de
nanocompuestos elaborados con amina D230 que obtuvieron una

resistencia de 4 horas.
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4.2. Ensayo de Adherencia ASTM D 3359

La adherencia del recubrimiento en la placa metélica fue de interés
importante ya que por medio de él se analiza que compuesto
convencional o nanocompuesto se adhiere mejor a la superficie de
placa metélica y por consiguiente da una pauta de lo que pudo
suceder en la resistencia a la corrosién del recubrimiento en un

ambiente salino.

Para llevarse a cabo el ensayo de adherencia las placas tuvieron
gue someterse a un tratamiento superficial como de lijado y de
limpieza, ademas al aplicar el recubrimiento en la superficie esta
tuvo que desarrollar un proceso de curado por 7 dias. El ensayo de
adherencia dio como resultado el porcentaje de area removida del

recubrimiento (Figura 4.34), el cual se compara con la Tabla 12.

FIGURA 4.34 PROCESO DE ADHERENCIA DE

NANOCOMPUESTOS
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Resultados de Ensayo de Adherencia de Compuestos
Convencionales
TABLA 33

ADHERENCIA DE COMPUESTOS CONVENCIONALES

GE60/EDR148 0B >65%
GE60/EDR176 0B >65%
GE60/D230 0B >65%
GE60/T403 0B >65%
GEG6O/TETA 0B >65%
GE60/TEPA 0B >65%

GE60/EDR148 GE60/EDR176
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GEGO/TETA GEG6O/TEPA

FIGURA 4.35 ADHERENCIA DE COMPUESTOS

CONVENCIONALES

Resultados de Ensayo de Adherencia de Nanocompuesto con

Arcilla



TABLA 34

ADHERENCIA DE NANOCOMPUESTOS CON ARCILLA

177

GEG0/EDR148/C93A 2B 35%
GEG60/EDR176/C93A 0B >65%
GEG60/D230/C93A 5B 0%
GE60/T403/C93A 2B 45%
GEGO/TETA/C93A 0B >65%
GEGO/TEPA/C93A 0B >65%

GEG0/EDR148/
C93A

GEG6O0/EDR176/
C93A
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GEGO/TETA/C93A GEG6O/TEPA/C93A

FIGURA 4.36 ADHERENCIA DE NANOCOMPUESTOS CON

ARCILLA

Resultados de Ensayo de Adherencia de Nanocompuestos con

Arcilla e Inhibidor
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TABLA 35

ADHERENCIA DE NANOCOMPUESTO CON ARCILLA E

INHIBIDOR
| wesre [ cuttcaitn | saeoaremois
S | o
o |

GEG60/EDR148 GEG60/EDR176
C93A/RM210 C93A/RM210
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FIGURA 4.37 ADHERENCIA DE NANOCOMPUESTOS CON

ARCILLA E INHIBIDOR

Analasis de Resultados de Ensayo de Adherencia

Compuestos Convencionales
La adherencia de los recubrimientos en la superficie del metal debe
ser buena porque es una propiedad importante para la proteccion

contra la corrosion. La adherencia de los compuestos
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convencionales se encuentran en una clasificacion 0B y un area
removida de > 65% lo que indica que estos compuestos no son
aptos para su utilizacion como pinturas anticorrosivas debido a que

el recubrimiento se desprende totalmente.

Nanocompuesto con Arcilla

La adicion de la arcilla dentro de la matriz epbdxica mejora la
adherencia de ciertos nanocompuestos y en otros no hay cierta
compatibilidad dentro de la matriz. El nanocompuesto con una
mejor adherencia es la GE60/D230/C93A que se encuentra en la
clasificacion 5B y el area removida es del 0% y el nhanocompuesto
GE60/T403/C93A tiene una adherencia aceptable de area removida
del 45%. Estos nanocompuestos tienen una resistencia a la

corrosion buena y adherencia aceptables.

Nanocompuesto con Arcilla e Inhibidor

Estos nanocompuestos como los compuestos convencionales
llegaron a tener una adherencia baja donde el recubrimiento se
despega totalmente de la superficie del metal llegando a una

clasificacion 0B. La mezcla arcilla/inhibidor dentro de la matriz



182

epoxica no modificaron la propiedad del compuesto convecional.

Por ende se obtuvieron los resultados descritos anteriormente.

Adherencia de todos los Compuestos Convencionales vy
Nanocompuestos

En forma general, como se muestra en la Figura 4.38 el
nanocompuesto con menor area removida es GE60/D230/C93A
dando una excelente adherencia del 0% de area removida. La
agregacion de la arcilla al 5% en este compuesto proporciono una
buena formacion del recubrimiento mejorando excelentemente su
propiedad adherente, mientras que la mayor parte de los compuesto
convencionales y nanocompuestos adquirieron un porcentaje de
area removida de >65% causando una pesima propiedad

adherente.
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FIGURA 4.38 PRUEBA DE ADHERENCIA DE COMPUESTOS

CONVENCIONALES Y NANOCOMPUESTOS

4.3. Ensayo de Dureza ASTM D 1474.

El ensayo de dureza al lapiz fue realizado a los recubrimientos

epoxicos generados sobre la superficie de la placa metalica. Este

ensayo permiti6 adquirir los resultados de dureza de los

compuestos convencionales y nanocompuestos. La Figura 4.39

muestra la forma de desarrollar el ensayo de dureza en los

recubrimientos.
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FIGURA 4.39 OBTENCION DE LA DUREZA DE LOS

COMPUESTOS CONVENCIONALES Y NANOCOMPUESTOS

Resultados de Ensayo de Dureza de Compuestos

Convencionales

Los resultados se muestran en la Tabla 36.

TABLA 36

DUREZA DE COMPUESTOS CONVENCIONALES

Muestra Dureza
GE60/EDR148 4H
GE60/EDR176 3H

GE60/D230 6H
GE60/T403 6H
GEG60/TETA 6H
GE60/TEPA 4H
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Resultados de Ensayo de Dureza de Nanocompuestos con

Arcila
La Tabla 37 muestra los resultados de dureza de los

nanocompuestos con adicion de arcilla.

TABLA 37

DUREZA DE NANOCOMPUESTOS CON ARCILLA

Muestra Dureza
GE60/EDR148/C93A 5H
GE60/EDR176/C93A 4H

GE60/D230/C93A >6H
GE60/T403/C93A >6H
GE60/TETA/C93A 6H
GE60/TEPA/C93A 6H

Resultados de Ensayo de Dureza de Nanocompuestos con

Arcilla e Inhibidor

A continuaciébn se muestra la dureza de los nanocompuestos

elaborados con adicién de arcilla e inhibidor en la Tabla 38.
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TABLA 38

DUREZA DE NANOCOMPUESTOS CON ARCILLA E

INHIBIDOR
Muestra Dureza

GE60/EDR148 o
C93A/RM210
GE60/EDR176 a
C93A/RM210

GE60/D230
C93A/RM210 >6H

GE60/T403
C93A/RM210 >6H

GE60/TETA o
C93A/RM210

GE60/TEPA o
C93A/RM210

Andlisis de Resultados de Ensayo de Dureza

Compuestos Convencionales

Analizando la Tabla 36 de compuestos de resina epoxica y amina
alifatica se observa que tienen una dureza aceptable. Los mayores
valores de dureza se dan en tres diferentes mezclas como son la

GE60/D230, GE60/T403 y GE6GO/TETA ambas con dureza 6H.

Nanocompuestos con Arcilla
Se observa una mejoria en la dureza de estos nanocompuesto con

la adicion de la C93A. Esto demuestra que la inclusion de la arcilla
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al 5% en diferentes compuestos convencionales mejora las

propiedades obteniendo una buena compatibilidad entre ambos.

La Tabla 37 muestra los nanocompuestos GE60/D230/C93A vy
GE60/T403/C93A con una dureza mayor a 6H debido a que
sobrepasa la escala de 6H de esta prueba. Esta clase de
nanocompuestos van obteniendo buenos resultados, esto puede
ser que dentro de la matriz epdxica ocurre una buena dispersion de

la arcilla mejorando sus propiedades.

Nanocompuestos con Arcilla e Inhibidor

Con la inclusion de la arcilla al 5% y el inhibidor de corrosion al 1%
en la matriz epdxica se observa en la Tabla 38 que los valores de
dureza de estos nanocompuestos se mantienen igual a la dureza de
los nanocompuesto con adicibn de arcilla proporcionando un
analisis donde el inhibidor de corrosion al 1% no produce ningun

efecto en la matriz epodxica.

Dureza de todos Ilos Compuestos Convencionales vy

Nanocompuestos
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Ensayo de Dureza
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La Figura 4.40 muestra una relacion de todos los valores de dureza
de los compuestos convencionales y nanocompuestos utilizados en

el ensayo de dureza.

son

dureza alto

un valor de

CONVENCIONALES Y NANOCOMPUESTOS
con

FIGURA 4.40 VALORES DE DUREZA DE COMPUESTOS

De forma general, como se observa en la Figura 4.40 los
GE60/D230/C93A, GE60/T403/C93A, GE60/D230/C93A/RM210 y

nanocompuestos
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GE60/T403/C93A/RM210 todas con una dureza de > 6H debido a
gue sobrepasa la escala de medicidn. Esto indica que la inclusion
de arcilla mejora la dureza en la matriz epoxica mientras que la

inclusion del inhibidor no tiene ningun efecto dentro de la matriz.

Ensayo de Tension Mecanica.

Este ensayo se utiliz6 para evaluar las propiedades mecanicas
como el esfuerzo maximo, la deformacion a la rotura y su modulo de
elasticidad de los compuestos convencionales y nanocompuestos

ensayados.

Se desarrollaron 6 probetas de cada mezcla las cuales se
escogieron las mejores pruebas. Todos los resultados mostraron el
equipo de ensayo de tension mecanica mediante el programa
TRAPEZIUM con los parametros mencionados anteriormente en la
seccién 3.4.4 para su funcionamiento. A continuacién se muestra

los resultados para su posterior analisis.

Resultados de Ensayo de Tension de Compuestos

Convencionales



TABLA 39

PROPIEDADES MECANICAS DEL COMPUESTO

CONVENCIONAL GE60/D230

Maxima | \aximo | Moédulo | Break
Muestra No. | PEfOrmac. | ecrierzo | Elastico Strain
(%) (N/mm2) | (N/mm2) (%)
GE60/D230-1 4,7453 34,7776 1.095,44 6,4493
GE60/D230-2 4,1054 30,5491 1.179,21 4 ,8554
GE60/D230-3 42138 25,6124 1.046,29 7,9428
GE60/D230-4 3,5868 30,3209 972,04 6,0904
Media 4,1628 28,5689 1.073,25 6,3345
De,sv. 0,4751 5,1182 86,97 1,5244
Estandar
Covarianza 11,4120% 17,9152% 8,1032% 24,0650%

190
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ESFUERZO VS DEFORMACION
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FIGURA 4.41 ESFUERZO VS DEFORMACON DEL COMPUESTO

GE60/D230

TABLA 40

PROPIEDADES MECANICAS DEL COMPUESTO GE60/T403

Maxima | Maximo | Médulo | Break
Muestra No. | Deform. | Esfuerzo | Elastico | Strain
(%) (N/mm2) (N/mm2) (%)

GEG60/T403-1 3,8238 40,7500 1.448,25 3,9918

GEG60/T403-2 3,1169 37,2068 1.663,08 3,8789

GEG60/T403-3 3,6905 37,2271 1.378,41 3,8845

GE60/T403-4 3,7554 38,0742 1.403,33 3,7754

GEG60/T403-5 3,5930 36,0166 1.617,67 4,8270
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Media 36024 36,0054 144192  3.8826
Desv. 02518  4,8009  187.6450 0,8837
Estandar

Covarianza  6,9897% 13,3339% 13,0136% 22,7605%

ESFUERZO VS DEFORMACION

45 T T T T T T T T T T
I I I I I
TS T 0T~ 7~ Muestra 1 I‘\“““'“,“'_

1 1
| | |
40 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1
- - -+ -,-] Muestra 2 r=l-r-l-1- o el TR ST S
35 1 1 1 1 1 /M’_x" _I_‘—‘-..____I_“‘-“ 1
1 1 1 1 1 [} 1 1 1 1 1
F -1 - —-1- -l-q4---F - // --4d-FxI=-F-1- -\—\T'\- - 1-
1 1 [} 1 1 1 1 1
30 Muestra 3 AN | A | |
~ |l ] Se—— _&_Lﬁz_ 1 |- d - o 2 Nl 4 2 ]
E 1 1 1 1 1 1 1 1
E B - - 17 A - - - Muestra5 |
Z 1 1 | | 1
\%/ __I_ / __I___\\___I___I_ __I_ _I_ _I__
Q 20 1 1 1 1 1 1 1 1
@ --:- -'r-- Muestra 4 --:---:- -:---:--
15 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
F -1 - -Fr-|-%+-|-4+-|-4A-F-l=-F -1- =-1=- 1 -1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
10 [ [ [ [ [ [ [ [ [
I R I [ [ e -4 -
1 1 1 1 1 1 1 1 1
5 t t t t t t t t t
1 1 1 1 1 1 1 1 1
[ I L
0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

0 0.5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 5.5 6
Stroke Strain(%)

FIGURA 4.42 ESFUERZO VS DEFORMACION DEL COMPUESTO

GEG60/T403

Resultados de Ensayo de Tensién de los Nanocompuestos con

Arcilla
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TABLA 41

PROPIEDADES MECANICAS DEL NANOCOMPUESTO

GEG60/D230/C93A

Maxima | \iaximo | Modulo | Break
Muestra No. | P&fOrM. | Ectierzo | Elastico Strain

(%) (N/mm2) | (N/mm2) (%)
GE60/D230

3,6351 26,7579 1.140,77 3,7851
C93A-1
GE60/D230

3,7558 207123 | 1.228,56 | 3.8958
C93A-2
GE60/D230

3,0163 20,4884 | 154997 | 3.0563
C93A-3
GE60/D230

3,6562 254872 | 1.174,38 | 4,3962
C93A-4
GE60/D230

2.8142 20,4840 | 1.402,21 | 28182
C93A-5
Media 3,3755 28,1860 1.299,18 3,5903
Desv. 0.4286 10387 172,6030 06446
Estandar
Covarianza 12,6982% 6,8781% 13,2855% 17,9539%
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FIGURA 4.43 ESFUERZO VS DEFORMACION DEL

NANOCOMPUESTO GE60/D230/C93A

TABLA 42

PROPIEDADES MECANICAS DEL NANOCOMPUESTO

GE60/T403/C93A
Maxima | Maximo | Médulo Break
Muestra No. Deform. | Esfuerzo | Elastico Strain
(%) (N/mm?2) (N/mm2) (%)
GE60/T403
2,5092 33,1940 1.740,26 2,5132
C93A-1
GE60/T403
2,4654 30,4170 1.648,37 2,4734
C93A-2
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GEG60/T403
2,4788 33,1281 1.898,04 2,5068
C93A-3
Media 2,4845 32,2464 1.762,22 2,4978

Desv. Estandar 0,0224 1,5846 126,2760 0,0213

Covarianza 0,9028% 49141% 7,1657% 0,8528%
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FIGURA 4.44 ESFUERZO VS DEFORMACION DEL

NANOCOMPUESTO GE60/T403/C93A
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Andlisis de Resultado de Ensayo de Tensién

Para desarrollar un mejor analisis de los compuestos
convencionales y nanocompuestos empleados en este ensayo se
optd por tomar las medias de cada mezcla, ya que se realizaron 6
pruebas en donde se escogieron los mejores resultados de cada

compuesto.

La Tabla 43 muestra las propiedades mecanicas y desviaciones

estandar promedios de cada compuesto ensayado.

TABLA 43
PROPIEDADES MECANICAS Y DESVIACIONES ESTANDAR

PROMEDIOS DE COMPUESTOS CONVENCIONALES Y

NANOCOMPUESTOS
Maximo Maxima Break
AEE I Esfuerzo Deform. Strain
(N/mm2) (%) (%)

GE60/D230 28,56(5,12) 4,16(0,47) 6,33(1,52)
GE60/D230/C93A 28,18(1,94) 3,37(0,42) 3,88(0,88)
GE60/T403 36,01(4,80) 3,60(0,25) 3,59(0,64)
GEG60/T403/C93A 32,24(1,58) 2,48(0,02) 2,49(0,02)




197
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FIGURA 4.45 ESFUERZO VS DEFORMACION PROMEDIOS

DE COMPUESTOS CONVENCIONALES Y NANOCOMPUESTOS

Los valores de resistencia a la traccion son elevados en los
compuestos convencionales siendo la de mayor valor la GE60/T403
como se ilustra en la Tabla 43. En la Figura 4.45 se nota que los
compuestos convencionales llegan a obtener una forma ductil
debido a que su estado de deformacion y fractura es alto en donde
ambos compuestos tienden a llegar a la zona plastica del grafico

esfuerzo vs deformacion.
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Al adicionar la C93A al 5% en ambos compuestos convencionales
no se logré ningun incremento de la resistencia a la traccion en
comparacion con sus respectivos compuestos convencionales.

Esto indica que el grado de interaccion o compatibilidad entre la
arcilla y la matriz epoxica es ligeramente bajo dando un resultado
de deformacion muy rapida del nanocompuesto siendo estas
consideradas como compuestos fragiles. De tal forma comparando
los resultados de la Tabla 43 de los dos nanocompuestos se

observa que el de mas alta resistencia es la GE60/T403/C93A.

Mdédulos Elasticos y Desviaciones Estandar Promedios de

Compuestos Convencionales y Nanocompuestos

TABLA 44
MODULOS ELASTICOS Y DESVIACIONES ESTANDAR

PROMEDIOS DE COMPUESTOS CONVENCIONALES Y

NANOCOMPUESTOS
Muestras Moédulo Elastico
(N/mm2)
GE60/D230 1.073,25(86,97)
GE60/D230/C93A 1.299,18(172,60)
GE60/T403 1.441,92(187,64)
GE60/T403/C93A 1.762,22(126,27)
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FIGURA 4.46 MODULOS ELASTICOS PROMEDIOS DE

COMPUESTOS CONVENCIONALES Y NANOCOMPUESTOS

De forma general se puede apreciar un ligero incremento del
modulo elastico en los nanocompuestos como se observa en la
Figura 4.46. Este incremento seria consecuencia de la mayor

rigidez de las arcillas respecto a la matriz epoxica.

Ademas este incremento pudo haberse producido por una buena

orientacién o dispersion de las arcillas dentro de la matriz.
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La dispersion de la arcilla serd corroborada en el ensayo de
microscopio Optico polarizado. Especificamente, el nanocompuesto
donde se observa un mayor incremento del médulo elastico es la

GEG60/T403/C93A.

Ensayo en Medio Corrosivo.

En el ensayo en medio corrosivo el inhibidor de corrosion permite
extender su propiedad inhibidora de corrosién sobre la superficie

metalica por volatilizacion en espacio cerrado.

El inhibidor de corrosion (RM210) y la mezcla arcilla/inhibidor
(C93A/RM210) permitieron observar su proteccion del metal contra
la corrosion en la cabina de humedad por un tiempo de 15 dias.
Los resultados del ensayo en medio corrosivo se muestran a

continuacion.

Resultados del Ensayo en Medio Corrosivo

Muestra 1 (Sin Inhibidor)
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FIGURA 4.47 PROPAGACION DE CORROSION EN PLACA DE

CONTROL 1

TABLA 45

PRESENCIA DE CORROSION SIN INHIBIDOR CONTROL 1

Muestra Cara Presencia de Corrosiéon
Frontal Abundante
Control 1
Trasera Abundante
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FIGURA 4.48 PROPAGACION DE CORROSION EN PLACA DE

CONTROL 2

TABLA 46

PRESENCIA DE CORROSION SIN INHIBIDOR CONTROL 2

Muestra Cara Presencia de Corrosion
Frontal Poca

Control 2
Trasera Poca

Muestra 2 (Con Inhibidor: 0,5 gr RM210)
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FIGURA 4.49 PROPAGACION DE CORROSION CON

INHIBIDOR CONTROL 1

TABLA 47

PRESENCIA DE CORROSION CON INHIBIDOR CONTROL 1

Muestra Cara Presencia de Corrosion
Frontal Poca

Control 1
Trasera Abundante
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FIGURA 4.50 PROPAGACION DE CORROSION CON

TABLA 48

INHIBIDOR CONTROL 2

PRESENCIA DE CORROSION CON INHIBIDOR CONTROL 2

Muestra Cara Presencia de Corrosiéon
Frontal Poca

Control 2
Trasera Abundante

Mezcla 3 (5% C93A de 0,5 gr RM210)
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Control 1

FIGURA 4.51 PROPAGACION DE CORROSION CON 5% C93A

DE 0,5 GR RM210 CONTROL 1

TABLA 49

PRESENCIA DE CORROSION CON 5% C93A DE 0,5 GR RM210

CONTROL 1
Muestra Cara Presencia de Corrosiéon
Frontal Poca

Control 1
Trasera Abundante
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FIGURA 4.52 PROPAGACION DE CORROSON CON 5% C93A

DE 0,5 GR RM210 CONTROL 2

TABLA 50

PRESENCIA DE CORROSION CON 5% C93A DE 0,5 GR

RM210 CONTROL 2

Muestra Cara Presencia de Corrosiéon
Frontal Poca

Control 2
Trasera Poca
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Mezcla 4 (10% C93A de 0,5 gr RM210)

Control 1

FIGURA 4.53 PROPAGACION DE CORROSION CON 10% C93A

DE 0,5 GR RM210 CONTROL 1

TABLA 51
PRESENCIA DE CORROSION CON 10% C93A DE 0,5 GR

RM210 CONTROL 1

Muestra Cara Presencia de Corrosion

Frontal Poca

Control 1
Trasera Media
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Control 2

FIGURA 4.54 PROPAGACION DE CORROSION CON 10% C93A

DE 0,5 GR RM210 CONTROL 2

TABLA 52
PRESENCIA DE CORROSION CON 10% C93A DE 0,5 GR

RM210 CONTROL 2

Muestra Cara Presencia de Corrosiéon

Frontal Media

Control 2
Trasera Abundante
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Mezcla 5 (20% C93A de 0,5 gr RM210)

Control 1

FIGURA 4.55 PROPAGACION DE CORROSION CON 20% C93A

DE 0,5 GR RM210 CONTROL 1

TABLA 53
PRESENCIA DE CORROSION CON 20% C93A DE 0,5 GR

RM210 CONTROL 1

Muestra Cara Presencia de Corrosion

Frontal Poca

Control 1
Trasera Media
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Control 2

FIGURA 4.56 PROPAGACION DE CORROSION CON 20% C93A

DE 0,5 GR RM210 CONTROL 2

TABLA 54

PRESENCIA DE CORROSION CON 20% C93A DE 0,5 GR RM210

CONTROL 2
Muestra Cara Presencia de Corrosiéon
Frontal Poca

Control 2

Trasera Poca




211

Andlisis de Resultados de Ensayo en Medio Corrosivo

Placas de Control (Sin Inhibidor)

Control 1. Como se observa en la Figura 4.47 las placas se
encuentran con manchas en su superficie producido por el ingreso
de solucion salina en la funda. Esto se pudo haber desarrollado por
la rotura de la funda debido a las puntas de las placas (Figura 4.57)
por ende no se puede dar un analisis correcto aunque este efecto

causo abundante corrosion en la placa.

FIGURA 4.57 INMERSION DE AGUA SALINA DENTRO DE LA

FUNDA PLASTICA

Control 2. La Figura 4.48 muestra un mejor analisis de la placa de
control con un resultado de poca corrosion tanto en la parte frontal

como trasera, la cual se utiliz6 como referencia para comparar el
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efecto del inhibidor y de la mezcla arcilla/inhibidor contra la

corrosion.

Efecto del Inhibidor contra la Corrosion en la Placa

Control 1. Se nota que el inhibidor de corrosion no causa ningun
efecto en proteccion contra la corrosion trabajando a una proporcion
de 0,5 gr debido a que se observa abundante corrosién en la
superficie de la placa en la parte trasera (Figura 4.49). Esto se

justifica al comparar con la placa de control.

Control 2. En la Figura 4.50 se aprecia el mismo suceso que el
control 1 con una placa corroida tanto en sus bordes como en la

superficie.

Efecto de la Mezcla Arcilla/Inhibidor contra la Corrosién

Concentracion (5% C93A de 0,5 gr RM210)

Control 1. En la parte trasera de la placa existe un defecto como en
la placa de control 1 (Figura 4.51). Este suceso no permite dar un

analisis correcto del efecto de la arcilla con el inhibidor.
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Control 2. Se observa una mejoria de la placa comparada con la
placa de control 2 (Figura 4.52). Esto significa que conjuntamente la
arcilla y el inhibidor producen una proteccién contra la corrosion

bastante alta.

Concentracion (10% C93A de 0,5 gr RM210)

Control 1. La presencia de corrosion es mediana (Figura 4.53) lo
que significa que la mezcla arcilla/inhibidor actuando a la
concentracion expuesta no produce ningun efecto de proteccion

como el caso anterior.

Control 2. No se puede dar un andlisis de la presencia de corrosion
en la placa debido a que se encuentra manchada la parte trasera

como la placa de control 1 (Figura 4.54).

Concentracion (20% C93A de 0,5 gr de RM210)

Control 1. Se observa poca corrosion de la parte frontal y una
corrosion mediana en la parte trasera lo que indica que la mezcla no

proporciona una buena proteccion (Figura 4.55).
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Control 2. La Figura 4.56 muestra una ligera corrosion tanto la parte
frontal como trasera de la placa mejorando un poco el resultado del

control 1 de esta concentracion.

Andlisis General del Ensayo en Medio Corrosivo

Un analisis en general de todas las probetas muestra que el mejor
resultado sobre proteccién contra la corrosion es la mezcla
arcilla/inhibidor en una proporcion 5% C93A de 0,5 gr de RM210
indicando que la arcilla actuando a un 5% mejora la proteccion
comparada con la placa de control disminuyendo la presencia de
corrosion. En si, el inhibidor de corrosién actuando solo no produce
ningun efecto contra la corrosion, ni tampoco aumentando la

concentracion de arcilla de mayor al 5%.

Ensayo de Microscopia Optica.

El ensayo de microscopia Optica polarizada sirvié para analizar la
dispersion de las nanoarcillas dentro de la matriz epdxica. En este
ensayo solo se wusaron dos mezclas como GE60/D230 vy
GE60/D230/C93A para su respectivo analisis. Los resultados se

observan a continuacion.



215

FIGURA 4.58 MICROSCOPIA OPTICA DEL COMPUESTO

GE60/D230

FIGURA 4.59 MICROSCOPIA OPTICA DEL NANOCOMPUESTO

GEG60/D230/C93A



216

Anadlisis de Resultados de Ensayo de Microscopia Optica

Del compuesto convencional GE60/D230 no se pudo obtener una
buena visibilidad de la mezcla de los dos componentes por la
presencia de rayas en la superficie de la probeta tal como se
observa en la Figura 4.58 y por ende no se puede dar un analisis
perfecto de mezclado. Las rayas en la superficie son producto del
ljado de la probeta por medio de lijas considerando que estas no
fueron borradas por medio del equipo de pulido obteniendo una

muestra no transparente.

El nanocompuesto GE60/D230/C93A muestra una dispersion de la
arcilla casi perfecta dando un resultado que una parte se encuentra
intercalada y otra exfoliada. Los puntos negros que se observan en
la Figura 4.59 son las arcillas dispersas dentro de la matriz epoxica,
ademas se observa unos puntos negros no tan visible en el fondo,
lo que indica que el lijado no fue tan perfecto en diferentes partes

de la probeta.

Para un mejor resultado de observacion de la mezcla convencional
y de la dispersion de las arcillas se optd en utilizar el microscopio

electronico de barrido (SEM). Ver Figura 4.60.
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FIGURA 4.60 MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO

Para la obtencion de los resultados se us6é como muestra una
porcibn pequeiia de las probetas GE60/D230, GE60/T403,
GE60/D230/C93A y GE60/T403/C93A ensayadas en el equipo de
tensién. Mediante este equipo se analiz6é la parte de rotura de la
probeta para obtener una buena visibilidad de la dispersion de las

arcilla dentro de la matriz polimérica.

Antes de ingresar la muestra al microscopio electronico de barrido
estas primeramente fueron recubiertas en platino la parte a analizar
para obtener una mejor apreciacion de las arcillas en el microscopio
electréonico. El recubrimiento de las probetas se desarroll6 por

medio del equipo SC7620 Mini Sputter Coater (Figura 4.61).



218

FIGURA 4.61 EQUIPO DE RECUBRIMIENTO DE PLATINO

Estando preparada la muestra se procedié a colocarla dentro del
microscopio electronico de barrido (Figura 4.62) posteriormente se
fue chequeando la muestra a diferentes magnificaciones hasta
obtener una buena apreciacién del compuesto y de la dispersiéon de

las arcillas

FIGURA 4.62 PUESTA DE MUESTRA EN EL MICROSCOPIO
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Resultados del Microscopio Electronico de Barrido

Compuestos Convencionales

GE60/D230 (Magnificacion 465X y 2356X)

FIGURA 4.63 GE60/D230 CON MAGNIFICACION 465X Y

2356X

La Figura 4.63 muestra el efecto previo de mezclado sobre las
caracteristicas superficiales y buena visibilidad de la matriz epoéxica.
Ademas como se trata de una probeta ensaya a tension se observa
unas largas, distantes y amplias lineas de propagacion de grietas

de fractura del compuesto convencional.
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GE60/T403 (Magnificacion 500X y 4077X)

FIGURA 4.64 GE60/T403 CON MAGNIFICACION 500X Y 4077X

La Figura 4.64 muestra una buena visibilidad de la matriz epéxica y
un buen mezclado como el compuesto convencional anterior con la
diferencia de que las lineas de grietas de fractura son mas

pronunciadas y largas.

Nanocompuestos con Arcilla

GE60/D230/C93A (Magnificacion 1047X)

En la Figura 4.65 se observa que en la matriz epdxica existe una
buena mezcla entre los compuestos. Cabe destacar que a una

magnificacion de 1047X no se pude visualizar claramente la
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presencia y dispersion de las arcilla por ende fue necesario realizar
una magnificacion mas alta con el objetivo de llegar a visualizar

perfectamente la arcilla.

Y,
W g ) (SaS ¢
HV mag WD | det |spot 100 pm
7.00kV|1041x|86 mm|ETD| 3.0 CORTE TRANSVERSAL (ST)

5:36:45 AM

FIGURA 4.65 GE60/D230/C93A CON MAGNIFICACION 1047X

GE60/D230/C93A (Magnificacion 2347X)

Con una magnificacion de 2347X se logro observar con claridad la
presencia y dispersion de la arcilla dentro de matriz epoxica. Los
circulos de color rojo muestran el resultado que se esperaba
obtener una buena visibilidad de las nanoarcillas. Ademas se

destaca una buena exfoliacién y una poca intercalacion de la arcilla
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lo que permite el retraso del progreso de la corrosion. Ver Figura

4.66

6/19/2014 HV mag WD | det spot| =————50pum
5:40:19 AM | 7.00 kV |2 347 x| 8.6 mm |[ETD| 3.0 CORTE TRANSVERSAL (ST)

FIGURA 4.66 GE60/D230/C93A CON MAGNIFICACION 2347X

GEB60/T403/C93A (Magnificacion 1041X)

La Figura 4.67 muestra una morfologia excelente del
nanocompuesto, pero la presencia de arcilla es poco visible a esta
magnificacion por el tamafio de particula. Fue necesario elevar la
magnificacién para lograr una buena visibilidad de la dispersion de

la arcilla.
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-~ oLy - - 5.
HV mag WD det | spot (V10 R —
11:01:56 PM |10.00 kV|1 041 x| 9.2 mm |ETD| 3.0 CORTE TRANSVERSAL (ST)

FIGURA 4.67 GE60/T403/C93A CON MAGNIFICACION 1041X

GE60/T403/C93A (Magnificacion 2516X)

Se logr6 observar con claridad los agregados de arcilla en la matriz
epoxica dando como resultado una buena dispersion dentro de la
matriz. Los circulos en amarillo son tamafios de particulas grandes

(C93A).

Esta buena dispersion de la arcilla le permitio obtener una buen
modulo eldstico como se determiné en el ensayo de tension

mecanica. Ver Figura 4.68
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»

V. IR Y, Y L S od o o ‘ -
6/25/2014 ‘ HV mag WD det | spot———— 50 ym
4:46:48 AM|10.00 kV|2 516 x| 86 mm |[ETD| 3.0 CORTE TRANSVERSAL (ST)

FIGURA 4.68 GE60/T403/C93A CON MAGNIFICACION 2516X



CAPITULO 5

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

Conclusiones:

1. Se comprobd que los 6 sistemas de resina epoxica (GE60) y
aminas alifaticas (EDR148, EDR176, D230, T403, TETA,
TEPA) no son aptos para recubrimientos anticorrosivos debido

a su bajas adherencia y poca resistencia a la corrosion.

2. La inclusién de Cloisite 93A a una concentracion del 5% mejora
ligeramente las propiedades de adherencia y corrosion de los
sistema GE60 curados con EDR148, EDR176, D230, T403,

TETA y TEPA, con una resistencia aproximada de 48 horas.



Los nanocompuestos GE60/D230/C93A y GE60/T403/C93A
mejoraron notablemente contra la corrosién incremente la

resistencia a la corrosion de 120 y 144 horas, respectivamente.

Al agregarle la mezcla C93A/RM210 en concentracion del 5 % y
1% en los sistemas epoxicos-aminas no incidié en la resistencia
a la corrosion o adherencia comparado con los sistemas con

C93A solamente.

En general las mejores resistencias a la corrosion se obtuvieron
con la adicién de la C93A, con recubrimientos de espesores de
+ 1 mils se obtuvieron mejores resistencias a la corrosion que

con los sistemas sin C93A con espesores de + 2mils.

En las pruebas de adherencia dieron como resultado una buena
adherencia a el nanocompuesto GE60/D230/C93A con un
porcentaje de area removida del 0% concluyendo que adquiere

un incremento de su propiedad contra la corrosion.

La nanoarcilla C93A produce un incremento de la dureza en
comparacién con los convencionales siendo las mayores

GE60/D230/C93A y GEG60/T403/C93A con una dureza >6H
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mejorando considerablemente la propiedad de la matriz
epoxica. Mientras que la arcilla en conjunto con el inhibidor no

produce ningn aumento de la dureza.

En las pruebas de tension se observd una disminucion de los
esfuerzos méximos de los nanocompuestos con arcilla en
comparaciéon con los compuestos convencionales, debido
posiblemente a regiones débiles dentro de la matriz epdxica o a
aglomerados de arcilla dando interacciones bajas en la matriz
produciendo un efecto de fragilidad a los compuestos con una

deformacion muy rapida.

En los resultados de modulo elastico se nota un incremento de
esta propiedad con la inclusibn de la C93A en los
nanocompuestos. La nanoarcilla aumenta la rigidez del
compuesto convencional y logra que incremente su mddulo.
Ademas, esto indica que la dispersién de la arcilla es casi

perfecta dentro de la matriz epoxica.

Como no se logré una buena apreciacion de la dispersion de la
nanoarcilla en el microscopio Optico polarizado se utilizd el

microscopio electronico de barrido dando mejores resultados.
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12.

13.

Se consiguid una buena apreciacion del mezclado de los
compuestos convencionales utilizados en el ensayo, ademas de

las lineas de propagacion de grietas.

Con relacion a la dispersion de la arcilla la muestra
GE60/T403/C93A tuvo una excelente dispersion comparada
con la GE60/D230/C93A corroborando el mayor incremento del

modulo elastico en dicho nanocompuesto.

En el ensayo en medio corrosivo se observé que el inhibidor de
corrosion RM210 en uncién con la C93A no incrementa la

proteccion contra la corrosion en las placas metélicas.

La mezcla arcilla e inhibidor (5% C93A de 0,5 gr RM210) logro
un excelente efecto protegiendo la placa contra la corrosién en
comparacién con el resto de concentraciones utilizadas ya que
aumentando la cantidad de arcilla produce un aumento de la

corrosion en la placas.



Recomendaciones:

1. La placa debe tener una superficie plana sin ondulaciones para

lograr un recubrimiento uniforme sin imperfecciones.

2. La aplicacion del recubrimiento epoxico debe ser constante en
la placa para desarrollar un film de igual espesor en todo su

volumen.

3. Se recomienda que los compuestos convencionales vy
nanocompuestos estén almacenados en un lugar bien sellado

sin presencia de humedad para lograr un buen curado.

4. Estar pendiente del nivel de solucion salina del reservorio del
equipo de camara salina por lo que puede paralizar el ensayo y

dar resultados no perfectos.

5. En el ensayo de tensidbn mecénica las probetas deben ser
colocadas linealmente con las mordazas para obtener buenos

resultados.
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APENDICE A

HOJA TECNICA DE JEFFAMINE EDR-148

Technical Bulletin

JEFFAMINE® EDR-148 Polyetheramine

HUNTSMAN

Enriching Ives through innovation

JEFFAMIME EDR-148 polyetheramine is a symmetrical, unhindered diamine. Like other JEFFAMINE
polyetheramines, it imparts flexibility and toughness to thermoset polymers. However, JEFFAMINE EDR-148
polyetheramine is unigue in that it is much maore reactive than the JEFFAMINE D, T, and ED series amines.

0 NH z
H:NW R T
APPLICATIONS - Epoxy curing agent
+ Monomer for polyamides
BENEFITS » Can be formulated to cure at room temperature
+ Rapid cure at elevated temperatures
+ Eucellent thermal shock resistance in cured epoxies
SALES SPECIFICATIONS
Property Specifications Test Method®
Appearance Colorless to pale yellow liquid with 5T-30.1
slight haze permitted
Caolar, Pt-Co 50 mae. 5T-30.12
TEGDA, areath 9T min. 5T-35.143
(Trigthyleneglycol diamine)
Taotal amine, meg'g 12.7 min. ST-5.35
Water, wil 0.25 maxx. 5T-31.53,8
"Meods of Test are avaliable Tom HUNSMan Coporalion upon request.
ADDITIONAL INFORMATION
Regul Information Typical Physical Properties

DOTITDG Classification Amines, liquid, comosive,

AHEW (Amine hydrogen equivalentwt), gleq 37

n.o.s. (Triethylens glycol diamine) Viscosity, c5t, 25°C (T7°F) B
HMIS Code 3-1-0 Density, g/ml (lb/gal), 25°C 0888 (8.32)
CAS Mumber 20-50-5 Flash point, PMCC, °C (°F} 129 (265)
U5, TSCA Listed pH 116
Canadian WHMIS Classification D2B. E
Canada, DEL Mot Listed
Europ=an Union, EINECS/ELINCS Listed
Australia, AICS Listed
Japam, ENCS Contact Huntsman Regulatory
Karea, ECL Listed
China, IECSC Mot Listed




HUNTSMAN

Enniching Ives through Innovation

TOXICITY AND SAFETY
For additional information on the toxicity and safe handing of this product, consult the Material Safety Data
Sheet (Safety Data Sheet in Europe) prior to use of this product

HANDLING AND STORAGE

Materials of Construction

At temperatures of 75-100°F (34-38°C)

Tanks Carbon steel

Lines, valves Carbon steel

Pumps Carbon steel

Heat exchange Surfaces Stainless steel

Hoses Stainless steel, polyethylene, polypropylene, and TEFLON™

Gaskets, packing oryghr?ylene o:TEFLON'l (elastomers such as neoprene, Buna N, and
should be avoided)

Atmosphers Nitrogen or dry air

At temperatures above 100°F (38°C)

Tanks Stainless steel or aluminum

Lines, Valves Stainkess steel

Pumps Stainless steel or Carpenter 20 equivalent

Atmosphers Nitrogen

"VTON® and TEFLON® are ragisterad rademarks of DuFcnt.

JEFFAMINE® EDR-148 polyetheramine may be stored under air at ambient temperatures for extended periods.
A nitrogen blanket is suggested for all storage, however, to reduce the effect of accidental exposure to high
temperatures and to reduce the absorption of atmospheric moisture and carbon dioxide. It should be noted that
pronounced discoloration is likely to occur at temperatures above 140°F (80°C), whatever the gaseous pad.
Cleanout of fines and equipment containing JEFFAMINE EDR-148 polyetheramine can be accomplished using
warm water and steam. In the event of spilage of this product, the area may be flushed with water. The proper
method for disposal of waste material is by incneration with strict observance of al federal, state, and local
regulations.

AVAILABILITY

Samples are available n North America and Asia by contacting our sample department at 1-300-862-0024.
Samples in other locations, including Europe, are available by contacting any Huntsman Corporation sales
office.
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APENDICE B
HOJA TECNICA DE JEFFAMINE EDR-176

HUNTSMAN

Erviching Ives through inrovation

Technical Bulletin

JEFFAMINE®EDR-176 Polyetheramine

JEFFAMIME EDR-178% polyetheraming is a relatively low molecular weight, reactive polyether diamine. As
an epoxy cunng apent it provides moderately rapid cures, and cured resins with good mechanical properties
and excellent impact and themmal shock resistance. i could be used in polyamides to madify hydrophiicity
and improve antistatic properties, etc. This product is mone reactive than most of the other polyetheramines
in the JEFFAMINE polyetheramine family. For optimum performance in coatings, it is recommended that
JEFFAMIME EDR-176 polyetheramine be adducted.

APPLICATIONS - Epoxy curing, polyamide preparation; other applications for reactve, high purity diamines

BENEFITS » Relatively rapid cure rate, good cured resin mechanical properties in epoxy cring
» Low viscosity, high purty
» May add flexibility and hydrophificity to polyamides
» Potential partial repiacement for TETA in polyamide preparation

SALES SPECIFICATIONS
Property Specifications Test Mathod®
Appearance Clear and free ST-30.1
Color, Pt-Co 80 max. 5T-30.12
Primary amine, % of total amine 842 min. ST-534
Total amine, megly 11.0 /min. ST-535
Water, wti 0.30 max. ST-31.53.6

"Methods of Test are avaliabie fom Hunbsman Coporation upon request.

ADDITIONAL INFORMATION

Regulatory Information
DOTTDG Classification Amines, liquids, comosive,

Tvpical Physical P i
W.0.5. |Polyoxyalkylensaming) AHEW [Amine hydrogen equivalentwi), pleq 44

HMIS Code 310 Viscosity, cBt, 25°C (TT°F) a
CAS Mumber Proprietary Density, g/'ml {lgal), 25°C 0.880 (B.17)
US, TSCA Listed Flash point, PMCC, *C [°F) 105 (221)
Canadian WHMIS Classification E pH 122
Canada, D5L Mok Listed Vapor pressure, mm Hg"C 1145
European Unkan, EINECSELINGS Listed 107140
Australia, AICS Not Listed
Japan, ENCS Contact Huntsman Regulatory
Korea, ECL Mot Listed

China, IECSC Mot Listed




JEFFAMINE® EDR-17% polystharaming as Epoxy Curing Agent

Liguid £pory resihn %00 | 100 | 00 | 900 | 100 | 100

B0 | 2300 | 4530

el time, min 200 3 mazm) W | ® &7 | 80 | 280
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TOXICITY AND SAFETY

HUNTSMAN

Enrahing Isaa thmough nnovaton

In this fabie EDR-ITS s compansd with other
pakpsther amines, DEGEFA & Te bislaminopmny
eiher) of dethyiens ghyool, which s commercialy
avalabie fom oeveral soumes. EDR-MES IS
trisfiyiene gixol diamine and 0-230 Is the 230 MW
pokpropysene gyool damine, both from Hunksan. &
Iz aso ompansd with teo cydoaliphatic amines
IPOA  ophorone  diaming] and FACM [i44%-
bés] aminocycioreTmsthans]

The BDR-1T6 (24 phr) shoud be mined thonoughiy
wilh the msin. Cuoing A sevalzd Empenbre s
necessary fo give ihe best properfes.  Good
propefies can be obtained, however, with cumes af
lower tempeniums or mom bamperature.

The cyckalphalic ouing agents IFDA and PACKM
give bDiitie properies wilh mom Empemiue oues
and properfies could nof be obiainsd

Carmm| porpoms spory main, EDW 18E-102 11000415000
o [mi'ea}

*irnes [rein i 10,000

¥ e Ty BPE, 2 b 1B

For additional Infarmation on the tadcity and safe handiing of this product, consull the Materlal Safety Data

Sheet (Safety Data Sheet In Ewrope) prior 10 se of Mils product.

HAMDLING AND STORAGE

Materlals of Construction

At temperatures of 75-100°F [34-38°C)

Tanks Carbon steg
Lines, walves Carbon stee
Pumps Carbon steg
Heat exchange surfaces Stalnless gtael
Hosas

Gaskets, packing

Stalnless steel, polyethylene, polypropylene, and TEFLON™
Polypropylene of TEFLON™ (elastomers such as neapreng, Buna N,

and VITON™ should be avoided)

Atmosghers Nitrogen or dry alr

At temperatures above 100°F [38°C)

Tanks Stalnless sieel or aluminwm

Lines, Valves dtalnless steel

Pumps Stainless stesl or Campenter 20 equivalent
Almosghera Nhrpgen




Enviching s through innowvation

JEFFAMINE® EDR-175 poiyemeramine may be siored under ar a amblent temperatures for extended
periods. A nifyogen bianket ks sugoested for all siorage, however, in reduce the effect of actidental exposurs
temperailres and o reduce the absorption of amosphenc molsiure and carbon dioidde. |t shouid be
that pronounced dscoloration 15 IKely t0 ocour at femperatures above 140°F (BOFC), whatever the

gaEeus pad.

Cleanout of Ines and containing JEFFAMINE EDR-175 Ine can be accomplished using
wam waler 2nd ctzam I the mmmmummﬂ’ may be flushed with water. The
proper methad for disposal of waste matenal IS by Incinertion ummctmsmmmanma sGtE. and
iocal

ANAILABILITY

JEFFAMINE EDR-176 palyemeraming |s avalabie In tank cars, tank wagons, 55-gallon [206L) drums of 450
pounds (210kg) net weight, and S-gallon {190} cans. Sampies are avalabie In North Amerca and Asia Dy
CONtaCHNg our at 1-B00-662-0924. 5 In otner locations, Includ , are
CVRloie by COnacig ary CLPTa Cporaten cakes ot "9 Eu
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APENDICE C
HOJA TECNICA DE JEFFAMINE D-230

Enviching haes through innoration

Technical Bulletin
JEFFAMINE" D-230 Polyetheramine

JEFFAMINE [-230 polyetheraming ks chamcienzed by repaating cuypropylene units In the backbone. As
shown by the FEpresemaiive struciure, JEFFAMINE D-230 payedieramine s a diunciional, primary amine
with an dverage molecular waight of anout 230, The primany amine groups ame locabed on secondsny carbon
atoms at the end of the allphabic poiyether chain,

Hz MHz
D’l\f
Hy Hy

APPLICATIONS « Epouy curing agent
« Readswih
+ Reacs quickly with Isocyanaes
« Safts may be formed readly for surfactant use

X=25

acics to fiorm hiot melt adheshses

BEMEFITS + Low viscosity, coior and vapor
. mischie with 3 wite varety of soiverts, Incuding water
+ Prowides tough, clear, Impact resistant costings, castings, and adnesves
+ Coatngs are free of SUrtace DIUSN DrEvalent WISl MarTy aming curng agents

SALES SPECIFICATIONS

Proparty SpscMcations Test Method-
Appearance Colcness io paie yalow [quid ET-30.1
with slight naze pesmittad
Coiior, P-Co 25 max. 5T-30.12
Primary amine, % of Wotal amine 57 min. ST-5.34
Total acetylatabies, meqy B3-01 5T-31.30
Total amire, megiy EA—ET 5T-5.35
Toial amire, % acetylatabies S4. 3 min. Calculated
Waker, Wit D20 e 5T-31.53. 6
T Trzm ursrran i [T=20]
ADDITIONAL INFORMATION

Raguiatory Informalon Typical Proparties
DOTITDG Classfcation Amines, bquids, comosive, AHEW [Amine fydrogen equivalent wt), giag 60

M.OUS. (poiyoxypopyiensdamine Equivalent wt. wilh IBg_LImeBh gieq 120
HMIS Code 31 , G5t 25°C (7T F) s
CAS Mumber S085-10-0 Density, g'mi lbdgal), 25°C 0,345 {7.90)
s, TSCA Listad Flash point, PMCT, "C ['F) 121 [250)
Canadian WHMIS Classmcation E pH, 5% aquepus solution 11.7
Canada, O5L Listad Refractive Index, n-™ 144665
Ewropezan Uinion, EINECE/ELNGE  Poiymer Exemnpt apor pressUre, mm Hgtc 1/400
ALEIrElA, AICS Listag 1133
Japan, ENCS Contact Huntsman Raguiabony
Kiorea, ECL Liseed

Ching, IECSC Listad




Enviching ives Through innowvalion
TOXICITY AND SAFETY
For additional Information on the toxscity and safe handing of fiis product, consult e Matertal Safety Data
Sheet {Safely Data Sheet In Eumpe) prior o use of fis poduct

HANDLING AND STORAGE
Construction

Materials of

Altnrw:hmﬂ?ﬂwwﬁ
Carnon sizsl

Lh-BE.'ﬁinEE Carnon sieel

F'IHEIEI'F- Caroon sieel

exchange Surfaces Stainles seel

Hoges Sialniess siad, polyetyiens, poiypropyiens, and TEFLON®

Gaskets, packing FQ‘}ELE&HEU’TEFLE'FEEEIM‘EEEHI&HEEHME Buna N, and
WITOW™ should be avolded)

Ammispnens WItTOQEN oF dry alr

Altnlmihjrmm1m;3ﬂ‘tt]
Siainless siegl or aluminum

LH-EE aves Slainkess sias]

PUmpS Staliniess siegl or Capenter 20 aquivalant

Ammispnens Mitrogen

SATONY it TEFLOM® ain ioguleied Wi saiks of Dusonl

JEFFAMINE® D-230 polyetheramine may be stord under air at amblent temperatures for extended periods.
A nitmaen bianket |5 sungesied for al storage, Nowever, b recuce the offect of accidentsl exposLE i high
temperatures and 1 reduce e absorption of aimospheric molsure and carbon dioidde. |t sNould be noied
that pronounced discoloraton Is Ilkedy o ocour at temperatures Bove 140°F (EOFC), whatever the gaseous

pad

Cleanout of ines and equipmert containing JEFFAMINE D-230 palyetheramine can be accomplished using
Warm waler and steam. In the event of spliage of this product, the area may be fushed with water, The
mmmmmmmmmm Incineraion with strict ooservance of al federal, ste, and

0ca reqQuidions.

AVAILABILITY

JEFFAMINE D-230 polyeteraming is avallabie In fark cars, tank wagons, SS5-gallon (206L) dums of 430
pounds {135kg) net wekght, mﬂS—gam-:iElL:-m Sampies are avalabie In Morth America and Asla by
contacing our sample department & 1-B00-562-0524. Samples In other locations, Incluging Europe, are
avaliabie by contacting any Hunisman Corporation saies office.
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APENDICE D

HOJA TECNICA DE JEFFAMINE T-403

Enviching was Ihrough inmovation

Technical Bulletin
JEFFAMINE® T-403 Polyetheramine

JEFFAMINE T-403 polyetheraming Is |5 characienzed by repaating axyprogylene units In e nam-une
As SoWN by e STucure, JEFFAMINE T-203 15 3 tnfunctonal primary amine having an v

weight of approodmately 440, 135 amine Qroups are localed on SecONGary carbon Aloms #E
alphatic polyether chains.

CH 4
WH 5
[E2y42) = 56
CHa CHs
XI\/D &\/J\}‘
H r, N 4 z MH r,
HsC
APPLICATIONS - [Eposy curing agent
= Anthsag agent for pohyuretfanes
BEMEFITS « [Low color and vapor pressuns
Gm'pm:.' miscbie with a3 wide vansty of sobents, Incuding water
exiolify and sirength
SALES SPECIFICATIONS
Proparty Spacifications Test Method
range Coioness to pale yelow with sight haze 5T-20.1
of, Pt-Co 50 ma. ST-3012
Brimary amine, % of 13l amine O min. ST-5.34
Total acetylatabies, megy £.5 min. — 7.1 max. 5T-31.35
Total amine, megg £.1 min. — 6.6 max. ET-5.35
Waber, wite 0,235 man ST-31.53.6
“elaivocks of Tosd ain Trom ¢ [ 101 L
ADDITIONAL INFORMATION
Information Typical Phyzical Propertias
DOTITONG Classfication  Comoshee liquids, tosic, AJ-EW-:ME hydrogen equivalent wi), gieq Ei
M.OLS. {polyoxypropylenetraming iscosky, o5t Z5°C 72
HMIS Ciode 3-1-& Density, g/'mi ibigal 25'% 0978 {8.12)
CAS Nurmber 3TI51-2 Flash poit, PMCS, *C ["F) 195 [335)
UG, TSCA Listed pH, 5% aquenLEs solEDn 116
Canadian WHMIE Classfoaion D8, E F.E'IB::I:I‘-.'EIHI:IEII:,H;E' 1.46
Canada, DSL List=d Wapor Pressure, mmHgeEC 17181
Ewropssan Linion, EINECEELINCS F'UZI‘]ITI'EI'EIE'THH S20r
Austalla, AICS
Japan, ENCS  Comtsct Huntsman Heg.laﬂqr
Kiorea, ECL Listad

Ching, IEGSC Listed




Enviching bwes ihrough inmovaion

TOXICITY AND SAFETY
Fior additional Infarmation on the imdcity and safe handing of this produs, consult me Matena Safely Data

Sheet [Safety Data Sheet In Europe) prior o us2 of is poduct

HANDLING AND 5TORAGE
Matarials of Construction
Af tesmiparatures of 75-100°F (34-38°C)
Tanks Carbon siesl
Lines, valves Carbon siesl
el Saniess 52
ENCNANgE SUTacEs Talliess s2e
Hoses Stalniess sisel, polyethyiens, poiypropylens, and TEFLON®
askeis, packing EIIEFLEH'-:HED:HHEEMBEFEMEEEIIEMIH
mmn-mm:-
Atmosghers Hitrogen of dry ar
A&f temparatures above 100°F [(38°C)
Tanks Stainless sizel or aluminum
Lines, Valves Slainkess sieg
PumDE Stainkess sieel o Carpenier 20 equivalent
Afmosphers Hitrogen
JEFFM-IIHE"T—dDS [p& siored undier ar at ambient for extended periods.
Anu:genummtsa@aammra . however, o reducs the of acoidental exposLFE 1o high
iemperatures and o reduce e absorpdon HWMEﬂﬂtmdmﬂﬂ_ It should be notad

that pronounced discoloration is Isly 1o 0ocur 3t temperatures above 140°F (B0°C), whatever the gaseous
pad.
Cleanout of ines and equipment containing JEFFAMINE T-403 peiyetheramine can be accomplished using

Warm waker and steam. In the event of spliage of this product, the area may be fushed with water, The
proper meshod for dsposal of waste material i by Incneralion win strict abservance of all federdl, state, and

local reguiations.

AVAILABILITY

JEFFM.IIHET—d.'i-D ne I avallable In Nk cars, tank wagons, | drums of 440
wﬂs-gam.:mum mmmmﬁﬁ and Asla by

m'namrg our sample depariment & 1-B00-652-0524. Sampies In oiher locations, Inciudng Europe, are

available by contacting any Hunisman Corporaion saies office.
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APENDICE E
HOJA TECNICA DE TRIETHYLENETETRAMINE (TETA)

B o Flobal

runcicenl cremican 28 Product Information . L

CHwers i

AkzroMNobel
Triethylenetetramine - TETA
HzM - THz - CHy - HH- CH; - TH; - HH -CTH; - CH; - HH;
Solublliity
oieoular Welgnt 145 (Licmnar crv g wmr mischie, FFgrosCopc
72 plyeie: commsorieny = s Cl
CAS Reg. Mo, 112-24-3 acebne ok
EMNECE Mo. 2039505 miner miscie
e mischde
hiesrane = incine
$ymomyme Comodes oopper and Rz @koys. S=acs wih
1, >-Evransdamine, B - T-amincetyl - aiehydes, acids and chiornassd hydmcarbons.
1, E-Ciaming-3, E-dlarmcciane FiEacts Wit wabsr umder mwmiution of Reat
1,47, 10-Tatraazacctans [fommation of Fydrate |, Absorts carbon doxide
trom air,
Speciflcation appllcations
Appeamnce clmar, pae, codoned Douid Irarmediate for the symthesis of:
Azmay (Tetramnes]  min S50 @G0 - celuiose chemicals and papsr Fuoiares
Ligitt Eruis . ¥% R — symie b nubiber and rubber chemicals
Heary Ends M. 3% fELC — coatings
Wabsr mae. 055 {&F v - masis
Coior T T T e e—— — aueilaries for the recovery and processing of

oil, ooal and ratural gas.
Teash mathods 2= avaliahis upon meguest

Typical Propsrtics Packaging

E<iing Sarge approy. 2T0-3007C Dietversd In staniess sheed mood tankers and
Esolling Foirt approy. 20T bulk oontsiners. o 6 mild shes] dnams contaising
D=nziy BooroE. 055 kg 200 kg ret. IS containing 1000 kg net |5 aiso
Wiscosity 3 miTE-s e 20 awalanie.

Flash Poini A25"C dn Sl

Vapor Pressunes 1.3 Faat 2o~ C

Refact index, ng™ ilLa7

SRS

v e o e e s ers e e e e o be el o ik sraaew Swre e
Btk b D s e o ke el e il ] ey med ek o e rresdey b o
B L B R s Ll L T O b e T ]
it wad Sy b ke e e rm b o S eas wwl oo e b e b e o e ] e
riirng s ki b ] b e b b iy e mey e i s e —

Hhpn Maolb=gl Furc ol U hmmesaks A, S50 £S5 Senusgteass], Seeedken




APENDICE F

HOJA TECNICA DE TETRAETHYLENEPENTAMINE (TEPA)

Envichirg s Through inrowvaion

Technical Bulletin
TETRAETHYLEMEFENTAMINE (TEFA)

TETRAETHYLEMEPENTAMINE (TEPA) Is principally & mivture of four TEPA, sthylensamines with ciose boling points
Including Iimear, brancted, and ben cycic TERA products, and igher molecular waight producs.

Thieza compounds A

= TEPAICAS 50001 12-57-Z, K- 2-aminosthy Hd 421 2-aminoethyllaminolefyl-  2-efanedamine)

= ASTETA (CAS S031295-45-2 & 2-arminoethyl -h-{2-aminoasy FH <2 2-amiroettylamingety -1, >

ethansdamine]
= APEEDA (CAS 3031 295-54-2 | 14 2-aminosthyf -3 2-aminoaiy miroietinHpi perazine)
= PEDETA [CAE 313135455, 12HiZ-amnoefyiaminolethy{-aminoleSeil-plperazine )

'—
L) | H
I i i Wy N
H H

APPLICATIONS = Asphait addithes * Jineml proceszing alds

* Comosion nhibfio * Polyamide resing

* Epauy curng agents * Eur'schris

* Hydooarbon purification + Textis addtes

* Lube of and fue] addives

SALES SPECIFICATIONS
Property Zpecifioations Toc! Mathod*
Amires, mol wh < TEFA, #t % 30 ma ET-35 205
Amires, mol wh = TEFA, &t % 30 5T-35.235
AppEararce Clear amber kquid ET-30.1
Azzay, TEFA, ®1% 950 min. ET-35.225
Caior, Garner 4 mam. ET-30.13
Totai piperazines, Wt % 38 ET-35.235
Viater, Wt % 0.50 max. ET-31.53, 6
“llailenti of Tosill i [E [ =]
ADDITIONAL INFORMATION
Regulatory Infermation
DOTITOG Classhotion Teraetyienepantamin: Heat of vaporizabon, ST 1315
HMIE Code 310 Heat of combusdon, BTV 18437
WIS CiazsHimbion OHE, D24, 006, E onization constants, K, 1 EEE-S
ioniration constans, K, 2, 250 E5ES
hemigal Gontrol Laws Fnematic wiscosity, cE5, 25°G 541
Canada, DEL Listed Enematic wiscmsity, cE5, 40T HE
Linfed States, TECA Lsaed Rdci=rular wesight, Linear componsnt 122,30
Mimierutar weight, Typical product Zm

Typloal Physloal Properties AETDOEN Coroent 351
Aminz valae, mg KOHD i3 pH of 18t % solulon "z
Bolling poirt, 750 mm Hg, "C EE] Fetracties index, 250 153
CoefTiclent of expansion, 1MC, 20"C 0.000581 Sperfic gravty, 2020°C oeas
Dy, giml, 20°C oE= Spectic heat, calig "C, 200 o451
Diisiariric comstant, 25°C and 1 kHz 120 Furtwce bension, dyresiom, 200 m|3
Eectrical conductdly, pmhosiom, 22°C oooEs Tremal onductiy, caliom-sec-"C, 3G LOOD435
Freezing point, "C -30 Wapor pressuns, M Hg, 2000 =0

=at of formation, kcalimol =187 \iscosEy, of, XP'C 34




Enviching s through innovalion

TOXICITY AND SAFETY

Because of the fraglity of eye Bssue, almost any e conbac wiih any sfydensamine may cause meparabie damage, =ven
blindness. A singie, short exposuns io etyisneamines, may caus: sevens shin bums, wilie 3 single, profonged S3TOsUreE My
resuit in e materal being sbsorbed Trough T 50 In hammiyl amounis. Exposunes Fawve aused allerpic skin reacions in
some individuals. Singie dose orl owicity of efyiensamines is low. The oral LDs; for rats IS in he range of 9000 o 4500 mg/g
Tor the efrdensamines.

The principal Fazamds that afse inoworiing wih Eraetyienepentamine (TEFA] are hose associated with simiar organic
amines; namely, & ook acion on skin and eyes. Precaufions should be tken o prevent comisct wil these pans of e
bty such &5 by use of proteciwe ciothing and chemical goggies. I contact ocowrs, immedalsly Sush the sxpossd anes with
plenty of walesr tor at izast 15 minutes. Eye axposures should be examined by & physician. Contaminated ciothing should be
|aundered bedone reuse. I ingesdon oocurs, G0 not induce womibing. Hawe the individual drink 3 age amount of waber (or mik, iF
Itls resdly avalabie) and ransport them o a medoal facily Immedatedy.

HANDLING AMD FTCRAGE
In ouder fo main@in the high degres of purty with which eteefyienspeniamine (TEFA) = manufaciured and shipped, he
fodowing storage and handing considerations ane necormmended:

Diry ineet Gac Elanket
This product showd be siored under a dry Inest gas bianket, such a5 nirogen, o minknize conbminaion resulting from contact
withi air and waber,

Matsrialc of Congtruction

If sighi coioration of e sthylensamine |5 aoceptabie, slomge inks may be made of carbon stesd o Diack iron, provided they
are fre= of nist and mill scale. However, [ e amine s siored IR such ks, ooior may develop due io iFon contaminadon.
Inon contamination canmot b iolemied, tanks onsinaded of fypes 304 or 316 sSainiess siesl showld be used. (Mo~ Because
they ane quickhy comoded by amines, do nob use copper, copper alloys, brass, or bronze In fanks or Ines) Recommended
Siorage consiruction for TEPA ks shainless stesd or carbon siesl.

Torags Temparature
Teirysthylmrepenmine (TEPA] Fas 3 pour point of -30°C. To avwold freszing, e poduct should be man@ined sbove this
bt

Zplllc or Lsake

Small splls should be coversd with Inorganic abrsorbents and dispossd of properly. Organic absorbents Fave been known o
Igrite when contminaied wil amines in cicsed containers. Cedain calulcsic materials wsed for spill deanup such as wood
chips or sowdust have shown reacivity with efvdensamines and should be avoided. Larpe splls should be condsined and

recovered. Waker may be used for dean-up purpcsss, but avold dsposing of the matenal inlo sswers of ratursl waier bodles.
Disposal should be in accordance wish all federal, shaie and local lws, reguiations, and ordinances. Ehyienesamine

leaks will frequesnily be ldentified by the cdor (ammonical) or by the fomation of 8 whibe, solid, waxy subsinoe [amine
cornamai=s). Inorganic absorbents of wabsr may be used io oean up the amine waste.

AVAILABILITY

Tersethylenepentamine [TEPA) s avaliabés In bulk and in S5-galon dums of 205 Kg net weepht  Sampies are avallable by
confacing our sample department al 1-800HSE201524

Hurtsman Cor poratics
Busifesd Do

10008 Wioselaeh Foriml D
Tha Weedands, T 77580
(28T TG-E000

(281) M-I
Sarmphe 1800560 (T4
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APENDICE G

HOJA TECNICA DE CLOISITE 93A

SOUTHERMN CLAY PRODUCTS /A suBsSiDiamy 0F ADCKWOOD SPECIALTIES, NG

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Cloisite® 93A

Typical Physical Properties Bulletin

Description:

Cloisite® 934 s a natural montmorillonite modified with a temary ammonium salt.

Designed Used:

Cloisite® 934 s an additive for plastics and rubbers to improve various physical
properties, such as reinforcement, HOT, CLTE, synergistic flame retardant and barrier.

Typical Properties:

Southem Prosucts, Imc.

1212 Church Street
Gonzales, TX THEZS
Phona: 800-324-2851
Fax: BI0-ET 21303
WWW.BCPIOOLCOM

Treatment/Properties: Crganic Maodifier % % Weight
Modifier (1) Concentration Muoisture Loss on
Igniticn
Cloisite® 934 M2HT 95 megi100g clay < 2% 39.5%
H
I
CH3;— N*—HT
I
HT

Where HT is Hydrogenated Tallow (~65% C18; ~30% C16; ~5% C14)

Aniom: H504

{1) M2HT: methyl, dihydrogenatedtallow ammaonium

Typical Dry Particle Sizes: (microns, by volume)




@ SOUTHERN CLAY FRODLCTS, MG, / FRDDUCT BLLLETIN ReC qimm T}

10% le=s than: 50% les= than: 90% les= than:
2um Gum 13pm
Color: Off White
Denzity:
Loose Bulk, Ibs/f’ Packed Bulk, lbsift’ Density, gice
10.56 18.03% 1.88

¥ Ray Results: dggy = 23.6 A

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

Discialmer of Wamarty: The information presentad herein is befizved fo be accurate but s ot to be taken 35 3 wamanty, quaranee, or
tation for which we 3ssume | . This Informiation does not grant on, lizense, of any rights o
JeLomeniions 1 mmmmﬁmﬁwmu mmﬁanlnﬂm wmm@"«%mm
propesty owner. The iformiation Is offered solely for your consideration, Invetigation and verfication, Dut you must detenTing the
sultabilty of the: product for your specif: applicaton. The assumes al sk of Us2 of handling the matertal, Inciuding bt not
liied 10 Sransfeming the material wiin pUchaser's facifies, Lsng the matertal In applications by the purchasar and

handling any product which includes e materal, whether of not In aceondance wih any statements made heseln.




APENDICE H
CALCULO DE LAS CONCENTRACIONES UTIIZADAS

EEW Viscosidad
AHEW | Viscosidad Densidad

NOMBRE (g/eq) | (g/eq) (Pa*s) (cst) (g/ml)
GE-60 177,5 13 1,285
TEPA 27 0,027 0,99
TETA 24 0,096 0,97
EDR-148 37 8 0,99
EDR-176 44 9 0,98
T-403 81,00 72 0,978
D-203 60 9,5 0,948
PHR gr resina gr Amina

TEPA 15,21126761 10,0356 1,52654

TETA 13,52112676 10,3082 1,39378

GE-60 EDR-148 20,84507042 10,0960 2,10452
EDR-176 24,78873239 10,4640 2,59389

T-403 45,63380282 10,1538 4,63357

D-230 33,8028169 10,1368 3,42652

phr = AHEW % 100

EEW




phr =

phr =

gr amina =

gr amina =

27 100
177,5

15,21126

gr resina * phr

100

10,0356 = 15,21126

100

gr amina = 1,52654

PHR gr g.r cantidad Sumatoria
. Amina de Ar+tre
(r+atar) | resina . Ar+re
(res+ar) | arcilla
TEPA 14,48692| 10,2172 | 1,48016| 0,5109| 10,7281 | 186,375
TETA 12,87726| 19,8302 1,26586| 0,4915| 10,3217 | 186,375
GE-60
EDR-148 |19,85245| 9,7714|1,93986| 0,4886| 10,2600 | 186,375
EDR-176 |23,60832| 9,8587|2,32747| 0,4929| 10,3516 | 186,375
T-403 43,46076 | 10,5034 | 4,56486| 0,5252| 11,0286 | 186,375
D-230 32,19316| 8,1250|2,61569| 0,4063| 8,5313 186,375
EEW * Sumatoria (ar + res)
arc +res = -
gr resina
177,5 * 10,7281
ar +res =

10,2172

ar + res = 186,375




gr amina =

phr(res + am + arc) =

AHEW =100
ar + res

27 %100

phr(res + am + arc) = 186375

phr(res + am + arc) = 14,48692

phr(res + am + arc) * gr resina

100
_14,48692 % 10,2172
gr amina = 100
gr amina = 1,48016
PHR gr gr Amina Candtledad Cantidad
(mix total) | resina | (mix total) . inhibidor
arcilla
TEPA 14,35026 9,5868 1,3757 0,4793 0,0959
TETA 12,75578 9,5262 1,2151 0,4763 0,0953
GE-60

EDR-148 19,66516 9,2224 1,8136 0,4611 0,0922
EDR-176 23,38559 9,2892 2,1723 0,4645 0,0928
T-403 43,05075 9,3726 4,0349 0,4686 0,0937
D-230 32,88945 9,2490 2,9495 0,4625 0,0925

, Sumatoria .

Amina res+arc+inh res+ar+inh

TEPA 10,162 188,15

TETA 10,098 188,15

EDR-148 9,776 188,15

EDR-176 9,847 188,15

T-403 9,935 188,15

D-230 9,804 188,15




EEW * Sumatoria (ar + res + inh)

arc + res + inh = -
gr resina

N +ink = 177,510,162
ar res inn = W

ar + res + inh = 188,15

B i total) = AHEW =100
pr(mlxoa)_ar+res+inh
L x total _27*100

phr(mix total) = 18815

phr(mix total) = 14,35026

phr(mix total) * gr resina
100

gr amina =

14,35026 = 9,5868
100

gr amina =

gr amina = 1,3757



APENDICE |

ENSAYO DE ADHERENCIA

Se realizo otro ensayo de adherencia para comprobar la adherencia de los
nanocompuestos en placas estandarizadas. El ensayo consisti6 en colocar
las muestras en el horno a una temperatura de 75 °C para su respectivo
curado (Figura A) en vez de realizar el curado en un espacio sin humedad a

temperatura ambiente como se trabajé anteriormente.

>

— — o
Placas a Curarse ,

FIGURA A. CURADO DEL RECUBRIMIENTO

El tiempo de curado del recubrimiento en el horno es aproximadamente de 6
horas, después se procedio a realizar el respectivo andlisis de adherencia de
cada nanocompuesto. Los sistemas que se usaron son: GE60/EDR148,

GEG60/EDR176, GE60/D230, GE60/T403, GEGO/TETA, GEGO/TEPA.



A continuacion se presentan los resultados de adherencia de los sistemas

antes mencionados en la Tabla A.

Compuesto Clasificacion % Area Removida
GEG60/EDR148 3B 25%
GEG60/EDR176 5B 0%

GE60/D230 5B 0%

GE60/T403 5B 0%

GEG60/TETA 4B 4%

GEG6O/TEPA 5B 0%

TABLA A. ADHERENCIA DE COMPUESTOS CONVENCIONALES

GEG0/EDR148 GEG0/EDR176 GE60/D230




GE60/T403 GEGO/TETA GEG6O/TEPA

FIGURA B. ESAYO DE ADHERENCIA

En general por medio de este método de curado se logré buenos resultados
en comparacion con el procedimiento de curado a temperatura ambiente por
7 dias. Esto indica que es preferible trabajar con este método ya que a una
elevada temperatura de curado se obtiene una buena adherencia entre el
recubrimiento y la placa, absorbiendo en su totalidad el contenido de agua
que posee el recubrimiento. El contenido de agua en las muestras se las
puede observar en tesis anteriores en ensayo XDR presentando picos de

H,O en el anélisis de la mezcla.
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