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RESUMEN

En la actualidad la industria busca mejorar las propiedades de las pinturas y
recubrimientos anticorrosivos para lo cual se realizan investigaciones
incorporando la nanotecnologia en este campo. La tendencia en los estudios
indica que una forma de mejorar las propiedades de los materiales es la

adicion de organoarcillas para desarrollar nanocompuestos de polimeros.

Estudios indican que una forma de mejorar las propiedades de los materiales
es la adicion de organoarcillas para desarrollar nanocompuestos de
polimeros. La presente investigacion tiene como objetivo encontrar la
estructura oOptima de la red formada por la combinacion de epdxico a
diferentes rangos de los curados de aminas, incorporando una cantidad fija
de inhibidores de corrosion de carboxilato de amina en organoarcillas (Closite

Na o Cloisite 20A).

Mediante la evaluacion de propiedades de hinchamiento, modulo de
elasticidad y temperatura de transicion vitrea se analizé el punto éptimo para

su futura implementacion en la composicidon de pinturas anticorrosivas.



La metodologia consistio en preparar probetas con cloisite Na y 20A,
mezclando la resina epoxica con la arcilla previamente intercalada con un
inhibidor de corrosién. Estos especimenes fueron curados con diferentes
porcentajes de amina (phr= 22, 32, 42 y 52) por 7 dias a 30°C. Se utilizaron
diferentes porcentajes de amina para determinar si el inhibidor de corrosion
basado en aminas incidia en el curado y en las propiedades finales de la red

del nanocompuesto.

Las probetas se sometieron a ensayos de tensidbn mecanica para determinar
los mdédulos de Young, deformacién mecanica y densidad reticular; ensayos
térmicos para determinar la temperatura de transicion vitrea de los films
curados; ensayos fisicos de hinchamiento sumergiendo las probetas en
alcohol (sustancia polar) y xileno (sustancia no polar) para obtener la relacion
de hinchamiento entre la muestra saturada y la seca después de extraido el

solvente.

Los resultados mostraron que existe una correlacion entre el hinchamiento y
el médulo de Young. Para phr mayores que el optimo (phr 29) se encuentra
que hay un aumento en la absorcién y una disminucién del médulo de Young.
Ademas la relacion de hinchamiento, Q, en un medio polar (etanol) y no polar
(xileno), se mostré menor para la cloisite 20A, lo cual es deseable en los

recubrimientos anticorrosivos ya que es un indicio de que provee mejores



propiedades de barrera. La cloisite 20A, en general mostré una mejora en las
propiedades del nanocompuesto, mientras que la cloisite Na, al no ser tan
compatible con la red epdxico-amina no mostr6 mejoras en todas las
propiedades e incluso mostr6 desmejoras para el caso de la resistencia

mecanica.
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INTRODUCCION

La presente tesis es el resultado de una investigacion llevada a cabo en
las instalaciones del laboratorio de ensayos metroldgicos y materiales

(LEMAT) de la Escuela Superior Politécnica del Litoral (ESPOL).

Esta consistio en evaluar las propiedades de interés en un film
nanocompuesto para determinar los beneficios de incluir organoarcillas
(CNa, C20A) en la composicion de pinturas anticorrosivas para mejorar e

incrementar su vida util.

Para ello se determinaron los experimentos pertinentes que nos permitan
encontrar la proporcién de epéxico-amina de un film nanocompuesto que
dé como resultado una estructura 6ptima de la red en funcién de las
propiedades deseadas, analizando la relacion entre la variacion de

porcentajes de los grupos amino respecto a la resina.

La hipdtesis que se planted es que para una relacion de 32 % en peso de
amina se obtiene la mejor combinacidon de propiedades de interés,
modulo de Young mas alto, menor relacion de hinchamiento, temperatura

de transicion vitrea y descomposicion mayor.



Las propiedades mecanicas de red, entre las cuales esta el modulo de

elasticidad, las analizamos mediante un ensayo de tension.



CAPITULO 1

1. ANTECEDENTES

1.1 Resultados de Otros Estudios

Existe evidencia de que al modificar matrices de resina epdxica
con la adicién de arcillas se mejoran las propiedades mecanicas.

Se ha logrado aumentar el médulo de Young en estado vitreo en
diferentes combinaciones de resina epoxica y agente de curado.
En dos casos que demuestran este efecto se usd una resina
epoxica tipo bisfenol A, lo que vario fue el agente de curado; que
para un caso fue anhidrido hexahidroftalico, combinacion que
mostré un aumento del 58%, y para el otro se us6é una

polieteramina de la serie Jeffamine®, que mostré un aumento de



mas de 10 veces afiadiendo un 15% del volumen de arcilla tratada
con sales de alquilamonio. [1], [2], [3], [4], [5], [6]

En general el incremento en las propiedades mecanicas de
nanocompuestos ha sido atribuido al grado de exfoliacién de las

laminas de silicato. [7]

En otro estudio, Balakrishnan y sus colegas concluyeron que la

temperatura de transicion vitrea varia ligeramente. [8]

Diaminas de poliéter con pesos moleculares muy bajos tales como
D-230, D-400 y D-418 han sido utilizadas como agentes curadores
para resinas epoxicas de diglicidil éter de bisfenol A (DGEBA) [9],

[10], [11], [12].

Preliminares investigaciones indicaron que los inhibidores de
corrosion se pudieron intercalar entre la capas en las arcillas
comerciales Cloisite Na y Cloisite 20A logrando un aumento en el
espacio basal de sus capas interlaminares, lo cual mejora la
compatibilidad y distribucién de las arcillas con los epdxicos. [13]
Los resultados obtenidos con el surfactante carboxilato de amino
mediante los analisis realizados demostraron que la Cloisite 20A

obtuvo los mejores resultados; el analisis de XRD mostré un



aumento de 12 A° en el espacio interlaminar; los analisis de TGA
demostraron un incremento en la temperatura de degradacion de
la cloisite 20A; en los datos de FTIR se aprecian ligeros cambios
en la estructura de la cloisite, que junto a un analisis de
composiciéon de SEM, corroboran la presencia del inhibidor dentro
de las capas de la arcilla. [13]

La proporcion de 32 phr otorgara las mejores propiedades ya que
ésta es la relacidon estequiométrica, es decir, a la cual la
temperatura de transicion vitrea es mayor. En tal relacion optima,
la formulacion es tal que no existe sobrante de grupos amino o
epoxico. Esto es bueno ya que minimiza cambios que puedan ser
causados por futuras reacciones, en especial debido al exceso de

amina. (Ver APENDICE D).

1.2 Formulacion de Hipoétesis

La presencia del inhibidor de corrosion provocd un aumento en el
espacio interlaminar, lo cual provee una mejor distribucion de las
arcillas dentro de la red epoxica. También mejora la compatibilidad
lo que hace presuponer que habra una red mejor formada.

El hecho de tener una mejor distribucion (dispersion) de las arcillas
deberia evidenciarse en propiedades térmicas tales como la

temperatura de transicion vitrea y la temperatura de



descomposicion. A su vez la calidad de la red formada se la puede
investigar mediante propiedades mecanicas y fisicas como el
modulo de elasticidad y la capacidad de hinchamiento ya que con
una red mejor distribuida y una composicion éptima no se permitira
reacciones adicionales con el ambiente, dandole mas estabilidad y
permeabilidad contra agentes corrosivos. Por lo tanto, basandose
en los estudios realizados anteriormente, existira una cantidad de
amina a temperatura ambiente la cual proveera las mejores
propiedades mecanicas [9], la cual en base a estudios del
fabricante de la amina es el 32.

En base a esta evidencia la hipdtesis es que la adicion de un
inhibidor de corrosion (carboxilato de amino), y nanoarcillas
(arcillas 20A y Na) mejorara las propiedades de barrera del film de
epoxico-amina, es decir, se obtendra un mayor modulo de
elasticidad, mayor temperatura de transicion vitrea y una menor
relacién de hinchamiento para la composicion éptima.

Los resultados de estudios anteriores permitieron determinar
cuales serian los ensayos que se realizarian para comprobar éstas
propiedades de red y barrera de interés para las aplicaciones en

pinturas.



CAPITULO 2

2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1 Teoria de Arcillas y Nanoarcillas

Nanoarcilla es el término que se refiere a la nueva generacién de
arcillas procesadas, en forma de discos con espesor nanométrico,
que pueden ser quimicamente modificadas para hacerlas
compatibles con los mondmeros organicos y con los polimeros. Se

suelen denominar “organoclays”. [14]

Las nanoarcillas son arcillas modificadas mediante manipulacién
controlada a nivel nanométrico, con un disefio especifico de su
estructura para cada aplicacion. “Nanoarcillas” es un nombre dado
exclusivamente por empresas comercializadoras. ElI nombre
reconocido cientificamente es organoarcilla. La nanoarcilla es un
material hibrido (organico e inorganico) donde los cationes

inorganicos entre las capas de arcillas como Na*, Ca*?, K*, etc., son



reemplazados por cationes organicos, lo que conlleva a un
incremento entre las capas tetraédricas de silicio promovido por la

penetracion de modificaciones organicos entre las capas.

%NH — —
MH.
hH Cal P M 17 A

s??’

lenes orgédnicos
e Alkilamini

Montmarillenita inorganica

Ma

125 A

o
Mh Ll

Monoarcilla (Montmorillonita hibrida)

FIGURA 2.1. PROCESO DE INTERCAMBIO DE CATIONES

INORGANICOS POR CATIONES ORGANICOS. [14]

Caracteristicas de las Organoarcillas
¢ Su extremadamente pequefio tamano de particula (inferior a
5 nm).
e Su morfologia laminar (filosilicatos).
Las sustituciones isomorficas, dan lugar a la aparicion de cargas en
las laminas y a la presencia de cationes débilmente ligados en el

espacio interlaminar.



Entre las propiedades fisicas de la montmorilonita cuando es tratada
con los iones alquilamonio, esta su alta capacidad de hinchamiento
en fluidos organicos tales como pinturas, debido a su alta capacidad
de intercambio cationico. La capacidad de intercambio cationico es la
suma de todos los cationes de cambio que un mineral puede
absorber a un determinado pH. Es equivalente a la medida total de
cargas negativas del mineral. El valor de capacidad de intercambio
catidnico de las organoarcillas se encuentra alrededor de los 80

meq/100 g.

Esta gran capacidad de intercambio catidnico implica que son
capaces de cambiar facilmente los iones fijados en la superficie
exterior de sus cristales, en los espacios interlaminares, o en otros
espacios interiores de las estructuras, por otros cationes existentes

en las soluciones.

La hidratacion e hinchamiento y la deshidratacion del espacio
interlaminar son propiedades caracteristicas de las nanoarcillas, y de
ahi radica su importancia en el campo industrial. Aunque estos
efectos ocurren independientemente del tipo de catiéon de cambio que
esté presente, en lo que respecta al grado de hidratacién si afecta el

tipo de cation interlaminar y la carga de las laminas.
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La absorcion de un solvente en el espacio interlaminar conlleva a la
separacion de las laminas, y consecuentemente al hinchamiento.
Este proceso depende del balance de fuerzas de atraccién entre
cation-lamina. A medida que la separacion entre las laminas
aumenta, las fuerzas de repulsidn electrostatica entre laminas
aumentan, contribuyendo al proceso de hinchamiento llegando a

separar completamente unas laminas de otras.

A continuacién se muestra en la figura 2.2 el grado de afinidad de las

organoarcillas con sustancias polares.

Cloisite® Selection Chart Based on Polymer/Monomer Chemistry

Clolsite” 15A

Clolshe® 20A

Clolsite® 93A

Cloisite® 25A

Cloisite” 10A

Cloisite® 30B

Cloisite” Na+
(Aqueous Systeins)

FIGURA 2.2 AFINIDAD DE LAS ORGANOARCILLAS CON
SUSTANCIAS POLARES (FUENTE:

WWW.NANOCLAY.COM)
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2.1.1 Cloisite Na

La Cloisite Na es una arcilla que pertenece al grupo de las
montmorilonitas 'y es completamente natural. Las
montmorilonitas se caracterizan por tener en su estructura dos
capas tetraédricas de silicio en los extremos y una capa
octaédrica generalmente de aluminio o magnesio en el centro

como se observa en la Figura 2.3. [15]

Si0, (Tetrahedral) A i
Nat
Al,Fe, Mg (Octahedral) Lamina de Silicato
~1nm
$i0, (Tetrahedral) | Espacio Basal
Galeria

FIGURA 2.3 ESTRUCTURA DE LA NANOARCILLA SODICA

Es comercializada como aditivo para plasticos para mejorar

diversas propiedades fisicas, como refuerzo y efecto barrera.
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Entre sus caracteristicas principales esta la capacidad de

intercalarse con facilidad en caso de existir compatibilidad.

La cloisite Na es un compuesto inorganico, por lo que es
incompatible con agentes organicos por lo que requiere un
proceso de transformacién de arcilla sédica a organoarcilla
(nanoarcilla) mediante tratamiento superficial con un

surfactante.

En este proceso se mezcla el surfactante con la arcilla sédica,
de manera que se realice un intercambio catidnico entre éstos y
finalmente se modifique la arcilla organicamente.

Este procedimiento aparte de crear compatibilidad entre la
arcilla sédica inorganica con moléculas organicas, al permitir la
intercalacion del surfactante organico, expande la galeria, es
decir el espacio basal en el que se encuentran los iones

sddicos, para el caso de la arcilla sédica.

2.1.2 Cloisite 20A

La nanoarcilla Cloisite 20A, es una arcilla natural tipo
montmorilonita modificada con una sal de amonio cuaternario

(2M2HT, dimethyl, dihydrogenated tallow, quaternary
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ammonium). Donde HT es Tallow hidrogenado y T es Tallow:

~65% C18, ~30% C16, ~%5 C14. Anién: cloruro.

CHj3

|
CH; — N*— HT
o
HT

FIGURA 2.4 ESTRUCTURA QUIMICA DE LA NANOARCILLA

CLOISITE 20A

La Cloisite 20A es originalmente una arcilla sodica. La cual fue
modificada mediante un tratamiento superficial con sal de

alquilamonio. En la Figura 2.5 se observa la expansion en la

galeria debido al tratamiento.

Arcillla Nano-arcillla

— i | -5 nm
| |: — | | l

0, e~
NW

Reladdn 20-50 e/ R acidn 100-1000 rEfg

1.M.Daniel, Society of Expetimenta Mechanics, 47 (3), 2003
1. Lee Mac Thesis, Quesn’s University, 2002

FIGURA 2.5 EXPANSION DEL ESPACIO ENTRE CAPAS EN

LA NANOARCILLA SODICA TRATADA
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A este comportamiento de expansion se lo conoce como
intercalacion cuando se ordenan y separan las capas de
silicatos de forma paralela, mientras que cuando se separan
una mayor distancia e incluso se dispersan estas capas de
silicatos se lo conoce como exfoliacion. Esto se puede observar

en la Figura 2.6.

“'-‘ g ' ! .‘e_. '.—.."\ . e
Phase separated Intercalated Exfoliated

FIGURA 2.6 MECANISMOS DE MEZCLADO DE ARCILLA EN
MATRIZ EPOXICA, FASE SEPARADA, INTERCALADA Y

EXFOLIADA [7]

2.2 Teoria de Grupo Amino y Resina Epdxica

La resina EPON™ 828, es una resina epodxica liquida transparente no
diluida que contiene bisfenol A /epiclorohidrin. Mejora las
propiedades mecanicas, adherentes, dieléctricas y da resistencia
quimica si es curada con el agente apropiado. Esta resina epoxica es
utilizada en la industria para fabricar tuberias de fibra reforzada,

tanques, herramientas, moldes, adhesivos para la construccién,
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aplicaciones eléctricas y aeroespaciales, recubrimientos para
mantenimiento en aplicaciones marinas, laminas y encapsulados

eléctricos.

H;

g C.
(-1{3—(.‘H-—(.‘H;{O—@—C—@»OO—C@O—CH;CH-CH;
N s | I B \ /

0 CH, Jn C o

Hy

FIGURA 2.7 ESTRUCTURA QUIMICA DE LA RESINA EPON 828

Jeffamine® D-230, es una polieteramina caracterizada por cadenas
repetidas de oxipropileno. Es un amina bifuncional primaria cuyo
peso molecular promedio es 230. Funciona como un agente curador
epoxico. Entre las aplicaciones de esta amina esta su uso como
agente de curado para epoxico y forma sales para su uso con
surfactantes. Algunos de los beneficios de la amina D-230 son tener
una viscosidad baja, es completamente miscible en una gran
variedad de solventes, incluyendo al agua. Provee recubrimientos y

adhesivos transparentes, tenaces y resistentes a impactos.

HoN NH>

CHs CHs
X=25

FIGURA 2.8 ESTRUCTURA QUIMICA DE LA AMINA JEFFAMINE

D-230
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Hay una relacion estequiométrica entre la resina epdxica y la amina
para la que no hay aminas libres. En un film sélo de epdxico-diamina

esta relacion es 4:1, como se observa en la figura 2.9.

YT 2 OO OO}

FIGURA 2.9 REPRESENTACION ESQUEMATICA DE LA
TOPOLOGIA DE LAS REDES EPOXICO- AMINA

A) ESTEQUIOMETRICA Y B) NO ESTEQUIOMETRICA. [16]

2.2.1 Formacion del Film

A continuacion se muestra el proceso de formacion de un

nanocompuesto formado por epdxico-amina

Amine

Nano-
> @ o composite

Epoxy Resin

Layered Silicate

FIGURA 2.10 FORMACION DEL FILM
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2.3 Inhibidores

Los inhibidores de corrosion o surfactantes, también Ilamados
agentes activos de superficie, son moléculas que contienen al menos

un grupo de cabeza hidrofilico y un grupo de cola hidrofdbico.

Existen surfactantes catidonicos, que son moléculas con carga
positiva en los grupos de cabeza, los surfactantes anddicos que son
moléculas con carga negativa en los grupos de cabeza y los
surfactantes mixtos que contienen grupos de cabeza con ambas

cargas; grupo positivo (amina) y grupo negativo (carboxilato).

Las aminas proveen proteccion catédica creando una barrera e

inhibiendo la formacién de H2 en ambientes acidos.

El surfactante carboxilato de amino (RM-210) es un inhibidor de
corrosion organico que ha sido utilizado en pinturas, desengrasantes,
fundas plasticas y limpiadores para metales. Tiene un aspecto solido
cristalino y se trata de un surfactante tipo mixto, ya que posee un

grupo carboxilo y un grupo amino.
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Mejoramiento de las Propiedades

Especificamente, la incorporacion de organoarcillas dentro de
polimeros ha sido demostrada que mejora las propiedades fisicas y

de barrera de los ultimos [17], [18].

Este mejoramiento en las propiedades de barrera se da como
resultado de una estructura exfoliada dentro de la matriz epdxica, lo
cual significa que las laminas individuales de nanoarcilla separadas y
bien dispersas dentro de la matriz polimérica generan un camino
tortuoso de traspasar para las moléculas penetrantes, ver Figura

2.11.

FIGURA 2.11 CAMINO TORTUOSO DE LAS MOLECULAS A

TRAVES DEL NANOCOMPUESTO. [15]
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Basicamente el trabajo de las nanoarcillas es mejorar la durabilidad
de la pintura epodxica y aumentar sus propiedades de barrera al

impedir la difusién del agua a través de la capa de material epdxico.

Sin embargo, aparte de la estructura exfoliada, es posible que se dé
otro tipo de estructura que es mucho mas frecuente en este tipo de
nanocompuestos, esta es la estructura intercalada. Obviamente el
mejoramiento de las propiedades de barrera sera menos
pronunciado por su estructura intercalada, debido a la dispersion no
uniforme de la nanoarcilla en la matriz polimérica y por ende la falta
del camino tortuoso que se encuentra presente en los compuestos
exfoliados.

El uso de nanoarcillas dentro de matrices poliméricas epoxicas

conlleva una gran variedad de mejoras, tales como:

¢ Incremento del esfuerzo de tensién y del médulo de Young.

¢ Incremento de la rigidez dinamica.

e Mejoramiento de la retardancia a la flama.

e Incremento de la barrera a los gases (oxigeno y diéxido de
carbdn), permeacioén al agua e hidrocarburos (gasolina, metanol y
solventes organicos).

e Baja densidad del compuesto.

¢ Buenas propiedades estéticas como claridad y brillo.
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e Mayor resistencia al rayado aun con cargas bajas (1-5 % peso).
e Gran incremento en la rigidez y la HDT con una baja pérdida de

resistencia al impacto.

Con nanocompuestos en su estructura, los polimeros presentan un
incremento en las propiedades de barrera a la humedad, solventes.
Los usos potenciales de nanocompuestos basados en matrices
poliméricas son el resultado del mejoramiento de las propiedades

mecanicas (mddulo de Young) y estabilidad a la temperatura.

2.4 Propiedades Mecanicas

Un ensayo de tension es un meétodo para determinar el
comportamiento de materiales bajo cargas de estiramiento axial. Los
datos del ensayo se usan para determinar el limite elastico, el
alargamiento, el modulo elastico, el limite proporcional, la reduccidn
del area, la resistencia a la traccion, el punto de fluencia, el esfuerzo
de fluencia y otras propiedades de traccién. Los ensayos de tension
a temperaturas elevadas proporcionan los datos de fluencia. En
ASTM E-8 se proporcionan los procedimientos para los ensayos de
traccion de metales. Los métodos para los ensayos de traccion de los
plasticos se describen en ASTM D-638, ASTM D-2289 (velocidades

de deformacién altas) y ASTM D-882 (laminas finas). En ASTM D-
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2343 se describe el método para los ensayos de traccion de las
fiboras de vidrio; ASTM D-897, adhesivos; ASTM D-412, caucho

vulcanizado. [19]

El moédulo de elasticidad es una medida de la velocidad del cambio
de deformacion como funcion del esfuerzo, la cual también es
representada por medio de la pendiente de la seccion en linea recta
de un diagrama carga-deformacién. El médulo elastico tangente es la
pendiente del diagrama esfuerzo-deformacion en cualquier punto. El
modulo elastico secante es el esfuerzo dividido por la deformacion en
cualquier valor determinado de esfuerzo o deformacién. También se

conoce como modulo secante de elasticidad.

/
W 5, Tangenmum'lslus T 5_ _
w3 . 7]
@ | of elasticity= _a1 F_uj'
) . Secantmodulus &=
|

of elasticity=2
V=g

€

3 Strain—» —— Strain—

FIGURA 2.12 MODULO DE ELASTICIDAD [19]

Limite proporcional: ElI mayor esfuerzo en el que éste es
directamente proporcional a la deformacién. Es el mayor esfuerzo en

el cual la curva en un diagrama esfuerzo-deformacién es una linea



22

recta. El limite proporcional es igual al limite elastico para muchos

metales.

»

Proportional
limit

Stress

Strain——»

FIGURA 2.13 LIMITE PROPORCIONAL [19]

2.5 Propiedades Térmicas

La calorimetria diferencial de barrido (DSC, Differential Scanning
Calorimetry) permite el estudio de aquellos procesos en los que se
produce una variacién entalpica, por ejemplo determinacion de
calores especificos, puntos de ebullicion y fusion, pureza de
compuestos cristalinos, entalpias de reacciéon y determinacion de
otras transiciones de primer y segundo orden.

En general, el DSC puede trabajar en un intervalo de temperaturas
que va desde la temperatura del nitrégeno liquido hasta unos 600 °C.
Por esta razon esta técnica de analisis se emplea para caracterizar

aquellos materiales que sufren transiciones térmicas en dicho
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intervalo de temperaturas. La familia de materiales que precisamente
presenta todas sus transiciones térmicas en ese intervalo es la de los
polimeros. Por esta razén, el DSC se emplea fundamentalmente para
la caracterizaciéon de estos materiales y es por lo que, de aqui en
adelante, nos centraremos fundamentalmente en transiciones
térmicas en polimeros estudiadas por DSC.

En el campo de polimeros pueden determinarse transiciones
térmicas como la temperatura de transicion vitrea Tg, temperatura de
fusion Tm; se pueden hacer estudios de compatibilidad de polimeros,

reacciones de polimerizacion y procesos de curado. [20]

El analisis termogravimétrico (TGA) es una técnica analitica utilizada
para determinar la estabilidad térmica de un material, su fraccion de
componentes volatiles, el comportamiento de la desorcion, de
moléculas liquidas o gaseosas en un material sélido, para estimar la
energia de activacion de la desercion (descomposicidon) via
reacciones quimicas durante el proceso de calentamiento en una
atmosfera controlada hasta altas temperaturas (tipicamente hasta
1000°C). El analisis se lleva a cabo con un alto grado de precision,
Esto se lleva a cabo por medio de la medicion del cambio en peso de
un material en funcién de la temperatura cuando este es calentado,

se puede calentar a temperatura constante, lineal o variable. Dichas
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mediciones se llevan a cabo en una atmédsfera de aire, nitrégeno u
otros gases de arrastre inertes como el helio o argon. En algunas
ocasiones la prueba se desarrolla en una atmdsfera combinada de 1

a 5 % de O2 en N2 0 He para retrasar la oxidacion. [21]

2.6 Propiedades Fisicas (Difusién e Hinchamiento)

Difusién: Se investigd un problema de la difusion en el cual un
material es expuesto a un ambiente humedo. Dependiendo de las
condiciones ambientales y del material, el material absorbe o pierde
humedad, manifestdndose como aumento o pérdida de masa. El
objetivo es determinar el porcentaje de humedad del material como

funcion del tiempo.

M(©) = Peso del material hdmedo — Peso del material seco 100
B Peso del material seco x

Para predecir el contenido de humedad del material, el maximo
contenido de humedad, Ms y la difusividad “D” deben ser conocidas.

El siguiente método se utiliza para determinar estos parametros:
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1.- El espécimen de prueba debe ser elaborado en forma de una
placa delgada h<< L y h<<n, de tal manera que la humedad entre
predominantemente a través de las areas mas grandes.

2.- El espécimen se seca completamente en un disecador para
obtener la masa seca (M)

3.- Se sumerge el espécimen en un medio con temperatura y
humedad constante, y su peso es registrado en funcion del tiempo
(M).

4.- El contenido de humedad (porcentaje de aumento de peso) se

grafica contra la raiz cuadrada del tiempo. [22]
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FIGURA 2.14 GEOMETRIA DEL ESPECIMEN DE PRUEBA PARA
PRUEBA DE HINCHAMIENTO
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FIGURA 2.15 ILUSTRACION DEL CAMBIO DE CONTENIDO DE
HUMEDAD CON LA RAiZ CUADRADA DEL TIEMPO.

Hinchamiento: Las matrices poliméricas hinchadas con agua o
hidrogeles son sistemas que incrementan su volumen hasta alcanzar
el equilibrio fisicoquimico, en respuesta a diferentes tipos de
estimulos como la luz, fuerza ibnica, temperatura, pH, campo
eléctrico o concentracion de disolvente. Este comportamiento
caracteristico sumado a su biocompatibilidad, biodegrabilidad,
naturaleza inerte, propiedades mecanicas, resistencia quimica y
térmica, permiten que sean utilizados en diversas aplicaciones
cientificas e industriales. De particular importancia es su utilizacién
para la liberacion controlada de medicamentos farmacéuticos y

fertilizantes agricolas.
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Un gel es una estructura polimérica entrecruzada, que por accion de
un liquido experimenta hinchamiento permaneciendo insoluble sin
perder su forma original. La conservacion de la forma es el resultado
de un balance entre las fuerzas intermoleculares: dispersivas y
cohesivas, (dentro de las cuales se incluye la absorcion del
disolvente). Cuando el gel se somete a sequedad se obtiene una
estructura cristalina denominada xerogel. Si el hinchamiento se
produce por accion del agua se obtienen los denominados
hidrogeles. Estos poseen un caracter hidréfilo debido a la presencia
en su estructura molecular de grupos afines al agua (-OH, -COOH, -
CONHz, -CONH, -SOs3H), la existencia de una red polimérica los hace
insolubles en agua, y su suavidad y elasticidad se asocian con la
hidrofilicidad de los mondmeros y la densidad de entrecruzamiento.

Modelo de equilibrio de hinchamiento. En el proceso de hinchamiento
de un hidrogel, la condicion de equilibrio se logra cuando se tiene el
mismo el potencial quimico para el disolvente en el bafio circundante
y en el gel, es decir, cuando se alcanza la condicién termodinamica

Au= 0 [23].



CAPITULO 3

3. EXPERIMENTACION

3.1 Materiales, Equipos y Accesorios

A continuacion se describen los materiales utilizados en los diferentes
ensayos.

Cloisite® Na*, es una arcilla natural tipo montmorilonita, se la usa
frecuentemente como aditivo para los plasticos mejorando varias
propiedades fisicas como la resistencia mecanica, temperatura de
deflexion de calor (HDT), coeficiente lineal de expansién térmica
(CLTE) y las propiedades de barrera. Esta arcilla fue importada de las

industrias Southern Clay Products Inc. (ver APENDICE A)



Cloisite® 20A, es una arcilla natural tipo montmorilonita tratada con un

modificador orgénico, sal de amonio cuaternaria. (ver APENDICE B)

Resina EPON™ 828, es una resina epoxica liquida transparente no
diluida que contiene bisfenol A /epiclorohidrin. Mejora las propiedades
mecanicas, adherentes, dieléctricas y da resistencia quimica si es

curada con el agente apropiado. (ver APENDICE C)

EPON™ Resin|

FIGURA 3.1 RESINA EPOXICA - EPON 828

Surfactante carboxilato de amino (RM-210), es un inhibidor de
corrosidon organico, que ha sido utilizado en pinturas, desengrasantes,

fundas plasticas y limpiadores para metales. Tiene un aspecto sélido
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cristalino y se trata de un surfactante tipo mixto, ya que posee un

grupo carboxilo y un grupo amino.

FIGURA 3.2 SURFACTANTE CARBOXILATO DE AMINO (RM-210)

Jeffamine® D-230, es una polieteramina caracterizada por cadenas
repetidas de oxipropileno. Es un amina bifuncional primaria cuyo peso
molecular promedio es 230. Funciona como un agente curador

epoxico. (ver APENDICE D)
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FIGURA 3.3 AMINA - JEFFAMINE D-230

Etanol al 98%, es un compuesto polar cuya formula quimica es CHs-

CH2-OH.

FIGURA 3.4 ETANOL



Xileno, es un compuesto no polar, féormula quimica: CeHa(CHa)2.

FIGURA 3.5 XILENO

Agua desionizada o desmineralizada, libre de sales.

FIGURA 3.6 AGUA DESIONIZADA
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Equipos utilizados fueron:

e Analizador térmico SDT Q600

FIGURA 3.7 ANALIZADOR TERMICO SDT Q600

Especificaciones técnicas:

Capacidad de muestra: 200mg

Sensibilidad de la balanza: 0,1ug

Rango de temperatura: Ambiente hasta 1500°C

Sensibilidad DTA: 0,001°C

Portamuestra: Alumina 40uL/90uL
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e Maquina Universal TMI LTL2,5kN

FIGURA 3.8 MAQUINA UNIVERSAL TMI LTL2,5KN
Especificaciones técnicas:
Rango (kN): 0 hasta 2,50
Numero de columnas: 1
Espacio vertical (mm): 1170
Rango de velocidad (mm/min): 0,001 hasta 1000
Potencia (kW): 0,3

Temperatura de operacién (°C): -10 hasta + 40
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Plastografo Brabender

FIGURA 3.9 PLASTOGRAFO - BRABENDER

35



e Horno Universal Memmert UNE 550

FIGURA 3.10 HORNO UNIVERSAL MEMMERT UNE 550

Especificaciones técnicas:

Rango de temperatura (°C): 30 (5°C sobre la ambiental) hasta 250

Dimensiones, w x h x d: 630 x 920 x 650 mm

Interior: Acero inoxidable
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e Balanza Analitica electréonica LabNics 100A

FIGURA 3.11 BALANZA ANALITICA ELECTRONICA LABNICS

100A

Especificaciones técnicas:

Capacidad: 205¢g

Resolucién: 0,0001g
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e Higrémetro (Control Company)

FIGURA 3.12 HIGROMETRO

Especificaciones técnicas:
Resolucion temperatura (°C): 0,1

Resolucion humedad (%): 0,1
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e Agitador mecanico RW20-IKA

FIGURA 3.13 AGITADOR MECANICO RW20-IKA
Especificaciones Técnicas:
Agitador de hélice con indicador digital
Velocidad: 60-2000rpm
Apropiado para viscosidades: hasta 10.000 mPas

Potencia del motor consumo: 70 W
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e Base magnética calentadora:

FIGURA 3.14 BASE CALENTADORA

Especificaciones técnicas:

Rango de temperatura (°C): 0 hasta 300
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e Troquel (marca RAY RAN)

FIGURA 3.15 TROQUEL

Especificaciones técnicas:

Punzoén normalizado para ensayo de tensién ASTM D882

41
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Los accesorios se detallan a continuacion:

e Desecador

e Calibrador Vernier, Mitutoyo 0,001in

FIGURA 3.16 CALIBRADOR VERNIER
e Vasos de precipitacion: 50ml, 250ml, 500ml, 1000ml

e Agitador de vidrio

FIGURA 3.17 AGITADOR DE VIDRIO



Pipeta, 10ml
Espatula de acero inoxidable
Vidrio reloj

Mortero

FIGURA 3.18 MORTERO

Pinzas
Envases plasticos polietileno, 50ml
Envases de PVC, 150ml

Plancha de teflon, 290x210mm
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FIGURA 3.19 PLANCHA DE TEFLON
Lamina de plastico, Tmm de espesor

Guantes

FIGURA 3.20 GUANTES
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e Waipe

FIGURA 3.21 WAIPE

e Cinta adhesiva de papel

3.2 Preparacién de Arcillas

Una vez obtenidos todos los materiales, reactivos, equipos vy
accesorios antes nombrados se procede a fabricar los
nanocompuestos basados en la resina epoxica y las nanoarcillas
siguiendo los procedimientos descritos en la literatura obtenida.

Se procedié a fabricar dos tipos de films nanocompuestos conteniendo
nanoarcillas tipo Closite Na y Cloisite 20A con el agente de curado

(amina) en diferentes porcentajes, a lo que se denomina “phr” (phr =
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partes de amina/partes de epoxico). Para este estudio se realizaron
cuatro proporciones: 22, 32, 42 y 52 phr. (ver APENDICE E)

Adicionalmente se elaboraron probetas de referencia de cada arcilla sin
inhibidor, sin arcilla y con inhibidor, finalmente solo resina epdxica con
amina con las proporciones que mostraron los mejores resultados

permitiendo comparar el efecto de la adicidn de las arcillas e inhibidor.

3.2.1 Cloisite Na

Proceso de mezclado con el inhibidor de corrosion

Para preparar la arcilla Na, primeramente se debidé pesar la
cantidad de inhibidor de corrosion correspondiente con la
cantidad de arcilla para obtener 0,5 CEC. Las mezclas debian
ser a lo mucho de 10 gramos para asi asegurar un buen
mezclado. Luego, tanto la arcilla como el inhibidor en las
proporciones adecuadas se las coloca en un vaso de
precipitacion para en primera instancia mezclar manualmente
con la ayuda del agitador de vidrio. Cuando la mezcla esté
homogénea, es decir cuando no se pueda observar los cristales
del inhibidor, se procede a llevarla al plastografo Brabender™

para un realizar un mezclado utilizando calor. A continuacién se



explican los pasos seguidos para usar el equipo: Se debe
encender el plastografo y establecer las revoluciones a las
cuales giraran los tornillos donde se realizara el mezclado. Se
establecieron 30 rpm para que el proceso sea lento y asegure
un buen mezclado. Luego se programé al equipo para que
alcance una temperatura de 100°C en la zona donde se
colocara la mezcla. Se debe esperar alrededor de 5 minutos
hasta que el equipo llegue a la temperatura deseada. Una vez
listo el equipo se vacia el contenido del vaso de precipitacion
directo a la tolva de carga, teniendo cuidado de hacerlo
lentamente para que no haya pérdidas de mezcla. Verificando
que el botén “LOC” esté encendido, presionar “START” para que
los tornillos empiecen a girar y realicen el mezclado. Luego de 5
minutos apagar el equipo y desmontar la parte frontal del
mezclador, con precaucion para evitar que la mezcla se pierda.
Con la ayuda de una brocha, recolectar la mezcla y colocarla en
el vaso de precipitacion. Finalmente apagar el equipo y
mantener el vaso tapado para que la humedad o algun agente

externo se introduzca en la mezcla.
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FIGURA 3.23 ENCENDER EL PLASTOGRAFO
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FIGURA 3.24 RETIRAR LA PARTE FRONTAL DEL EQUIPO
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FIGURA 3.25 SETEAR EL EQUIPO
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FIGURA 3.27 USO DE LA BROCHA PARA RETIRAR LA

MEZCLA
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3.2.2 Cloisite 20A

Lavado de arcillas: A diferencia de la arcilla Na, la arcilla 20A
necesita ser lavada para remover iones cloruro de su
composicidn. A continuacion se describe el procedimiento para
el lavado de esta arcilla. En un vaso de 500 ml se colocan 20
g. de arcilla 20A y luego 100 ml de agua desionizada y 100 ml
de alcohol. Luego agitar durante 10 minutos aproximadamente
utilizando el agitador de vidrio. Dejar reposar la mezcla para
que decante durante unos 30 minutos, luego de lo cual con una
jeringa extraer el agua sobrenadante. Volver a colocar 100 ml
de agua desionizada y 100 ml de alcohol y repetir el
procedimiento por lo menos unas 10 veces para asegurar que
la cantidad de iones cloruro es minima. Luego colocar el vaso
en el horno universal a 60°C, durante unos 4 a 5 dias para
secar la arcilla y moler en el mortero durante 30 minutos.
Tener cuidado de después de 2 o 3 dias de haber sido
colocado en el horno verificar que no se solidifique, caso
contrario el proceso de molienda se complica. En tal caso,
sacar las partes completamente secas, molerlas y volverlas a

colocar en el vaso para que continue el secado.
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FIGURA 3.28 ARCILLA EN PROCESO DE LAVADO -

DECANTACION

Proceso de mezclado con el inhibidor de corrosion

Una vez que se tiene la arcilla completamente seca y bien
molida se sigue el mismo procedimiento que la arcilla Na para

el mezclado con el inhibidor de corrosion.

3.3 Preparacion de probetas

Para fabricar las probetas necesarias para los ensayos, se elaboraron
moldes utilizando laminas de plastico de 1 mm de espesor. Se
necesitaban probetas para el ensayo de tensién y de hinchamiento,

mientras que para el ensayo en el equipo TGA/DSC la muestra
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requerida era tan pequefia que se le podia tomar de las probetas de

tension una vez utilizadas.

Para las probetas de tension, se troqueld la lamina de plastico
mediante el uso del punzdén normalizado para obtener los moldes de
las probetas; posteriormente se pegd con cinta adhesiva estos

moldes a las planchas de teflén para fijarlas

FIGURA 3.29 MOLDE DE PLASTICO DE PROBETA PARA

ENSAYO DE TENSION (ASTM D-882)
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FIGURA 3.30 MOLDES PEGADOS CON CINTA ADHESIVA AL

TEFLON

Para las probetas de hinchamiento se elaboraron moldes de
10x10mm a partir de la lamina de plastico. Primero, utilizando la
espatula para agregar y pesar la resina epdoxica EPON 828 en un
vaso de precipitacion de 50ml. Seguidamente, se debe agregar la
mezcla arcilla (Na y 20A) con inhibidor a la resina y mezclar
lentamente con el agitador de vidrio durante 5 minutos. Se debe
encender la base magnética calentadora y fijarla en 30 °C. En un
vaso de 250 ml colocar un poco de agua y dentro de este recipiente
colocar el vaso de 50 ml que contiene a la mezcla. Colocar estos
vasos sobre la base calentadora y ajustar el cabezal del agitador
mecanico para que las hélices no hagan contacto con el vaso.

Encender el agitador y dejar mezclar durante 4 horas a bajas



revoluciones (60rpm). Una vez finalizado el tiempo de mezcla, apagar
tanto el agitador como la base calentadora, y retirar los vasos. Luego
dejar reposar y enfriar durante una hora. Se procede a agregar la
amina Jeffamine D-230 en la proporcién correspondiente para
obtener ya sea el phr 22, 32, 42 6 52. Para esto, colocar el vaso en la
balanza, encerarla y agregar la amina utilizando una pipeta. Luego se
mezcla manualmente por 10 minutos usando el agitador de vidrio.
Cuando se tenga una mezcla homogénea, verterla en los moldes que
previamente se habian preparado. Mediante el uso de la espatula
esparcir la mezcla en los moldes y tratar de nivelarla usando una
lamina de plastico para remover el exceso. Una vez llenos los

moldes, llevar las planchas de teflén al horno por 7 dias a 30 °C.
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FIGURA 3.31 PESAR EL VASO Y ENCERAR LA BALANZA

FIGURA 3.32 MEZCLA ARCILLA-INHIBIDOR ALMACENADA

EN EL DESECADOR
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FIGURA 3.33 USO DE LA ESPATULA PARA ANADIR MEZCLA

ARCILLA-INHIBIDOR

FIGURA 3.34 COLOCAR CUIDADOSAMENTE LA CANTIDAD

PRECISA DE LA MEZCLA ARCILLA-INHIBIDOR

57



58

3
i IR

FIGURA 3.35 AGREGAR EL EPOXICO

FIGURA 3.36 AGITAR MANUALMENTE DURANTE 10

MINUTOS
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FIGURA 3.37 VASO CON AGUA SOBRE LA BASE

CALENTADORA

FIGURA 3.38 COLOCAR VASO CON LA MEZCLA EPOXICO-

ARCILLA-INHIBIDOR DENTRO DEL OTRO VASO
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FIGURA 3.39 AJUSTAR LA POSICION DEL AGITADOR PARA

QUE HAGA CONTACTO CON LA MEZCLA
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FIGURA 3.40 ASEGURARSE QUE LA HELICE NO TOQUE EL

FONDO DEL VASO



FIGURA 3.41 MEZCLA EN REPOSO DURANTE 1 HORA

FIGURA 3.42 AGREGAR LA AMINA UTILIZANDO LA PIPETA
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FIGURA 3.43 AGITAR LENTAMENTE DURANTE 10 MINUTOS

FIGURA 3.44 RELLENAR LOS MOLDES CON LA MEZCLA
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FIGURA 3.45 NIVELAR EL CONTENIDO DE LA MEZCLA EN

LOS MOLDES

Cuando hayan pasado los 7 dias de curado en el horno, se procede a
remover las probetas de las planchas de teflén, teniendo cuidado de
que no se fracturen ya que son relativamente fragiles. Se recortaron
las rebabas de las probetas utilizando tijeras y se las almacend en
fundas herméticas dentro del horno hasta que se realicen los ensayos

respectivos.
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3.4 Ensayos

3.4.1 Ensayo de tensién

Se realizé el ensayo de tensién en un maquina de ensayo
universal TMI LTL2,5kN, perteneciente a la empresa
PLASTIGOMEZ S.A. Los ensayos se realizaron a temperatura
ambiente, la cual en las instalaciones de la empresa fue de

aproximadamente 35°C.

Para realizar este ensayo se consulté la norma ASTM D882
(ver APENDICE F), la cual aplica para probetas de espesores
de 1 mm o menos. Para un plastico la norma sugiere que para
un porcentaje de elongacién de 20 a 100, una velocidad de

ensayo de 50 mm/min.

Antes de realizar las pruebas se establecieron dos parametros
en la maquina, la velocidad de ensayo y la distancia de

separacion entre mordazas, también referida en la norma.

Primero se midi6 el espesor y el ancho de la probeta a ensayar

utilizando el calibrador vernier. Luego se procedio a colocar la



probeta entre las mordazas y seguido de esto, se taro el
equipo para dar inicio al ensayo. Una vez que la probeta
fallaba se tomaban los datos mostrados en la pantalla del
equipo, los cuales incluian la fuerza maxima aplicada,
porcentaje de deformacion, elongacién y energia absorbida por
tensién (TEA). Este procedimiento se repitio para todas las

clases de muestras que se prepararon, 60 muestras en total.

FIGURA 3.46 ABRIR LAS MORDAZAS

65



FIGURA 3.47 AJUSTAR LA PROBETA ENTRE LAS

MORDAZAS

FIGURA 3.48 AJUSTAR LA CONFIGURACION DEL

EQUIPO
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3.4.2 Prueba de hinchamiento

Con las probetas anteriormente obtenidas se realizdé un ensayo
que consistio en sumergirlas en dos medios distintos, los
cuales fueron alcohol y xileno. Para llevar a cabo este ensayo
se registro los pesos iniciales de las 48 probetas y se los
dispuso en 24 recipientes que contenian 10ml de alcohol y 24
recipientes que contenian 10 ml de xileno respectivamente.

Se esperd un dia, con la ayuda de una pinza se retiraban las
probetas del recipiente cuidadosamente y se colocaban sobre
un pedazo de waipe para remover el exceso solvente que
observaba superficialmente. Inmediatamente después se
pesaban. Para evitar cambios en las lecturas sélo se tomaba
una vez. Y se volvian a colocar dentro del recipiente después

de registrada la lectura.

Este procedimiento se lo realizdé por algunos dias seguidos
hasta que se observé un equilibrio alcanzado en los pesos.
Esto tardd entre 4 y 7 dias dependiendo del solvente y del tipo

de mezcla.
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Después de alcanzado el equilibrio se retiraba la probeta y se
la colocaba sobre una plancha de teflén para introducirla en el

horno por unos 4 dias a 30°C.

Finalmente cuando la muestra esté totalmente seca, se pesoé

nuevamente.

FIGURA 3.49 COLOCAR LA MUESTRA EN UN
RECIPIENTE CON EL LIQUIDO CORRESPONDIENTE

(ALCOHOL O XILENO)



FIGURA 3.50 USO DE LA PINZA PARA RETIRAR LA

MUESTRA

FIGURA 3.51 COLOCAR SOBRE EL WAIPE Y SECAR

LA MUESTRA

69



FIGURA 3.52 PESAR LA MUESTRA EN LA BALANZA

FIGURA 3.53 MUESTRAS HINCHADAS COLOCADAS

SOBRE EL TEFLON PARA SECAR EN EL HORNO
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3.4.3 Ensayo TGAy DSC

El equipo SDT Q600 realiza los ensayos TGA y DSC
simultaneamente utilizando un crisol que contenga la muestra y
otro que sirva de referencia.

Lo primero que se debid hacer para este ensayo es obtener
dos pequefas muestras de cada mezcla realizada que pesen

entre 6 y 10 mg.

Este equipo requiere la formulacién de un programa que
establezca el proceso al cual se va a someter la muestra. La
configuracion del programa tiene basicamente 3 etapas; la
primera, en la cual asciende desde la temperatura inicial a una
tasa de 20°C/min hasta llegar a 500°C donde se equilibra
culminando la segunda etapa. Finalmente se enciende el

ventilador para iniciar la ultima etapa que es el enfriamiento.
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FIGURA 3.54 CRISOLES PARA ENSAYO TGA/DSC

FIGURA 3.55 CRISOL PORTAMUESTRA Y CRISOL DE

REFERENCIA
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CAPITULO 4

4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.1 Ensayo de Tension

4.1.1 Determinacién del Médulo de Young, Deformacién de

Rotura

El médulo de Young es el parametro mas utilizado para
comprender la resistencia de un material en un contexto
ingenieril, por lo que es el parametro que se ha escogido
analizar para ver el efecto causado por la inclusion de
nanoarcillas y variacion de porcentajes de amina en los films
epoxicos en cuanto a propiedades mecanicas.

El médulo de Young se determina a partir de la expresion que
relaciona la fuerza aplicada sobre un area determinada y la
deformacion causada por esta fuerza, como se ve en la

siguiente ecuacion:
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Fog
=—=EXg¢,
=2

Donde o es el esfuerzo, € es la deformacién y E es el mddulo de

Young.

Si se tuvieran muchos puntos pudiera usarse la pendiente de
una linea paralela a la primera seccién de la curva (parte lineal)
o =Ee en 0,2% de la deformaciéon para determinar el médulo
de Young. Este procedimiento es necesario en materiales
ductiles para conocer el esfuerzo fluencia (con el cual se
obtiene el médulo de Young) que difiere del esfuerzo de ruptura

y del maximo.

Para este caso, el equipo solo nos da el esfuerzo de ruptura,
que para materiales fragiles, como los que considera este
ensayo, no es muy diferente del esfuerzo de fluencia debido a
que el comportamiento de la grafica esfuerzo-deformacion para
materiales fragiles sometidos a tension se puede aproximar

como lineal. De esta forma se obtiene el mddulo de Young.

Por sugerencia de la norma se realizaron 5 probetas por cada

muestra.

Para las muestras realizadas en base de epdxico- amina con

cloisite Na y 0,5 CEC de carboxilato de amino (Ep-A CNa 0,5
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CEC CA) y diferente phr se obtuvieron los siguientes

resultados promedio:

TABLA 1

PROPIEDADES MECANICAS, EP-A CNA 0,5 CEC CA

Phr €[%] Ax[mm] o [Mpa] E [Mpa]

52 4,26 0,10 34,11 797,19
42 4,18 0,13 41,29 977,57
32 3,63 0,14 37,03 1020,84

22 3,01 0,18 30,11 1002,35

Mddulo de Young
Ep-A CNa 0,5 CECCA

1200

©
a.
S 1100
2 |
£ 1000
2
o 900
©
;> i
©
)
S 700
22 32 42 52

Phr

FIGURA 4.1 MODULO DE YOUNG, EP-A CNA 0,5 CEC CA
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Para las muestras que tenian de base epdxico- amina con
cloisite 20A y 0,5 CEC de carboxilato de amino (Ep-A C20A 0,5
CEC CA) y fueron curados con diferentes porcentajes de amina

se obtuvieron los siguientes resultados promedio:

TABLA 2

PROPIEDADES MECANICAS, EP-A C20A 0,5 CEC CA

Phr €[%] Ax[mm] o [Mpa] E [Mpa]

52 3,59 0,120 32,03 904,98
42 483 0,125 47,55 993,80
32 4,64 0,152 58,05 1269,61

22 3,25 0,108 37,86 1168,56

Médulo de Young
Ep-A C20A 0,5 CECCA

1500

= 1400
-
S 1300
® 1200 T
3
2 1100 -
3
S 1000
3 900 -
N
S 800 -

700 -

22 32 42 52

Phr

FIGURA 4.2 MODULO DE YOUNG, EP-A C20A 0,5 CEC CA
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Las muestras de referencia se seleccionaron por los resultados
qgue se habian obtenido hasta el momento. Se seleccionaron las
probetas en base a la proporcidon de 32 phr. Y para estas

referencias se obtuvieron los siguientes resultados:

TABLA 3

PROPIEDADES MECANICAS, MUESTRAS PHR 32

Muestra € [%] Ax[mm] o [Mpa] E [Mpa]

Ep-A 3,88 0,17 41,77 1065,80

Ep-A 0,5 CEC CA 5,05 0,06 49,29 970,29
Ep-A CNa 4,95 0,16 50,95 1027,06

Ep-A C20A 2,40 0,26 23,91 991,89

Ep-A CNa 0,56 CECCA 3,63 0,14 37,03 1020,84

Ep-A C20A 0,5 CEC CA 4,64 0,15 58,05 1269,61




Modulo de Young [MPa]

1600
1400
1200
1000
800
600
400
200

Mad. Young promedio

HHI

Ep-A  Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A
0,5CEC Cna C20A Cna0,5 C20A
CA CECCAO0,5 CEC

CA

FIGURA 4.3 MODULO DE YOUNG, MUESTRAS PHR 32

4.1.2 Calculo de Densidad Reticular (M,)
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La densidad reticular es un parametro que se calcula en funcion

del médulo de Young por lo que estan altamente relacionados.

La ecuacion que define la densidad reticular es:

v E
€ 3RT

Donde E es el médulo de Young, R la constante universal de los

gases, T la temperatura en Kelvin a 40°C por encima de la

temperatura de transicion vitrea.

Este parametro indica el numero de moles de cadenas que hay

por centimetro cubico. Lo que tiene relevancia cuando se
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analiza las caracteristicas de la mezcla respecto a la formacion

de enlaces y estabilidad de la estructura.

Para obtener un valor de densidad de reticulado se utilizé un
factor de correccion de temperatura, debido a que el ensayo de
tensién se realizé a 35°C, aproximadamente 40°C debajo de la
temperatura de transicion. Es decir se obtuvo el médulo de

Young en estado vitreo y no elastico.

Del estudio [24] se obtuvo valores de modulo de Young en
estado vitreo y en estado elastico. De los que se aproximoé un
factor para corregir la temperatura. Este factor viene dado por la

siguiente relacion:

B Glass Modulus
"~ Rubber Modulus

El factor obtenido empiricamente fue de: 244,1
Con esto, se procedid a calcular la densidad de reticulado para

Ep-A 32 phr:

_ (1065,80)(244,1)
€ 3(35 +273)(8,314472)

= 33,86 moles/cm?3

4.2 Prueba de Hinchamiento
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La prueba de hinchamiento es un ensayo practico que se realiza para
analizar la capacidad de crear espacios en la red. Las probetas
tienen una masa y un volumen determinado que se ven afectados al
ser sumergidas en las sustancias representativas. Para este caso,
alcohol como grupo polar y xileno como grupo no polar,
representando sustancias que se encuentran en los medios en los
que se van a implementar.

Se escogieron estas sustancias debido a que posteriormente se
incluiran estos films en la composicion de pinturas anticorrosivas, las
mismas que tienen la posibilidad de estar en contacto con sustancias
como hidrocarburos y/o alcoholes que son sustancias no polares y

polares.

Indirectamente esta prueba permite corroborar que el inhibidor de

corrosion tiene un efecto en la barrera.

4.2.1 Calculo de la Relaciéon de Hinchamiento (Q)

La relacién de hinchamiento esta relacionada al espacio que
hay en la red debido a la absorcion y extraccion de un liquido,
al sumergir la probeta primero y luego secarla.

Este procedimiento veria el volumen inicial, esta relacion de

hinchamiento que se expresa en este parametro.
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La relacion de hinchamiento esta definida como:

Q =

ms

_ Megq

Donde meq es la masa de la probeta hinchada y ms es la masa

de la probeta seca.

Los resultados de la relacion de hinchamiento para la mezcla

Ep-A CNa 0,5 CEC CA en alcohol y en xileno

TABLA 4

RELACION DE HINCHAMIENTO Y PORCENTAJE DE

AUMENTO DE MASA, EP-A CNA 0,5 CEC CA. MEDIO:

ALCOHOL
Phr Meqprom  Ms prom Q % de aumento de
[a] [a] masa
52 0,1463  0,0899 1,63 -7,49%
42 0,0996  0,0737 1,35 0,43%
32 0,1175  0,0997 1,18 4,17%
22 0,1675 00,1494 1,12 3,01%
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TABLA 5
RELACION DE HINCHAMIENTO Y PORCENTAJE DE
AUMENTO DE MASA, EP-A CNA 0,5 CEC CA. MEDIO:

XILENO

Phr Meq prom  Ms prom Q % de aumento

[g] [g] de masa
52  0,1255 0,0973 1,29 0,90%
42 01130 0,0957 1,18 7,62%
32 01385 0,1245 1,12 10,12%
22 01978 0,1521 1,30 2,42%

Relacion de hinchamiento
Ep-A CNa 0,5 CEC CA
1.80
y = -0.0000031¢ + 0.0008921x? - »
160 0.0356654x + 1.5091675
1.40 ¢ Q[Alcohol]
g y= -O.OOOOW%MXZ ;
e W“”/‘ = QXileno]
—— Poly. Alcohol
1.00 oly. (Q [Alcohol])
—— Poly. (Q [Xileno])
0.80 T T )
22 32 42 52
Phr

FIGURA 4.4 RELACION DE HINCHAMIENTO,

EP-A CNA 0,5 CEC CA
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TABLA 6

PHR Y Q OPTIMO, EP-A CNA 0,5 CEC CA

PHR Q

28,41 1,14

Aumento de masa
Ep-A CNa 0,5 CEC CA

12.00%

8.00%
4.00%

% 0.00%
= 52 =¢=—Alcohol
S -4.00%
° W == Xileno
-8.00%

-12.00%

-16.00%
Phr

FIGURA 4.5 AUMENTO DE MASA, EP-A CNA 0,5 CEC CA

Los resultados de la relacion de hinchamiento para la mezcla

Ep-A C20A 0,5 CEC CA en alcohol y en xileno:



85

TABLA7
RELACION DE HINCHAMIENTO Y PORCENTAJE DE

AUMENTO DE MASA, EP-A C20A 0,5 CEC CA. MEDIO:

ALCOHOL
Phr meq prom ms prom Q % de aumento
[g] [g] de masa
52 0,1783 0,1201 1,49 1,87%
42 0,1204 0,0945 1,28 5,56%
32 0,1328 0,1196 1,12 8,81%
22 0,1296 0,1192 1,09 6,11%
TABLA 8

RELACION DE HINCHAMIENTO Y PORCENTAJE DE
AUMENTO DE MASA, EP-A C20A 0,5 CEC CA. MEDIO:

XILENO

Phr meqprom[g] msprom[g] Q % de aumento

de masa
52 0,1963 0,1657 1,18 12,18%
42 0,2118 0,1986 1,07 10,82%
32 0,1887 0,1741 1,08 14,98%

22 0,1558 0,1246 1,25 6,35%
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Relacion de hinchamiento
Ep-A C20A 0,5 CEC CA

1.60
1.50 M% 2 2
1.8719777
1.40
o 1.30 ¢ Alcohol
m  Xileno
1.20
Poly. (Alcohol)
1.10 r Poly. (Xileno)
1.00
22 32 42 52
Phr

FIGURA 4.6 RELACION DE HINCHAMIENTO,

EP-A C20A 0,5 CEC CA

TABLA9

PHR Y Q OPTIMO, EP-A CNA 0,5 CEC CA

PHR Q

30,36 1,10
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Aumento de masa
Ep-A C20A 0,5 CEC CA

20.00%
- /\/‘
X 10.00% T
3 et Alcohol
5.00% === Xileno
0.00%
22 32 42 52

Phr

FIGURA 4.7 AUMENTO DE MASA,

EP-A C20A 0,5 CEC CA
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Los resultados para la mezcla de referencia fueron:

TABLA 10

RELACION DE HINCHAMIENTO Y PORCENTAJE DE

AUMENTO DE MASA, MUESTRAS PHR 32. MEDIO:

ALCOHOL
Film Meq prom Ms prom Q % de aumento
[g] [a] de masa
Ep-A 0,1903 0,1670 1,14 5,88%
Ep-A 0,2114 0,1845 1,15 4,85%
0,5 CEC CA
Ep-A CNa 0,1439 0,1255 1,15 5,69%
Ep-A C20A 0,1485 0,1290 1,15 5,21%
Ep-A CNa 0,1175 0,0997 1,18 4,17%
0,5 CEC CA
Ep-A C20A 0,1328 0,1196 1,12 8,81%

0,5 CEC CA
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TABLA 11
RELACION DE HINCHAMIENTO Y PORCENTAJE DE

AUMENTO DE MASA, MUESTRAS PHR 32. MEDIO:

XILENO
Film Meq prom Ms prom Q % de aumento
[g] [g] de masa
Ep-A 0,1836 0,1572 1,17 9,85%
Ep-A 0,2124 0,1828 1,16 9,97%
0,5 CEC CA
Ep-A CNa 0,1483 0,1332 1,11 10,48%
Ep-A C20A 0,2636 0,2307 1,14 11,59%
Ep-A CNa 0,1385 0,1245 1,12 10,12%
0,5 CEC CA
Ep-A C20A 0,1887 0,1741 1,08 14,98%

0,5 CEC CA
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Relacion de hinchamiento

1.20
1.18
1.16
1.14
1.12
1.10
1.08
1.06
1.04
1.02

H Alcohol

H Xileno

Ep-A  Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A
0,5CEC CNa C20A CNaO0,5 C20A
CA CECCA 0,5 CEC

CA

FIGURA 4.8 RELACION DE HINCHAMIENTO,

MUESTRAS PHR 32

—

X

3

[

Aumento de masa

18.00%

16.00%

14.00%

12.00% T

10.00% T
8.00%

6.00% - H Alcohol

4.00% - H Xileno
2.00% -
0.00% -

Ep-A  Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A
0,5 CNa C20A CNa C20A
CECCA 0,5 0,5
CEC CACECCA

FIGURA 4.9 AUMENTO DE MASA,

MUESTRAS PHR 32



91

4.2.2 Calculo de Difusion

El coeficiente de difusion se obtuvo para cada mezcla segun la

aproximacion deducida por Shen y Springer [19]:

M, Dt\*7®
ﬁs =1—-—exp|—73 (ﬁ)

Donde

W, — Wo

M¢[%] = W,

x100

Y Ms, D y h son el porcentaje de contenido de humedad en el

equilibrio, el coeficiente de difusion y el espesor de la muestra.

Los resultados para Ep-A CNa 0,5 CEC CA fueron los

siguientes:

TABLA 12
COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO,

EP-A CNA 0,5 CEC CA. MEDIO: ALCOHOL

PHR Dprom [cm?/s]
52 2,00E-08
42 1,58E-08
32 9,70E-09

22 1,66E-09




92

TABLA 13
COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO, EP-A CNA 0,5

CEC CA. MEDIO: XILENO

PHR Dprom [cm?/s]
52 5,81E-09
42 5,96E-10
32 1,42E-09
22 1,39E-08

Coeficiente de difusion promedio
Ep-A CNa 0,5 CEC CA
2.50E-08
y = 2.64E-14x3 - 1.24E-11x2 + 1.42E-
2.00E-08 09x - 2.38E-0;/‘
- 1.50E-08 i\ @ Alcohol
~
€ 1.00E-08 W Xileno
O
=y ~13x3 + 1.48E-10x2 - 7.18E- -
() 5 00E-09 oL 1OE07 Poly. (Alcohol)
/ \.\ / —— Poly. (Xileno)
0.00E+00
22
-5.00E-09
Phr

FIGURA 4.10 COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO, EP-

A CNA 0,5 CEC CA. APROXIMACION POLINOMICA
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TABLA 14
PHR Y COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO OPTIMO,

EP-A CNA 0,5 CEC CA

PHR D [cm?/s]

26,96 5,90E-09

Los resultados para la mezcla Ep-A C20A 0,5 CEC CA son:

TABLA 15
COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO,

EP-A C20A 0,5 CEC CA. MEDIO: ALCOHOL

PHR Dprom [cm?/s]

52 1,96E-08
42 1,89E-08
32 9,90E-09

22 2,87E-09




TABLA 16

COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO,

EP-A C20A 0,5 CEC CA. MEDIO: XILENO

PHR Dprom [cm?/s]

52

42

32

22

3,46E-09
1,86E-10
2,03E-10

2,87E-08

Coeficiente de Difusion promedio
Ep-A C20A 0,5 CEC CA

3.5E-08
3.0E-08 4

2.5E-08
< 2.0E-08 -1.72E-12x3+ 1.75E-10x%- 4.9 o Alcohol
~ § 4.526-08 A ¢
€ 1.5E-08 B Xileno
9
o 1.0£-08 \ Poly. (Alcohol)
5.0E-09 Poly. (Xileno)
0.0E+00
-5.0E-09 32 42 52
phr

94

FIGURA 4.11 COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO,

EP-A C20A 0,5 CEC CA. APROXIMACION POLINOMICA
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TABLA 17
PHR Y COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO OPTIMO,

EP-A C20A 0,5 CEC CA

PHR D [cm?/s]

28,16 6,41E-09

Los resultados de las probetas de referencia son los que

siguen:
TABLA 18
COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO,
MUESTRAS PHR 32. MEDIO: ALCOHOL
Film Dprom [cm?/s]
Ep-A 9,10E-09
Ep-A 0,5 CEC CA 8,22E-09
Ep-A CNa 3,64E-09
Ep-A C20A 1,38E-08
Ep-A Cna 0,5 CEC CA 9,70E-09

Ep-A C20A 0,5 CEC CA 9,90E-09
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TABLA 19
COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO,

MUESTRAS PHR 32. MEDIO: XILENO

Film Dprom [cm?/s]

Ep-A 1,11E-08
Ep-A 0,5 CEC CA 1,18E-08
Ep-A Cna 9,74E-10
Ep-A C20A 3,77E-09
Ep-A Cna 0,5 CEC CA 1,42E-09
Ep-A C20A 0,5 CEC CA 2,03E-10

Coeficiente de difusion promedio

1.60E-08
1.40E-08
1.20E-08
:: 1.00E-08
£ 8.00E-09 -
o 6.00E-09 - = Alcohol
4.00E-09 -
2.00E-09 -

0.00E+00 -

H Xileno

Ep-A  Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A
0,5CEC CNa C20A CNaO0,5 C20A
CA CECCAO0,5 CEC

CA

FIGURA 4.12 COEFICIENTE DE DIFUSION PROMEDIO,

MUESTRA PHR 32.
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De las curvas de la relacién de hinchamiento y coeficiente de
difusion promedio se obtuvo los puntos 6ptimos respectivos a
cada nanoarcilla.

Siendo los puntos 6ptimos para la CNa y C20A:

TABLA 20

PHR OPTIMO, EP-A CNA 0,5 CEC CA

CNa Phr

Punto 6ptimo 27,68

TABLA 21

PHR OPTIMO, EP-A C20A 0,5 CEC CA

C20A Phr

Punto 6ptimo 29,26
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4.3 Ensayo TGA

4.3.1 Determinacion de la Pérdida de Masa (%wl)

Para determinar la pérdida de masa utilizamos el equipo
SDT Q600, que tiene la capacidad de realizar un ensayo
termogravimétrico.

Se realizaron 8 ensayos por cada grupo, es decir se
realizaron 2 muestras por cada mezcla para la Ep-A CNa
0,5 CEC CA (phr= 22, 32, 42, 52), para Ep-A C20A 0,5 CEC
CA (phr=22, 32, 42, 52) y para las referencias en phr=32,
Ep-A, Ep-A 0,5 CEC CA, Ep-A Cna, Ep-A C20A.

Los resultados de este ensayo muestran la pérdida de
masa al aumentar la temperatura desde aproximadamente
40°C hasta 500°C. También se incluye la temperatura de
descomposicion (Td4) que es la temperatura a la que se
pierde el 5% de la masa inicial, dato relevante en cuanto a
estabilidad de la probeta. La descomposicion rapida, que
requiere menor temperatura implica una mezcla no estable
cuyos enlaces no estan formando una red rigida e
impenetrable.

Para las probetas Ep-A CNa 0,5 CEC (phr= 22, 32, 42, 52)

los resultados son:
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TABLA 22
TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,

EP-A CNA 0,5 CEC CA

Phr Td[°C] % pérdida de peso, WI [%]

52 352,88 88,23
42 354,33 86,29
32 359,22 87,69
22 353,91 86,54

Temperatura de descomposicion
Ep-A CNa 0,5 CECCA

362.00
360.00
358.00
) 356.00

°§ 354.00 T
352.00
350.00
348.00
346.00 . . .
22 32 2 52

Phr

FIGURA 4.13 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION,

EP-A CNA 0,5 CEC CA
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Pérdida de peso
Ep-A CNa 0,5 CECCA

90.00
89.00 T
88.00

T 87.00
S 86.00
85.00
84.00
83.00 . .
22 32 42

Phr

52

FIGURA 4.14 PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,

EP-A CNA 0,5 CEC CA
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Sample: film Fila: C:.. \fga\Gabriela\pl1Maphr52.001

Slzap 6.8160 mg DSC-TGA Dparator'rgGM e e

Method: Ramp Run Date: 09-Jun-11 17:19
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15

120

100 I
\;ﬁso.ﬁzt 5.000% Lose

a0
B7.38% Weaight loss]
60 (5.855mg)

Weight (%)

T T
400 500

T T T T T T
100 200 300
Universal V3.9 TA Instruments.

Temperature (°C)

FIGURA 4.15 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRA |

Fila: C:__\tga\Gabrisla\p02Naphr52.001

Sample: film DSC-TGA Operator: SCM

Size: 8.2540 mg
Method: Ramp Run Date: 14-Jun-11 16:01
Instrument: SDT Q800 V20.5 Build 15
120
100

355.14'C 5.000% Lose

§_ B9.09% Weight losg]
z (7.353mg)
=

40

20

T T T T
100 200 300 400 500

Temperature (*C)

FIGURA 4.16 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRAIII
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File: C:...\tga\Gabriela\p01Maphr42.001

5 le: fil
s;r::p eB.slsmzo mg DSC-TGA Oparator: SCM
Mathod: Ramp Run Date: 14-Jun-11 18:14
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100 I
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Temperature (°C}) Universal V3,84 TA Ingtruments

FIGURA 4.17 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRAII

File: C:...\iga\Gabriela'\p02ZNaphr42.001

= le: fil
S:S-D E? slzrga mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 15-Jun-11 08:34
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£ \ 85.51% Waight losg]
= \ (B.438mg)
=]
=
40
20
o T T T T
100 200 300 400 500
Universal V3.84 TA Instruments

Temperature (°C)

FIGURA 4.18 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRA I
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Sample: film Fila: C:...\tga\Gabriela\p01MNaphr32.001
Size: B8.2620 mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 15-Jun-11 11:00
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100
358.88°C 5.000% Loss
é 87.20% Weight loss]
p= (7.205mg)
=
=
40
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o T T T T
100 200 300 400 500
Temperature (*C) Universzl V3.84 TA Instruments

FIGURA 4.19 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRAI

Sample: film

File: C:...\tga\Gabriela\p02Naphr32.001
Size: 85850 mg DSC-TGA Oparator: SCM
Method: Ramp Run Date: 15-Jun-11 13:29
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
120
100
358.54°C 5.000% Loss
80
é B8.17% Waight loss
= (7.578mg)
=
=
40
20
0

T
100

T T T
200 300 400 500
Temperature (°C) Universal V3.84 TA Instrumants

FIGURA 4.20 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRAII
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Sample: film Fila: C:.. \tga\Gabrisla\p01Naphr22.001
Size: 9.0650 mg DSC-TGA Operator: SCM
Meathod: Ramp Run Date: 15-Jun=11 16:33
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100
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T T T T
0 100 200 300 400 500
Temperature (°C) Universal V3.8A TA Insruments

FIGURA 4.21 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRA |

Sample: film

File: C:__\tga\Gabriala\p02Naphr22.001
Size: 8.3090 mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 15-Jun-11 18:54
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100
353.83"C 5.000% Lose
) 85.51% Weight loss
= (7.18Bmg)
=]
=
20
0 T T T T
0 100 200 300 400 500
Temperature (*C) Universsl V3 84 TA Instruments

FIGURA 4.22 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRA I



TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y

TABLA 23

PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,

EP-A C20A 0,5 CEC CA

Phr Td[°C] % pérdida de peso, WI[%]
52 345,31 89,12
42 351,07 88,65
32 360,89 89,17
22 353,02 87,17

370.00
365.00
360.00
355.00

Temperatura de descomposicion

Ep-A C20A 0,5 CEC CA

22 32 42 52

Phr

105

FIGURA 4.23 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION,

EP-A C20A 0,5 CEC CA
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Pérdida de peso
Ep-A C20A 0,5 CEC CA

91.00
90.00
89.00

— 88.00 T

X

= 87.00

2 86.00
85.00
84.00
83.00

22 32 42 52
Phr

FIGURA 4.24 PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,

EP-A C20A 0,5 CEC CA
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File: D:...\mezclado brabanderiphr-52.001

5 le: il
Slazr:p e*3.:’:1“21) ma DSC-TGA Oparator: SCM
Method: Ramp Run Date: 18-May=11 13:53
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100

340.11°C 5.000% Loss

£ BE.28% Weight lose|
P 7.340
5 ( ma}
=

40

20+

0 v T T T T T N T T T T T
100 200 300 400 500

Temperature (°C}) Universal V3.84 TA Ingiruments

FIGURA 4.25 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRA |

Sample: film File: D:...\segunda'phr32.001

S\za:p 8.2860 mg DSC-TGA Operatar. sgm °

Method: Ramp Run Date: 26-May-11 15:33
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15

120

100 I
\To‘c 5.000% Loss
80
|
B9.95% Weight losg
(7.484mg)

1
1

404
20 &
T . T ;
100 200 300 400 500
Universal ¥3 8A TA Instrumants.

Weight (%)

Temperature (°C)

FIGURA 4.26 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRA Il
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Sample: film

File: D....\segundaiphr42.001
Size: B.3680 mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 26-May-11 13:29
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100
353.25°C 5.000% Loss
E; BB.B8% Waight loed
;] (T.438mg)
=
20
o T T T T
100 200 300 400 500

Temperature (°C) Universal V3.9A TA Instruments

FIGURA 4.27 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRA |

Sample: film File: D:_..\segunda'phr4 2.001
Siza: 83680 mg DSC-TGA Oparator: SCM
Method: Ramp Run Date: 26-May-11 13:29
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
120
100
353.25°C 5.000% Loss
% BB.B8% Weight losd
5 (7.438mg)
=
20
o T T T T
100 200 300 400 500
Temperature (*C) Universsl V384 TA Instruments

FIGURA 4.28 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRA Il
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i \ ‘ghr-
Sample: film DSC-TGA gl:E rgk.,.r..rggzﬁladu brabender\phr-32.001

Size: 9.6630 mg
Method: Ramp Run Date: 20-May=11 15:09
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15

120
100
358.90°C 5.000% Loss
554 88.29% Weight loss]
z (8531
f"ﬁ ( ma)
=
20
0 T T T T
100 200 300 400 500
Universal V3.9 TA Ingtruments

Temperature (*C)

FIGURA 4.29 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRA |

= le: il File: D:..k idaiphr32.001

.':“»izna“J a9 1I8rgD mg DSC-TGA Dlpserator sSag:; =

Method: Ramp Run Date: 26-May-11 11:28
Instrument: EDT Q600 V20.5 Build 15

120
100 f
meac 5.000% Loss
804
g "
= ©90.05% Weight loes]
& (8.257mg)
= \
\
20
0 T T T T
100 200 300 400 500
Univereal V3,84 TA Ingtruments

Temperature (*C}

FIGURA 4.30 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRA Il
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Sample: fim File: D:...\mezclado brabender\phr-22.001
Size: 9.6300 mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 20-May-11 17:04
Instrument: EDT Q600 V20.5 Build 15
120
100
\ias‘c 95.00%
é B8.38% Waight loss]
= (8.508mg)
o
g \
20
0 T v T v T T T T T v
100 200 300 400 500
Temperature (*C) Universzl V384 TA Instruments

FIGURA 4.31 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRA |

Sample: film File: D:...\segunda'phr22.001
Size: 53250 mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 26-May-11 08:36
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
120
100
350.15°C 5.000% Lots
£ B5.97% Weight loge|
= (5.437ma)
k=2
=
40
20
o T T T T
100 200 300 400 500
Temperature (*C) Universal V3 @A TA Instruments

FIGURA 4.32 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRA Il



TABLA 24

111

TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y

PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,

MUESTRAS PHR 32

Muestra Ta[°C] % pérdida de

peso, WI [%]
Ep-A 362,43 89,34
Ep-A 0,5 CEC CA 362,87 90,48
Ep-A Cna 359,48 87,30
Ep-A C20A 356,06 88,91
Ep-A Cna 0,5 CEC CA 359,22 87,69
Ep-A C20A 0,5 CEC CA 360,89 89,17
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Temperatura de descomposicion

366.00
364.00
362.00 -
360.00 -

E 358.00 -
T 356.00 -
354.00 -
352.00 -
350.00 -
348.00 -

Ep-A  Ep-AO0,5 Ep-ACna Ep-A Ep-ACna Ep-A
CECCA C20A 0,5CEC C20A0,5
CA CECCA

FIGURA 4.33 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION,

MUESTRAS PHR 32

Pérdida de peso

92.00
91.00

90.00

89.00 -
88.00 -
87.00 -
86.00 -
85.00 -
84.00 -

Ep-A  Ep-AO0,5 Ep-ACha Ep-A Ep-ACnha Ep-A
CECCA C20A 0,5CEC C20A0,5
CA CECCA

% WI

FIGURA 4.34 PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,

MUESTRAS PHR 32
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File: G ‘amina+apoxicot 001

S l: fil
San;:p EB.SISIED mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 17=-Jun-11 09:36
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120

100 F
jam 57'C 5.000% Loss
a0
88.81% Weight losg]
(7.381ma)

Weight (%)

0 - v T T T v - T . v T T
100 200 300 400 500
Temperature (°C)

FIGURA 4.35 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A. MUESTRAI

. : Cr + i
Sze. 8%070mg DSC-TGA Cprar SO !
Method: Ramp Run Date: 17-Jun-11 11:58
Instrument: SDT Q00 V20.5 Build 15

120

100 L,
\\Ms_;g-c 5.000% Lass
80 |
90.08% Weight lass
(T481ma)
1

\

Welght (%)

T
400 500

T T T
100 200 300
Universsl V3 @4 TA Instruments

Temperature (*C)

FIGURA 4.36 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A. MUESTRAII
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5 le: il File: C:_..\amina+ ico+inhibidor1.001
ol DSCTGA  Hec. ampmeccommor
Method: Ramp Run Date: 23-Jun-11 17:25

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15

120

100 ;
363.14°C 5.000% Lose
80
1
\
20.87% Waight loss|
(8.356mg)

\
‘l

Weight (%)

| o g [ e ,
100 200 300 400 500
Temoperature (*C)

FIGURA 4.37 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A 0,5 CEC CA. MUESTRAI

Sample: fim DSC-TGA E]i:je;rgt:;;\asnéi:;uapoximﬂr'hib\dor2 001

Size: 9.2110mg
Method: Ramp Run Date: 24-Jun-11 15:04
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
120

100 }
362.91°C 5.000% Loas
80
]

20.09% Weight laes|
)

g
_51 (8.298mg
E=
40
20
o T T T T
100 200 300 400 500

Temperature (°C) Universal V3,94 TA Instruments

FIGURA 4.38 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A 0,5 CEC CA. MUESTRA I
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File: C:__\amina+epoxico+Na1.001

S Ie: fil
sgp ?a.?lurgo mg DSC-TGA Operator: SGM
Method: Ramp Run Date: 17-Jun-11 14:38
Instrument: SDT Q600 W20.5 Build 15
120
100 ;
356.04°C 5.000% Losse
é B7.38% Weight loss]
£ (7.B07ma)
k=3
=
20
o T T T T
100 200 300 400 500
Universal V3.8 TA Instrumants

Temperature (*C)

FIGURA 4.39 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA. MUESTRAI

S le: il File: C:._\amina+ +Na2.001

Sze' 6zse0mg DSC-TGA Overator S

Method: Ramp Run Date: 17-Jun-11 17:04
Instrument: SDT Q&00 V20.5 Build 15

120

100 F
W.wc 5.000% Lose
80
BT.22% Weight losg
60 | (7.203mg)

£
=
>
=
204
o T T T T
100 200 300 400 500
Universal V3.9A TA Instrumants

Temperature (°C)

FIGURA 4.40 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A CNA 0,5 CEC CA. MUESTRAII
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Sample: film Fila: G:...\amina+epoxico+20A1.001
Size: B.8370mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 18-Jun-11 09:28
Ingtrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100
355.67*C 5.000% Loss
£ BB 75% Waight lass|
= (T-B66mg)
=
=
40
20+
o T T T T
100 200 300 400 500
Temperature (*C) Universal V3.84 TA Instruments

FIGURA 4.41 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO,
EP-A C20A 0,5 CEC CA. MUESTRAI

Sample: film

File: C:...\amina+epoxico+20A2.001
Size: 7.8430 mg DSC-TGA Opsrator: SCM
Method: Ramp Run Date: 23-Jun-11 15:26
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
120
100
356.54°C 5.000% Loss
=
= 91.07% Weight lase{
5 (T143mg)
=
!
\
20
o T T T T
100 200 300 400 500
Temperature (*C) Universsl V3.84 TA Instruments

FIGURA 4.42 TEMPERATURA DE DESCOMPOSICION Y
PORCENTAJE DE PERDIDA DE PESO, EP-A C20A 0,5
CEC CA. MUESTRAII
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4.4 Ensayo DSC

4.4.1 Determinacion de la Temperatura de Transicién Vitrea

(Tq)

La temperatura de transicion (Tg) se determina utilizando el
equipo SDT Q600 en su funcién de calorimetro de escaneo

diferencial.

TABLA 25
TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,

EP-A CNA 0,5 CEC CA

Phr Tg [°C]
52 63,21
42 74,69
32 77,46

22 72,65




118

Temperatura de transicidn vitrea
Ep-A CNa 0,5 CECCA
85.00
80.00
75.00
T 70.00
B 65.00 T
60.00
55.00
50.00 . . .
22 32 42 52
Phr

FIGURA 4.43 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,

EP-A CNA 0,5 CEC CA
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i \ \ tga)
g;n;pleﬁ.gl‘lmao . DSC-TGA g:aa rgk-:-r-.‘]soégl\-al \Downloads\tga'p01Naphr52.001
Method: Ramp Run Date: 09-Jun-11 17:19
Instrurnent: SDT QE00 V20.5 Build 15
04

0.2

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (Wig/"C)

=
!
g
5]
S

&

E

o] o
B
B
o
I

024

-04 T T T
40 50 B0 7o 80 80 100

SxUn Temperature (°C) Universal V3.84 TA Instrumants

FIGURA 4.44 TEMPERATURA DE TRANSICION
VITREA, EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRA |

. e O \ taal
i;n;:plaa. 2'5";0 ma DSC-TGA g:éracfc-;F:JSDégh? \Downloads'tga\p02Naphr52.001
Method: Ramp Run Date: 14-Jun-11 16:01
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
04

61.88°C

_ 0.01715WigPC [
—|<—+.__‘__+_)|__r_,_,_g
67.57°C

—_—

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (W/g/"C)
=
|

<04 T T T T T T
30 40 50 60 70 80 90 100

Temperature (*C) Universsl \/3.04 TA Instruments

Exo Up

FIGURA 4.45 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRAIII



Sample: film

120

File: C:_..\Jorge'\Downloads!\tga'p01Naphrd 2.001
Size: 85620 mg DSC-TGA Operator: SCM
Mathod: Ramp Run Date: 14-Jun-11 18:14
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
04
E‘j‘ 0z
2
E3
g
[
E - T282°C
L 004 - e
= 00397 1W/g C N
g
3]
=
Z
e -0.2-
a
=04 T T T T T
40 50 60 70 80 90 100
Exo Up

Temperature (*C)

Universal V3.9A TA Instrumants

FIGURA 4.46 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRA |

Sample: film

File: C:...\Jorge\Downloads\tga'\p02Naphr42.001
Size: 7.5280 mg DSC-TGA Operator: SCM
Method: Ramp Run Date: 15-Jun-11 08:34
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
02
0.1
5
2
S
H
=] 0.0 )
2 7318°C I
T 7849
3
]
E 0.1
G
=
=
fal
«0.2 4
«0.3 T T T T
20 40 60 80 100 120
ExolUp

Temperature (°C)

Universsl V3 Q4 TA Instruments

FIGURA 4.47 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRAIII
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B le: il File: C:..LJ \D loads\tga'p01Naphr32.001
S DSCTGA  HuS,meereiisiciis
Method: Ramp Run Date: 15=Jun=11 11:00
Instrument: EDT Q600 V20.5 Build 15
06
04

0.24

74.23°C

—_—— 0.03981W/g'C - —
¢ -
7891

024

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (W/g/"C)
=

044
-086 T T T T T T
30 40 50 60 70 80 90 100
Exo Up

Temperature (*C) Univarsal W3 94 TA Instruments

FIGURA 4.48 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRA |

5 le: fil File: C:._\J D loads'tga\p02Maphr32.001
S s DSCTGA  Go S ggomissimsiie
Method: Ramp Run Date: 15-Jun=11 13:29

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15

08
04

g
>
= 024
g
w
k) 76.19'C
I oo T gt
] 8052°C
8
G
= .02
=
z
a

04

-06 T T T T

20 40 80 80 100 120
Sxolp Temperature (°C) Univeresl V3.84 TA Ingtrumente

FIGURA 4.49 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRAII
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5 le: fil File: C:._.\J \Downloadsitga\p01Maphr22.001
See: 80850 mg DSC-TGA Operator M
Method: Ramp Run Date: 15-Jun-11 16:33
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
04
0z

70.31°C

0.0 0.02897W/g"C
T4.TOC

-0.2+

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (Wfg/"C)

064

-0.8 T T T T
20 40 60 80 100 120

Temperature (*C) Univarsal V3.4 TA Instrumants.

Exo Up

FIGURA 4.50 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRA |

Sample: film File: C:...\Jorge'Downloads\tga'p02Naphr22 001

Size: 83080 mg DSC-TGA Operator: SCM

Method: Ramp Run Date: 15-Jun-11 18:54

Instrument: SDT Q600 W20.5 Build 15
04
02
g
e
z
E 70.70°C
8 o0 p—
T T g
T 74.88°C
I
i
8
£ .02
Q
=
Z
a
-0.4]
-0.6 T T T T
20 40 60 80 100 120
Sxoln Temperature (°C) Univeresl \i3.04 TA Instruments

FIGURA 4.51 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRA Il
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TABLA 26
TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,

EP-A C20A 0,5 CEC CA

Phr Tg [°C]
52 65,87
42 74,88
32 76,22
22 76,47

Temperatura de transicidn vitrea
Ep-A C20A 0,5 CEC CA

85.00
80.00

75.00
T 70.00
> 65.00
60.00
55.00
50.00 : : :
22 32 42 52

Phr

FIGURA 4.52 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,

EP-A C20A 0,5 CEC CA
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S le: il File: D:__\ lado brabenderiphr-52 001
sz 83150 mg DSC-TGA Oserator SO
Method: Ramp Run Date: 18-May-11 13:53
Instrument: 8DT Q600 V20.5 Build 15
04

0.2

oo B2.94°C  0.03957Wigl G
68.34°C -

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (W/g/"C)

-0.24

0.4 o | R o — -
5 80 70 &0 20 100

Exc Un Temperature (*C) Universal V3.94 TA Instruments

FIGURA 4.53 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRA |

Sampla: fim File: D:__\segunda\phr52.001

Size: 8.2860 mg DSC-TGA Operator: SCM

Method: Ramp Run Date: 26-May-11 15:33

Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
04
02
g
%
S
E 0.04 Jar (51.91°C 0.02387Wig*C - —
w T —
= 70.30°C
I
2
8
L 02
O
=
Z
a
04
06 —r—TT T L T T T
30 40 50 60 70 80 90 100
Exo Up Temperature (*C) Universsl V3 84 TA Instruments

FIGURA 4.54 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 52. MUESTRAIII



125

Sample: film Fila: D:__\mezclado brabender\phr-42 001

Size: 7.6040 mg DSC-TGA Operator: SCM

Method: Ramp Run Date: 18-May-11 16:11

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
05
TIB4C
— 0 0.04483Wig/"C
g o T R
5 T8.30°C
2
S
g
[
£ s
z
2
O
=
2z
o -0
!
15 T T T T
40 60 80 100 120 140
Exz Up Temperature (°C) Universal V3.94 TA Instruments

FIGURA 4.55 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRA |

Sample: film File: D:__‘\segundaiphr42 001

Size: 8.3680mg DSC-TGA Operator: SCM

Method: Ramp Run Date: 26-May-11 13:29

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
04
oz
g
2
g
z T346°C
2 o — N DomoTWigrS
= 7391°C
I
E
]
£ 024
Qo
=
2z
a
-0.4
-086 T T T T T T
30 40 50 60 7o 80 a0 100
ExzUp Temperature (*C} Univeres! V3,84 TA Ingtrumente

FIGURA 4.56 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 42. MUESTRAIII
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Sampla: fim File: D:...\mezclado brabender\phr-32.001
Size: 9.6630 mg DSC-TGA Operatar: SCM
Method: Ramp Run Date: 20-May-11 15:09
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
06
044
=)
5;1 02
S
Z ;
e . . 7824°C 0.03565Wig G
T oo ¢ -
2 79.83C
I
3
B 02
O
=
s 04
8
-06-
-08 T T T
40 60 80 100 120
Exo Up Temperature (*C) Universsl V3 .84 TA Instruments

FIGURA 4.57 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRA |

S la: fil File: D\ walphr32 001
Siif\;p ?.?. 1‘5?0 mg DSC-TGA Olpearator ssag:; =
Method: Ramp Run Date: 26-May-11 11:26
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
04
02

00 L , T0.45°C
04 L

0.03862W/g/"C
W

-0.2+

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (Wig/"C)

044

=08 T T T T
20 40 80 80 100 120

Temperature (°C) Univeresl V3,84 TA Instrumants

Exo Up

FIGURA 4.58 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 32. MUESTRAIII



Sample: fim
Size: 5.6300 mg
Method: Ramp

08

DSC-TGA
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File: D:...\mezclado brabenderphr-22.001
Operator: SCM

Run Date: 20-May-11 17:04

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15

04

02

-0.24

Deriv. Wt Corrected Heat Flow {W/g/"C)
o

044

7548°C

75.04°C g gasaswight
———

40 50

Exc Up

60

T T

70 80
Temperature (*C)

T
S0 100 110

Universal V3.8A TA Instrumants

FIGURA 4.59 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRA |

S Ie: fil File: D:__\ dalphr22 001
Siazr::p SB 3‘2“;0 mg DSC-TGA d;;aratcr:ssagl;; o
Method: Ramp Run Date: 26-May-11 08:36
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
04
02
TE.OB'C

-0.24

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (W/g/"C)
o

0.4 T

78.27'C

40 50
ExoUp

60

T T
70 80

Temperature (*C)

T
90 100 10
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FIGURA 4.60 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA PHR 22. MUESTRAIII
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TABLA 27
TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,

MUESTRAS PHR 32

Muestra Tg [°C]

Ep-A 76,65

Ep-A 0,5 CEC CA 78,26
Ep-A Cna 76,21

Ep-A C20A 76,66
Ep-ACna 0,5 CEC CA 77,46

Ep-A C20A 0,5 CEC CA 76,22

Temperatura de transicion vitrea

82.00
80.00

78.00 1] T T
T 76.00 -
74,00 -

72.00 -

70.00 -

68.00 -

Ep-A Ep-A0,5 Ep-A Ep-A Ep-A Ep-A
CECCA Cna C20A Cna 0,5 C20A
CECCA 0,5CEC

CA

FIGURA 4.61 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,

MUESTRAS PHR 32
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FIGURA 4.62 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A. MUESTRA |
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FIGURA 4.63 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A. MUESTRAII
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Sample: film File: C:...\tga\amina+epoxico*inhibidor1.001
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FIGURA 4.64 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
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FIGURA 4.65 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A 0,5 CEC CA. MUESTRA I
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Sample: film File: C:..\{ga\amina+epaxico+Na1.001

Size: B.7060 mg DSC-TGA Operator: SCM
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FIGURA 4.66 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA. MUESTRAI

5 le: fil File: C:._\tgalami Maz.001
L, DSCTGA Gl iggerseiees
Method: Ramp Run Date: 17-Jun-11 17:04
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
04
0z

73.79°C

77.55'C

Deriv. Wt Corrected Heat Flow (W/g/"C)

024
044
-0.6+
-08 T - T T T T . T T v T -
40 60 a0 100 120
ExoUn

Temperature (*C) Universal V3.4 TA Inetrumants.

FIGURA 4.67 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A CNA 0,5 CEC CA. MUESTRAII
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Sample: fim File: C:..\tfga\amina+epoxico+20A1.001

Size: 88370 mg DSC-TGA Operator: SCM
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FIGURA 4.68 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA. MUESTRAI

Sample: film File: C:...\tga\amina+epaxico+20A2.001
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0.6
0.4
o
5 o0z
k=
g
3 75.85°C
Lo e el S
5 ' 78.23°C
T
Z
B 02
o
=
5 04
[
=0.6
-08 T T T T
20 40 80 80 100 120
Exo Up

Temperature (*C) Univarssl V384 TA Instrumants

FIGURA 4.69 TEMPERATURA DE TRANSICION VITREA,
EP-A C20A 0,5 CEC CA. MUESTRA I
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4.5 Analisis de Propiedades

Evaluacién de propiedades mecanicas de los nanocompuestos
En los resultados del ensayo de tension se puede realizar varios

analisis.

El primero sera comparar los valores del moédulo de Young de la
Ep-A CNa 0,5 CEC CA con la Ep-A CNa, y de la Ep-A C20A 0,5

CEC CA con la correspondiente sin inhibidor.

Para el primer par se aprecia que no difieren mucho, para Ep-A
CNa 0,5 CEC CA es 1020,84 £133,11 MPa mientras que para Ep-
A CNa es 1027,06 + 44,99 MPa, por lo que una posible explicacion
seria que no hubo una buena intercalacion del inhibidor y la matriz
de resina en la arcilla, que se esperaba exista en una baja tasa
segun el analisis de compatibilidad del inhibidor de corrosion y la

arcilla.

Se ve que al estar en la matriz de resina EPON-828 y ser curado

con la amina D-230 tampoco logré un efecto notable.

Pudo haber formaciéon de compuestos de inhibidor y resina fuera
de la galeria debido a que la compatibilidad del inhibidor con la

arcilla es baja.
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Como ultima opcion pudo ocurrir que el inhibidor de corrosion se
volatilizé durante el proceso de mezclado, esta posibilidad se
corroborara o se eliminara al analizar el efecto del inhibidor en las

otras propiedades.

La diferencia es tan poca que, incluso pudo deberse a la

variabilidad del experimento.

Si se analizan los resultados de la Ep-A C20A 0,5 CEC CA,
1269,61+ 134,47 MPa y Ep-A C20A, 991,89 + 82,94 MPa, se
encontrara que si hay una mejora en las propiedades cuando se
incluye el inhibidor de corrosién en la mezcla, efecto que refleja
que la arcilla estaba exfoliada y el inhibidor logré ingresar en la
galeria formando una red mas estable y densa. Se debe
considerar también que el inhibidor tiene mayor compatibilidad con

la cloisite 20A debido a su origen organico.

Al comparar los resultados de la mezcla Ep-A CNa 0,5 CEC CA
para los diferentes porcentajes de curado podemos observar que

el modulo es ligeramente superior para una relacién de phr 32.

Mientras que para Ep-A C20A 0,5 CEC CA phr 32 el médulo de
Young es notoriamente superior respecto a las demas relaciones

de curado. Siendo la variabilidad del los datos de un 13%.
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De entre todos los tipos de mezcla probados la Ep-C20A 0,5 CEC
CA phr 32 es la que obtuvo mejor resultado en las propiedades
evaluadas con el ensayo de tension. Esto demuestra el efecto de

la arcilla C20A y el inhibidor de corrosién utilizado.

Por otro lado las probetas se comportaban fragilmente como se

muestra a continuacién en la Figura 4.70

FIGURA 4.70 PROBETA DE TENSION ANTES Y

DESPUES DEL ENSAYO

Evaluacion de propiedades fisicas de los nanocompuestos

En los resultados de hinchamiento para la Ep-A CNa 0,5 CEC CA
se pudo ver que hay un punto de equilibrio entre los dos tipos de

medios, polares y no polares, alrededor de 32 phr. Mientras que
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para Ep-A C20A 0,5 CEC CA también hay un punto de equilibrio
cerca de 32 phr, reflejando una condicion 6ptima en este punto

para ambos casos.

Se obtuvo los puntos de interseccion, para CNa es (Phr 28,41 Q

1,14) y para C20A es (Phr 30,36 Q 1,10).

En la grafica 4,5 se puede observar que existe una tendencia al
aumentar el phr, el porcentaje de aumento de masa decae
llegando a ser incluso, para Ep-A CNa 0,5 CEC CA negativo para
52 phr. Se puede apreciar que esta condicion existe para un phr
mayor a 32. Esta expresion negativa indica un decremento de
masa respecto a la masa original, situacion que sugiere que el
exceso de amina tiende a formar enlaces con el fluido en el que se
sumerge. Esto se sustenta al revisar las propiedades de la amina
Jeffamine D-230 en la ficha técnica y ver que es miscible, es decir
que al estar en exceso, estas moléculas no enlazadas se unen al

fluido formando otro compuesto.

Respecto a la relacion de hinchamiento en si, la muestra que
menor Q presenta es la Ep-A C20A 0,5 CEC CA para un phr de

32, siendo 1,12+0,02 para el alcohol y 1,08+0,01 para el xileno.
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TABLA 28
COMPARACION DE LA RELACION DE HINCHAMIENTO

PARA C20AY CNA EN ALCOHOL Y XILENO

ALCOHOL XILENO
C20A Cna C20A Cna
phr Q Q2 phr Q Q2
52 1,49 1,63 52 1,18 1,29
42 1,28 1,35 42 1,07 1,18
32 1,12 1,18 32 1,08 1,12
22 1,09 1,12 22 1,25 1,3

El hecho de que esta relacion sea menor para C20A se debe a
dos motivos principalmente. El primero es que la C20A en su
composicidn existe un porcentaje muy bajo de agua mientras que
la CNa tiene mucha mas agua, siendo la C20A mas hidrofdbica,
de manera que el volumen libre entre capas de ésta arcilla se
ocupa con las cadenas largas del modificador organico (sal de
alquilamonio), compuesto que es organico y por ende no es
compatible con sustancias polares, como el alcohol, motivo por el
cual repele dichas sustancias. El segundo motivo que podria
explicar este comportamiento es el hecho de que la arcilla 20A
esta mucho mas intercalada e incluso exfoliada, condicion que

forma una red mas densa, que no permite el facil ingreso de
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agentes externos como las moléculas de las sustancias tanto

polares como no polares.

En comparacién con los resultados de Q para la Ep-A CNa 0,5
CEC CA se evidencia mas la diferencia puesto que al no tener
tratamiento organico es compatible con las sustancias polares

resulta un Q mayor.

En los resultados del porcentaje de aumento de masa, se
analizara el porcentaje extraible al secarse. Debido a que las
probetas que contenian CNa tenian un porcentaje de agua desde
el inicio, al secarse perdieron mas masa de la que absorbieron en
el proceso de hinchamiento. Liberandose no solo el xileno y
alcohol sino también el agua que habia en la composicion debido
a la facilidad de la arcilla de absorber agua y también debido a que

la amina Jeffamine D-230 tiene grupos hidroxilos.

En el caso de la arcilla 20A, al estar exfoliado esto significa que no
hay tanto espacio libre para que un agente externo como el
alcohol o el xileno puedan ingresar. En cambio en la arcilla Na, el
espacio entre las capas es mayor ya que apenas hay una
intercalacion. La presencia de una cierta cantidad de inhibidor
provoca que haya un desplazamiento del agua contenida en la

arcilla, provocando que haya menos espacio luego de secar.
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Al revisar los resultados de difusion encontramos que para los dos
tipos de medios también existe un punto de equilibrio entre phr 22
y 32 tanto para Ep-A CNa 0,5CEC CA y Ep-A C20A 0,5CEC CA.
Estos resultados se corroboran con los obtenidos para la relacion

de hinchamiento.

Se obtuvo los puntos de interseccidn, para CNa es (Phr 26,96 D

5,90E-09) y para C20A es (Phr 28,16 D 6,41E-09).

Estan relativamente cercanos a los valores encontrados como
puntos Optimos en la relacion de hinchamiento por lo que se
obtuvo un promedio entre los correspondientes para obtener con
esta medida un solo valor éptimo para cada nanoarcilla en los

distintos medios (polar y no polar).

Segun estas propiedades se tuvo entonces que, para CNa el valor
optimo se encuentra en 28 phr y para C20A se encuentra en 29

phr.

Valores que no se contradicen al revisar las otras propiedades.
Puesto que los valores Optimos para todos los casos estan en 32
phr. Debido a que existen datos s6lo para 22,32,42,52 phr y no se
puede interpolar entre ellos, no se puede respaldar la existencia

de un pico en las curvas entre 22 y 32 phr, que es lo que sugiere
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el punto optimo hallado en la relacion de hinchamiento y el

coeficiente de difusion.

Analisis de propiedades térmicas

En lo que concierne al analisis Termogravimétrico realizado en el
equipo SDT Q600 se encontré que, para las mezclas que
contienen nanoarcillas no aumenta la temperatura de
descomposicidén, que es indicador de que los enlaces no estan
bien formados en la red, puesto que no requiere mayor energia

para romperlos.

En calorimetria diferencial de barrido (DSC) tampoco se encontré
mayor diferencia para los valores de Tg. Los maximos estan en phr
32 para ambas mezclas. Para Ep-A CNa 0,5CEC CA es
77,4612,42 °C mientras que para Ep-A C20A 0,5 CEC CA es

76,22+4,09 °C.

Pero al comparar las mezclas que contienen inhibidor vy
nanoarcillas con las que no contienen no existe mayor diferencia.
Siendo para Ep-A CNa 76,21+2,33 °C, para Ep-A C20A
76,66+1,59 °C. Es decir, esta propiedad no demuestra el efecto

de la inclusion de nanoarcillas e inhibidor de corrosion.



CAPITULO 5

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

1.

Los ensayos demostraron que existe una variacion de las propiedades
mecanicas, de barrera y de red de los films al incluir las nanoarcillas. En
general la inclusion de arcillas afectd la relacién de hinchamiento y
coeficiente de difusion para solventes polares y no polares, el médulo de

Young, esfuerzo de tension, elongacion.



142

2. Para el médulo de Young Ep-A C20A 0,5 CEC CA aumenté enun 28% y
19% con respecto a la muestra Ep-A C20A y Ep-A, respectivamente; Ep-
A CNa 0,5 CEC CA disminuy6 ligeramente en 0,6% y 4,2% con respecto
a la muestra Ep-A CNa y Ep-A, respectivamente. La organoarcilla 20A
tratada con CA tiene un mayor efecto que la CNa en incrementar el

modulo de Young.

3. Decrecimiento en el esfuerzo de tension y en la deformacion en la rotura
se relacionan con la no homogeneidad de densidad de la red, debido a

las diferentes tasas de curado dentro y fuera de la galeria.

4. Uno de los parametros medidos para analizar las propiedades de barrera
del film fue la capacidad de hinchamiento, la cual deberia ser minima
para indicar un bloqueo satisfactorio a agentes externos. Sistemas
epoxicos con C20A absorben menos una sustancia polar y no polar que
los sistemas que contienen solo epoxicos. EI Ep-A C20A 0,5 CEC CA
absorbié un 2,6% y 1,8% menos que el Ep-A C20A y Ep-A,
respectivamente. Y para un medio no polar, el Ep-A C20A 0,5 CEC CA
absorbid 5,3% y 7,7% menos que el Ep-A C20A y Ep-A. Mientras que los

sistemas que contienen CNa se comportan diferente en un medio polar y
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no polar, el Ep-A CNa 0,5 CEC CA absorbié en un medio polar un 2,6% y
3,5% mas que el Ep-A CNa y Ep-A, respectivamente. Y en un medio no
polar, el Ep-A CNa 0,5 CEC CA absorbié un 0,9% mas que el sistema Ep-
A CNa y disminuy6 en un 4,3% respecto al sistema Ep-A. Esto implica
que el tratamiento de la arcilla influy6 en la capacidad de hinchamiento; la
presencia del inhibidor en este compuesto tiene un efecto positivo, el
inhibidor de corrosion ocupa espacio dentro de la galeria dejando menos
espacio libre para absorcion de agentes externos y la hace mas

compatible con la matriz resina-epoxica.

. La relacion de hinchamiento, Q, en un medio polar y no polar, se mostro
menor para la cloisite 20A. Esto sucede debido a que esta arcilla
previamente fue tratada con sales de alquilamonio, las cuales son
cadenas largas que se encargan de hacerla compatible con sustancias
organicas. Los modificadores organicos, como la sal de alquilamonio
(cadena larga) cubren la superficie de la arcilla 20A de un lado al estar
exfoliada y del lado se encuentra el carboxilato de amino que también es
organico pero polar, haciendo la superficie compatible con la resina y la
amina. Luego fue mezclada con el carboxilato de amino, que al no

encontrar iones intercambiables, mantiene su estructura ingresando en
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los espacios que quedaron entre las cadenas de la sal de alquilamonio. Al
estar cubierta en su superficie por sustancias organicas, la resina epoxica
y la amina encuentran un ambiente propicio para enlazarse. Estos films
entonces tienen ocupado gran espacio de la galeria, dejando asi limitado
el espacio para que ingresen agentes externos tanto polares como no

polares.

La CNa absorbe mas xileno que la C20A no por efecto de arcilla sino por
efecto de intercalacién ya que no esta bien mezclado. Por otro lado, el
camino tortuoso es mayor en la C20A. En general ambos sistemas
epoxicos, los que contienen Na y 20A, en un medio polar absorben mas
que en un medio no polar. Esto sucede porque los dos sistemas tienen al
menos el carboxilato de amino, que tienen un OH en su composicion, que
la hace polar y tiende a absorber a sus semejantes.

El tipo de arcilla influye en la absorcién en un medio polar. Entre ambos
sistemas epoxicos, el que contiene CNa absorbe mas en un medio polar
que un sistema que contiene C20A, puesto que la Cna es hidrofilica
mientras que la C20A es hidrofébica, aunque el inhibidor de corrosion le

disminuye el grado de hidrofobicidad.
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7. La difusion disminuyd con la adicion de arcilla CNa tanto en un medio
polar como en un no polar. En un medio polar, el coeficiente de difusiéon
para el Ep-A C20A 0,5 CEC CA aumenté en un 51,6% y 8,8%
comparado con Ep-A C20A y Ep-A, respectivamente. Y para un medio no
polar, el Ep-A C20A 0,5 CEC CA disminuyd en un 66% y 98,2%
comparado con Ep-A C20A y Ep-A. Mientras que en los sistemas que
contienen CNa en un medio polar el coeficiente de difusién para Ep-A
CNa 0,5 CEC CA disminuy6é en un 60% comparado con Ep-A CNa y
aumentd en un 6,6% comparado con Ep-A, respectivamente. Y en un
medio no polar, el Ep-A CNa 0,5 CEC CA disminuyé en un 91,2% y

87,2% comparado con los sistemas Ep-A CNa y Ep-A, respectivamente.

8. El menor coeficiente de difusion se obtuvo para la muestra Ep-A C20A
0,5 CEC CA en xileno, resultado que se esperaba puesto que, aunque es
la red mas exfoliada es también la mas ocupada, con moléculas de
cadena larga (sal de alquilamonio) y moléculas de cadena corta
compatibles (carboxilato de amino). Y para el alcohol el menor valor lo
tuvo Ep-A CNa resultado que sorprende puesto que la cloisite Na es
compatible con sustancias polares y el film tiene mas espacio en su

estructura, lo que seria indicativo de un coeficiente de difusién mayor. Los
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sistemas epodxicos conteniendo C20A, tienen mas exfoliacion que los
sistemas con Na. Por lo tanto implica mayor dispersion y un incremento

en el camino tortuoso.

9. Los ensayos de difusién e hinchamiento nos permitieron encontrar que
para la cloisite Na el valor 6ptimo de trabajo entre medios polares y no
polares se encuentra en 28 phr y para la cloisite 20A se encuentra en 29

phr.

10.La temperatura de transicion vitrea y la temperatura de descomposicion
son propiedades térmicas que no demuestran el efecto de la inclusion de
nanoarcillas e inhibidor de corrosién. Debido a que el aumento o

disminucién en los datos obtenidos no es considerable para ningun caso.

11.Analizando las graficas de hinchamiento y mdédulo de Young,
encontramos que existe una correlacion entre estas variables. Para phr
mayores que el éptimo se encuentra que hay un aumento en la absorcion
y una disminucion médulo de Young. Esto de se debe a que hay una
mayor cantidad de aminas libres, que favorecen la absorcién debido su

polaridad. Mientras que a phr menores al éptimo se produce un ligero
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cambio en el mdédulo de Young y un aumento en la relacion de

hinchamiento.

12. El ranking de importancia en las propiedades analizadas es como sigue,
primero es la relacion de hinchamiento, el tipo de arcilla, el tratamiento de

la arcilla y el efecto del inhibidor.
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RECOMENDACIONES

1.

Para mejorar aun mas las propiedades se recomienda utilizar aminas

combinadas. (ver ficha técnica de Jeffamine para mas detalles).

Para asegurar una fabricacién adecuada de las probetas utilizar un
horno al vacio y con una atmosfera inerte. Para los moldes deben

utilizarse cavidades disefiadas para el efecto.

Utilizar una cantidad adecuada de sustancia solvente, xileno o alcohol

en este caso, para que cubra la muestra.

Hacer muestras de referencia para cada tipo de muestra.

El ensayo de tension deberia realizarse en un equipo con sistema de

adquisicion de datos para poder graficar la curva esfuerzo-

deformacion.

Realizar mas cantidad de muestras, con diferentes porcentajes de

amina intermedios entre 22 y 32 phr e incluso menores, 12 phr, para
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saber lo que ocurre con el coeficiente de difusion y la relacion de

hinchamiento en esas condiciones.

Para el hinchamiento monitorear mas seguido (cada 8 horas) para

monitorear de mejor forma el cambio en el peso.

Realizar un analisis FTIR y SEM a las probetas para corroborar ciertas

conclusiones.
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APENDICE A

HOJA TECNICA DE LA ARCILLA CLOISITE® NA*

SOUTHERN CLAY PRODUCTS ra SUSSIDIARY OF ROCKA 00D SRECIALTIES. INC

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Southem Clay Produste, Ino.
1212 Churph Strest
Conralec, T 7283

Pheina: S00-324-7881
Fax: S30-472-1803
WSO BOm

Cloisite® Na*

Typical Physical Properties Bulletin

Descriptiomn:
Cloisite® Ma” is a natural montmorillonite.

Designed Used:
Cloisite® Ma™ is an additive for plastics to improve various plastic physical properties,
such as reimforcement, HOT, CLTE and barmer.

Typical Properfies:

TreatmentFroperties: Cirganic Modifier % % Weight
Modifier Concentration | Moisture Loss on
Ignition
Cloisite® Ma~ Mone Mone 4-0% 79

Typical Dry Particle Sizes: (microns, by volume)

10% less than: 50% lass than: 80% less than:
2pm Gum 13pm

Color:  Off White

Dlansity:

Loose Bulk, lbsft’ Packed Bulk, lbs/ft Diensity, glcc
12.45 20.05 2.38




@ SOUTHERN CLAY PRODUCTS, INC. / PRODUCT BULLETIN RizC a...m...

¥ Ray Results: dggy = 11.74

For additional information or technical assistance contact Southemn Clay Products, Inc.
toll free at B0O0-324-2301.

Discisimer of Warranty: The imomation presemisd hersin |5 bedeyed b acmurshe Dot ks not 1o be Sslen 3508 WSTsnty, gusrsms:, of
representation for wihich we assume legal responsibilty. This. imformation does not grant pemmission, Soense, of &y fights or
recommendations o practios any form of propriefary inislleciunl property without obiaining the aporopriaie license or grant from the
property cwner. The Rfomation I oS=ned soiely Tor your consideration, ivesigation and werficafon, but you must debrmine the
suabilEy of the product for your speCTic appkcaion. The punchaser assumes all nsk of use of handing the matenial, Incwding bul Rot
Imited o transksring e mabsrisl within porchases's faclBes, using Fe maberal in appications speciied by the punchaser and
handing amy product which Includes the material, shether or ot in acoonianos with any shaiements made hersin,



APENDICE B

HOJA TECNICA DE LA ARCILLA CLOISITE® 20A

SOUTHERN CLAY PRODUCTS /& SUESIDARY OF ROCKWDOD SPECALTIES. INC

PRODUCT BULLETIN/Cloisite®

Cloisite® 20A

Typical Physical Properties Bulletin

Description:
Cloisited® 204 is a natural montmaorillonite medified with a guatemary ammonium salt.

Designed Used:
Cloisited® 204 is an additive for plastics to improve various plastic physical properties,
such as reinforcement, HOT, CLTE and barmier.

Typical Properties:

TreatmentProperties: Crganic Modifier % % Weight
Maodifier (1) | Concentration | Moisture Loss on
Igmition
Cloisite® 204 IMZHT 85 meqg/100g < 2% 38%
clay
CH,
I
CH,-N-HT
I
HT

‘Where HT Is Hydrogenated Tallow (~85% C18; ~30% C15; ~5% C14)

Anton: Chionde

[1) ZMIHT: dimeihyl, dehydrogenated llow, quatemary ammonium



@ GOUTHERN CLAY PRODUCTS, INC. ¢ PRODUCT BULLETN

Typical Dy Particle Sizes: (microns, by wolume)

10% less thamn: 50% less than: 20% less than:
2 <] T] 13p
Color: Off White
Density:
Loosa Bulk, Ibsit’ Packed Bulk, Ibs/ft’ Density, gloo
7.35 13.55 1.77

% Ray Results; doos = 24.24

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

foll free at 800-324-2281.

Discisimer of Warmanty: The imiomation presemisd herein |5 beleved o bz acoursbe Dok b5 rot 0 be Seen 35 3 wamanly, gusssniss, or
mepresentabion for winich we sssame legal responsiiny. This imformabion does not grant permission, Seense, oF Sy nghks or
mecommendations o practice amy form of proprietary imeleciunl property without sbiaining the aporopriaie lioense or grant from the
property cwner. The Information |5 ofened soiely for your consideration, Invesigaton and werficaton, but you must delermine the
sufshilEy of the product for your specific appicaton. The purchaser sssumes all nisk of wse of handing the materal, induding but rot
Imited i tansiering e maberial within purchaser's faclBes, using e maberisl In apploabons speciied by he purchaser and
harailing &y produc which inciuces the: matenial, whether or mol In scoondano: with 3y shiemens made hersin,



APENDICE C

HOJA TECNICA DE LA RESINA EPON™ 828

14 -
an

i Jerwan

Technical Data Sheet

Re-issued Sepbember 2005
EPCH™ Resin 828

Produst Decoripton

EPCHN™ Resin 528 Is an undliuted clear dfunclional bisphenol Afepichionihydrn derived liguid epory resin
When crozss-inked or hardened with approprisie coring sgents, very good mechanical, sdhesive, disiectric
and chemical resistance properties are obtained. Because of Bils versatiity, EFON Resin B28 has become
a sfandard epoxy resin used in formeiabon, fabrication and fusion fechnoiogy.

Eensfis

Floer reinficrced pipes, tanks and composies

Toolng, casting amd moiding compounds

« Consiruction, eiechical and semspace sdhesies

High solidsiiow V'C-C mainienance and marine coafings
Electrical encapsulations and laminates

Chemical resistant ank inings., Sooring and grouts
Base resin for spory fusion technology

Zalec Ipeoifloation

Propery Units Vakie Test Method/Standar
\8eight per Epoxids a'eg 185 — 132 ASTM D652
Wiscosity at 25°C E 110 — 1450 ASTM D445
Coler Gardner 1 T ASTM D544

Typloal Propsriiac

Property Unitz Yake Test MethodStamndard
Drensity at 2575 bigal 5.7 AITHM D147E
Dhsnisty at 2555 @mil 1.16

W' apar pressure § 350G (7T mm Hg 0.03

Fl

Refractye index {§ 25°C (77" 1573

F

Spechic heat ETUWL™F 0s




EPOM Resin 528

ProcessingHow to uss

‘Genaral informaticn
The low visoosity and oure properties of EPON Resin 828 alow iz use under various appllcaion and
fabrication fechniques inchading:

b Spraying and bnashing * Pufrusion
k Flamenfwinding » Casing
F Pressune [aminating = Moiding
b Wacuum bag laminating « Towelng
Curing Agents

EFPCM Resin 528 can be cured of cross-inksd wih a varely of ouring agents depending on propertes
desired In e fnishead product and the processing conditions smployed. Some commonly used curng
agents, recommended concentralions, typical cure schisdules employed In major end-use apploations, plus
sooes for these curing apents are displayed in Tabile 1.

Parformanss Properisc

Peromance Characiensics of Cured EFDMN Resin 528

Mechanical Properies

High peformance, Righ Strengin materials are oblained when this resin 1s cured with 3 vanety of curing
apents. Unfiled sysiems in common use have iensle values greater than 10,000 psl (89 MFa) wish moduius
values greader than 200,000 ps! (2750 MPaj. Such sysiems are nommally very rigid. Fgreaber Sewbiity Is
needed sysiems. can be fomulaked to provide up o 300% Eiongation.

Adheshve Froperties

‘Ome of the most widely recogrized propssries of cunsd B0 Resin 822 |s sirong adhesion bo s brmoaid
rarpe of subsirales. Buch systems exhilbi shesr sirength of up o 6,000 psl (21 Mpa). Cne Tachor which
confribules fo this property |5 the: low shrinkage shown by these systems during cure. Compared o other
|pOlymers, epoXy resins have ow iniemal siresses resuling in sirong and durable finished products.

Elecirical Froperties

EPCM Riesin B2E cuned sysiems hanre very good elecirical insulating chamciedsiics and dieleciric
propertes. For example, sysismis can be obtained wih anhydride and amiine curing agents having volume
resisivies up io 1 x 1016 ohm-cm, disecric conssants of 3-5 and dissipaton faciors. of 0.002 & 0.020 at
ambient comdBons. Elecinicsl encapsulsions, minstes and modding compounds 5 frequently based on
EFCH Resim 528,

‘Chamical Resistance

‘Cured BFON Resin 828 Is highly resistant 1o brosd rmnge of chemicals, including caushc, ackds, fuss and
soivents. Chemically resistant reinforced sinedures and Bnings of coatings over metal can b= formulaied
with EPON Resin 825,

Formulafing Techniques

HED-3542 (Rey. 7010 1:14:47 AM Page2af' 9



EPOM Ressin 52E

The primary components of a fermoseting resin formula ane B2 epory resin and the hardensr or cunng
agent Howewer, in practice oter materals are nomialy incorporbed to achieve special properies. For
exampke, inert flers swch as siicas, Bics, caldum slicabes, micss, clays and calchem carbonate can be
added to further reduce shrinkage and improve dimensional stabiity. Alsa, resctive diuents can be added
o0 EPON Resin B28 o reduce viscosky. The efect on visoosity Dy addng such maienals 15 shown in Figure
1.

Tabie 1/ Curing Agents for EPON™ B28

Recommended Concenfration  Typical  Deflection

Range, phra Cure  Temperature

Curing Agens= Physicaisiate Schedule TG (] appilcations L Supplers !
Time
LiF

Alphalic Amines

EFBURE™ 3223 Liguid 1z Td,ZE  120(250) ABCDEFHI £

[DETA) [77)

EFIKURE 3234 Liguid 13 Td,ZE  120(250) ABCDEFHI £

[TETA) |

EFIKURE 3200 (ASF]  Liquid = 24,25 1200250)  BCEFEH £
(TTIA
1, 150
(300

EFIKURE 3270 Liguid TS 144,25  55(133)  ASCDESHI £
[T7]

EFIKURE 3271 Liguid 18 144,25  S5(151)  ASCDESHI £
[T7)

EFIKURE 3274 Liguid 40 144,25 - ABCOEFHI £
77

EFIKURE 3230 Liguid £ Td,ZE BB(155)  ASCDESHI 1
[77)

D400 Type FEA Liguid 5 MWmin, 3188 ABCEFH 1
115240}

Cycoaliphatic Amines

EFIKURE 3370 Liguid 3 Td,ZE  E8(133)  ABCDEFHI £
[77)

EFIKURE 3352 Liguid £3 Td,ZE  B3(145)  ABCDEFHI £
[T

EFIKURE 3353 Liguid &0 14,25 54(123) ASCDEFHI £
(TTIA
h, 100
212}

HCD-3942 (Rev. 72010 1:14:47 AM

Page 3 of 3



EPOM Resin 528

FPolyamides

EFIKURE 2115

EFIKURE 3125

EFIKURE 3140

Amirdoamines
EFIKURE 3015

EFIKURE 3055

EFIKURE 3072

Ammatic Amines
EFEUREW

Metaphenyiensdamine
IMPDAY

Kethyiene dianlline
(MDA

Dlamirsdiphemyl
Sufone [DADE)

Tabie | / Curing Agents for EPON™ B28, oonf.

HCD-3542 (Rey. 72010 121447 AM)

Liguid

Ligquid

Liguid

Liguid

Liguid

Liguid

Liguid

120

Zh, 50
(751 &
2k, 150
E00y
Zh, 80
(175 &
2k, 150
200y

Sk, 125
(25T &
1k, 200

F2)

BE(185)

80i135)

115240}

BTi153)

53(138)

1s00200)

100320k

i E=

AH

ABCEFH

ABCEFH

ABCDEFHI

ABCDEFHI

ABCDEFHI

BCDGHI

BCDEGHI

BCDGHI

Page 4 of 3



EPOM Resin 528

Recommended ConcemraSon Typical Deflieciion

Eanoge phr? Cure  Temperaire
Curing Agens? Ehysicalctate Scheduls TG CF)  applcalions* Supoilens *
Time=
XZIF)
Anitydrides
Mefyl tefrahydropiiralic Liquid 80 2h, 120 130{266]  BCOGHI 311,14
Aityaride (MTHPA) {250} &
2h, 150
{300)
NADIC Methyl Liquid 30 h, 120 1BO43SE]  BODGHI 3,14
Apiyarice (NIA) [250) &
224k,
2604500)
Hexaryaropneal Soik 80 1,80 13042E5]  BCOGHI 812,14
Aritpdride (HHEA) {175} &
2n, 150
{300]
Catalysts and
Miscelanecus
2-Ethyi- S-aethy Memastanie 3 4h,50 17043300  BCDEHI 15,16
Imidazoie (EMF24) Liquid [122)8
2n, 170
1340]
EF :-Moncethyiamine Liquid 3 1h, 120 1704330)  BCOGHI 17
[BF3-MEA) [Z50) A
2h, 170
{340
Diethylaminopropylamine Soild 5 Omin, 1004213) ABC 5
N 115(240)
Dicyandiamide Soid 4 ih, 177 1504300  BCODGHI 18,19
{350]

! Cures can be =ffechesd wiilhi fese curing agents over 2 wide range of iemperatures. Higher iemperahres
yield shorier cure imes and righest Tg.

? Parts of curing agent per 100 parts of nesin.

1 Systems ouned at room fempersiores were post cursd af sSevaied iemperature o achieve defection valuess.
& Application codes: A - Coalngs; B - Adhashes; C - Castings; D - Moldings; E - Flooring; F - Paving; G -
Elecirical Laminates; H - Structural Laminates; Frilament Winding.

" Suppller Code:

1. Huntsman Chemical

2. RBA Corporation

3. E.|l. DuPont d= Memours & Co., Chemicals & Pigments Dept

&, Harshaw Chemical Company

5. Hexion Bpedalty Chemical

HED-3042 (Rev. 72010 1:14:47 AM Page Safg



EFOM Resin 626

5. BASF Comeoration

7. Amercan Cyanamid - Industrial Chemimil Div.
8. Milken & Compaimy

5. Limdyu Themicals, Inc.

10. Anihydrides and Chemicals, Inc.

11. Diwle Chesmikcal Ca., Inc.

12. Buffalo Color Comp.

13. Arr PFroducts and Chemicals, Inc.

14, Lonza

15. Inferciem

16. Polyomganiy

17. Afotech

18. BXW Troidskery

19. Ashiand Chemical

* Dimethylamino propyiamine may be substiuied at evpense of sightty reduced pot ife. Sources are 2 and
1B.

Figurs 1/ Vigoostty at 26 *C of EFON™ Recln 228 blsnde wih varioue dilusnis
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Fuskan Taahnology

EPCHN Resin 828 Is B product of cholce for a resin chemist using & specific fusion calalyst wien
processing proprieary sold epoxy resins or epory esiers. Upon reguess, Hexlon Speciaity Chemicals can
provide EFON Resin 528 exhibting exiremety low hydrotyzable and total chiorine, two end groups Sat may
be deleterious fo resin curing and long temm performance inelecrical uses.

FDA Stabus

Provislons are made In the FOW reguiaSions for the use of EPCN Resin 828, wien properiy fommaiabed,
applied and cured, for focd contact applicaions under Thie 21 Code of Federal Reguiations 175.300. The
reguiabions should b= consulisd for complete defalls. In parficulsr, we direct your atiention fo subparagraph
() of 21 CFR 1745 and the general provisions appicabie o indinect food sddives [ished there

Fage & o g



IdentiNoation and ClaceMeation
Chemical Abstract Service Reglsiry Mumber: 25085-38-6 (EPAT3CA Inventory deskpnation

Gemeric e Liguid Bisphenol A Eplchioriydrn bassd spoxy nesin.

Chemical designafion: Phenal, £ 20 - {1 -meipletiylidens) bis-polymer wiih (chioromethyl) cximne.

Figure 2 | WVicooctty - ismperafurs profile for EPON™ Recin B28

Wiscosiy, cF
H_.
(‘l—

Mo41 40 WD 1Mo 10 130 WD 1D N0 1M T Wi
I & 13 A% Al 59 &R S TN M EDOBR3

Temiperatre, = |°C|

Figure 3/ 3paciio gravity -iemparaturs profils for ERCH™ Recin B2E
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Formulation and Application Informaticn
For addticral performance chamderistics nformation coverng adheshes, minaiing, casting and moiding



EPOM Resin 528

applications, consulk bulletin 3C5T, entiied "EFCOHN Resin Bruciumal Reference Manual.” For epoxy resin
amine-cured coatings, consulk bualletin 352153, enified "Formulating Amine-Cured Coatings with EPCN
Resin.®

Figure 4 | Vicoos iy - tsmparaturs profile (for & camples of EPON™ Recin 828 ranging In viscosiy
from 118168 poles)
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Safety, Elorage & Handling
Please refer o the ME0S for the most ourment 3adfefy and Harding Infiormation.

Please: refer to the Hevion web she for Sheitf L and recommendsd Siorage information.

EPON Resin 828 |5 an undiuied Iquid epoxy resin that ks avalabie In ek cars, tank rucks and 500 pound
net cosed head drums. EFON Resin 528 s nomaly shipped in bulk from 150 °F (85 "C)to 130 °F (52 "C)
and can be siored af 120-140 "F (4560 “C) for ease of handling. The viscosEptemperature profie and the
specific gravityAemperature proflis for EFCA Resin 822 ane displayed i Flgures. I andl 3 nespectvely for
your guidance.

NOTE OF CAUTION: When checking viscosky of EPON Resin 528 Incoming samples, we caution you to
make ceriain Ghat the prodiuct s maintained at 25 +i- 001 *C before testing. You will note in Figure 4 that
EFOM Resin 828 can vary In viscosity by 10-15 polse for each degre= In iemperature S product vares
from 25 "G,

Exposure 1o thess matenals should b= minimzed amnd avolded, I iexsible, through Se observance of proper
precautions, uss of sppropriaie enginesring conimols and proper personal protecive cothing and
equipment, and adherence io proper Fanding procedures. Hone of thess materiale chould be used,
ctored, or transporied untl the handling precautions and recommendaiions 2 ctated in the
Material $atety Data Sheet (M3 0E) for thece and all other produsds being used are undensicod by
all pereons whao will work with tham. Quesions and requests for nformatbion on Hexion Speciaky
Chemicais, inC. ("Hewion”) products should be direcisd 1o your Hexlon sales nepresentatve, or ©ie Reanst
Hexioni sales ofce. infomaiiion and M3DE s on ror-Hexlon products should be obiainesd from the
respecive manufaciurer.

Faokaging

T

A TIA2090 1-14:47 AM

CO-3542 (Rev. 7472010
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Awallable in bulkk and dram quaniies.

Coniaot information
Fior product prices, avaliabily, or order placsment, Call our boles CLSmeT SEnvice number at
1-E7T7-859-2200

For Rersture and technical assistanios, wish our webshe gt www hexion oo

Band ™ Licancad trademarkes of Haxlon 3 pasdatty Chemloals, Ino.

MECLAIMER

Tre information provided hemnen was beleved by Hexion Specialy Chemicals oo be acourste at the dme of
preparation or prepared from sources. befisved fo b= rellable, but i is the responsiblEy of the user o
Irvestigaie and undersiand other pertinent sources of Infiormation, bo comply wish all laws and procedures
applicabie io the safe kanding and us= of B product and io detemine the suitabilty of the product Tor is
Imtended wse. HEXION SPECIALTY CHEMICALS MAKES NO WARRANTY, EXPRESE OR IMFLIED,
COMCERNING ANY PRODUCT OR THE MERGHANTABILITY OR FITMEES THEREQF FOR ANY
PURFOIE OR CONCERNING THE AGCURACY OF ANY IMFORMATION PROVIDED BY HEXION
SPECIALTY CHEMICALE, except that the product shal conform to contracted specHications, and that the:
product does not infringe amy vald United Siakes patent.

PD3-3342- (Rev.TH20N0 121445 AM)



APENDICE D

HOJA TECNICA DE LA JEFFAMINE® D-230

HUNTSMAN

Enriching ives through inmovation

Technical Bulletin

JEFFAMINE® D-230 Polyetheramine

JEFFAMINE D-230 polyetheramine is characterzed by repesting cxypropylens units in the backbone. As
showin by e representative structurs, JEFFAMINE D-230 pohyetheramine s a difunclional, pamary amine
with an average molecular weight of about 230. The prmary amine groups are located on secondary carbon
atoms at the end of the aliphatic polyether chan.

HzM MHz
o x
CH3 CH3

xz25

APPLICATIONS - Epowycun

. Mwﬂr‘lﬂ acids o form hot melt adhesives

» Feacks quickly with isocyanates

» Salts may be fommed readly for surfactant use
BENEFITS » Lows viscosity, color and vapor pressure

. miscible with 3 wide vaniety of solvents, including water

= Prowides tough, dear, impact resistant coatings, castings, and adhesives

» Coatings are free of surface bush prevalent with many amine cunng agents

SALES SPECIFICATIONS

5 ions Test Method*
% o Tight yellow ST-301

with slight haze permitied
Color, P+-Co 25 max. 5T-30.12
Prirmary amine, % of fotal amine 97 min. I3T-E.M4
Total acetyiatables, i 8.3 min. — 8.1 max 5T-31.28
Tetal amine, megig e 3.1 min. —B.7 max ST-5.385
Water, welc 0.20 mazx. 5T-31.53. 6

"Ne=fhods of Test are avallable from Hunlsman Corpomaiion upon neguest

ADDITIONAL INFORMATION

BRI oo
i Amines. liquids. comosie, Jypical Physical Properties
MLOUS. | polyoaypropylens diamine) AHEW [Arrine hydrogen equivalent wt ), gleq 80

HMIS Code 14 Equivalent wit. with isccyanates, gleg 120
CAS MNurnber BI4E-10:0 Viscosity, e5it, 25°C (77°F) B
US, TSCA Listed Density, gimi (loigal), 25°C 0845 (7.20)
Canadian WHMIS Classification E Rash point, PMCC, *C {°F) 121 (250)
Canada, D3L Listed pliﬁ%aqms:gcmn 1.7

an Union, EIMECSELINCS Refractive index, ng 1.44aa
w.ﬂushiia.hlﬂﬁ PWEEE:E fapor pressure, rmm Hg™C 1100
Japan, ENCS Contact Huntsman Regulatory 1133
Korea, ECL Listed

China, IECSC Listed



HUNTSMAN
Enriching fves through innovation
TOXICITY AND SAFETY

For additional information on the toxicty and safie handling of this product, consult the Material Safety Data
Shest (Safety Diata Sheet in Europe) prior to use of this product.

HANDLING AND STORAGE

Materials of Construction —

At temperatures of T3-100°F

Tanks Ca!bmsteel

Lines, vales Carbon stes

Pumps Carbon steed

Heat exchange Surfaces Stainless seel

Hoses Stainkess stesl, polyethylens, polypropylens, and TEFLON®

(Gaskets, packing P or TEFLON® (elastomers such as neoprene, Buna N, and
VITON® should be avoided)

Atmicsphers Mitrogen o dry air

At temperatures abowve 100°F (38°C)

Tanks Stainkess stesd or aluminum

Lines, Valwes Stainbess stesl

Pumps Stainless stes or Carpenter 20 equivalent

Atmicrsphers Mitrogen

WM and TEFLON® ame negistered rademants of Dupont.

JEFFAMINE® D-Z30 polyetheraming may be stored under ar at ambient temperatures for extended periods.
A nitrogen blanket is fior all storage, however, to reduce the effect of accidental exposure o high
temperatures and 1o reduce the absomption of afmosphenc moisture and carbon diowide. |t should be noted
that proncunced discoloration is Bely to occur 3t temperatures above 140°F [B0°C), whatewer the gaseous

pad.

Cleanout of lines and equi contaning JEFFAMIME D-Z30 ne can be shed sk
W water and Mﬂﬂmd?@eﬂﬁswﬂmﬁmﬁﬂﬂﬂvﬂ.%
proper method for disposal of waste matenal is by incineration with sirict cbservance of all federal, state, and
local reguiations.

AVAILABILITY

JEFFAMINE D-230 polyetheramine i available in tank cars, tank wagons, 55-gallon (200L) drums of 430

pounds [IQE-tg:l net weight, and S-gallon (18L) cans. Samples are available in Morth Amedica and Asia by
at 1-300-0620824. Samples in other locations, induding Eunops, are
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APENDICE E

CALCULOS BASICOS PARA MEZCLAS DE ARCILLA
CON INHIBIDOR Y RELACION PHR

Mezclado de la arcilla 20A con el inhibidor
Arcilla 20A CEC: 95 meq/100 g. arcilla

El calculo para 1 CEC:

m eq. _ mg.inhibidor CA 17385 mg
100 g.arcilla m eq.100 g.arcilla B 100 g.arcilla

_ 17,385 g.inhibidor
100 g-arcilla

17,385 g.inhibidor —— 100 g.arcilla
X g.— 2 g.arcilla

X = 0,3477 g.de inhibidor CA

Para un valor de 0,5 CEC:

0,17385 g.de inhibidor CA en 2 g.de arcilla

Mezclado de la arcilla Na con el inhibidor
Arcilla Na CEC: 92 meqg/100 g. arcilla

El calculo para 1 CEC:

m eq. _ mg.inhibidor CA 16836 mg
100 g.arcilla m eq.100 g.arcilla B 100 g.arcilla

_ 16,836 g.inhibidor
100 g-arcilla




16,836 g.inhibidor — 100 g.arcilla
X g.— 2 g.arcilla

X = 0,3367 g.de inhibidor CA

Para un valor de 0,5 CEC:

0,16836 g.de inhibidor CA en 2 g.de arcilla

Calculo de las proporciones de amina y epéxico para obtener diferentes
phr
EPON 828: EEW=188

JEFFAMINE D-230: AHW=60

AHW =100

hr (gramos de amina en 100 g.de epdxico) =
phr (g g p ) EEW

100 g.resina EPON 828 —— N g.amina
10 g. resina EPON 828——= X g.amina
Donde N se reemplaza por la cantidad de amina necesaria para obtener

diferentes phr: 22, 32, 42 6 52.



APENDICE F

NORMA ASTM D 882

Designation: D 882 — 02

Standard Test Method for

Tensile Properties of Thin Plastic Sheeting’
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1. Scepe *

1.1 This test method covers the detemsination of twmsile
proparties of plastics in the form of thin sheating, including
film (less than 1.0 pxm (0004 i) iz thickness).

Mere |—Filn has been albitrasihy defacd i shasling haviag il
Hhicei s greaier iben .35 mm (2010 in)

Marre 1—Tensile propefies of plesses 10 mm (004 =) or geester in
thicknce #hall be doisrmined scconding we Tea Mehad D 6338

1.2 This test methed may be wsed to mst all plastics within
the thickness range described and the capacity of the mackine

szployed

121 Sanc Weighing, Conriar-Rare-offCirip Separation
Teert— This test mathod ensploys a constant rate of separation of
the grips bolding the sods of the test specimen

1.3 Specimsen cxtumsion may be measmred in these test
mathods by grip separtion, sxtnsion mdicatens, or dsplace-
ment of gage mazks.

14 A proceders for determuining the temsile msodulns of
elasticity is inchuded at cme stuin k.

M 3—The modulus delerminalion is genceally hased n e we ol
[ ] oA al Burwever, e desirababiey of
u.n.q_ul.mm:l.l:l:ll:d:..uh:dmi! ::ru.'l:ﬁ:l.n:l]ln‘]plmnfc:
e e ol sch i i d in the g |

1.5 Tost data obtained by this test method i relevant and
approprats for mie in enginessing desizn.

1.6 The values stated n 51 units are to be regarded as the
sandard The values iz parentheses are provided for imforma-

1.7 Thiy siandend doer mof parport o gddresy off of ihe
sty comcerms, If ary asvociated with e wee. [t s ihe
nesporsibility of the wver of ty stondand fo extabiish appre-
priate saely and health praciices and defermaine the applics-
Biliry of regulmtory Insistions prior o wse.

Mere —Thw iem micthesd i sioslar o ER0 5T7-3, Bul et idered

Ieahinizally eqaivalent IR0 527-3 alkew i Mo sddss] specanen conl ju-
ralions, speciboy dilfessnl boil apenls, aml mguiiss @ edcnssmelsr of
page marks on e apedinen

1. Eeferenced Documents
11 ASTM Stamckerdy:
D 61% Practice for Conditioning Plastics for Testing®
D 638 Test Mothod for Temsile Proparties of Plastics®
[ 4040 Classification System for Specifying Plastic Mate-
als"

D 7547 Test Mathods for Phyuical Dimsemsions of Solid
Plastic Specimens?

D 6187 Practice for Cutting Film and Shesting Tect Speci-

mans”

E 4 Practices for Force Vestfication of Testing Machines®

E 681 Practice for Condacting an Interlaboratery Stmdy to

Detarmine the Procisicn of 2 Teat Mathod®
12 IR0 Simdand:
IS0 527-3 Plastics—Diotarmizaticn of Tansile Propestios—
Part 3: Test Comditions for Films and Sheats”
3. Termimology

3.1 Defimitiony—Definitions of temmes and symbols relating
to temmica testmg of plastics appear in the A=zmex fo Test
Methed I} 538,

3.1.1 Iime gwipr—grips having faces devigned to concantate
the qatirs gripping force along a single lime perpendicular to the
direction of testing smess. This is usmally done by combizing
coe standard fat faco and an cpposing face from which
protradas 2 halfroend

3.1.2 sear fofwre—a teasils faiire chamctrized by frachms
imitiating af one «dge of the specimen and progressing across
ﬂ:ﬁtpbmmatanhthwunnghbopmm an azmomzlous
lowd-deformation carve.

hunﬂamﬂhmmdhﬂmﬂmrﬂtm
.r‘hm-ﬂmu.:nm:l ¥ al D ) com

l_un:d exbfion spproved Aped B3, 1002 Publobed fone 3002 Oegslly
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Flaas, Mew Yook, Y 036
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4. Significamce and Use

4.1 Tensile properties deternxingd by this test method are of
vaho for the identification and chanactarization of materials for
coatrol and specification purposes. Tanzile propartios may vary
with specimen thicknoss, mathed of preparation, speed of
testing, type of grips nsed, and mannar of exasering extemsion.
Cozsequently, where preciie compantive meults ame desired,
these fctors must be carefelly conmolled This test method
shall be med for refares pusposes, unlsss otheradse indicated
in particnlar material specifications. For many matarials, thame
may bs a specification that requines the wee of tds et method,
but with some procedural modifications that teke precedence
when adhering to the spectfication. Tharsfors, it is adwisabls 1o
mfer to that meatenal specification befors wsing this test
method Table | @ Chuifcation D400 Lists the ASTM
materials standards that comently exist

42 Tensile propartios may be uwtilized to provide data for
resgarch and development and enginessing design & well 2
quality comrol and specification. However, data from such
tests cazmot be considered significant for applications. diffaring
widaly from the Inad-timse scals of the test employed.

4.3 The tunsile modens of clasticity is an mdex of the
stiffness of thin plastic sheating The reproducibility of best
rasults i good when precise control is maimtained ovar all test
conditicns. Whan different material: are baimg comparsd for
stiffness, specimens of identical dirsemsions pmst be anxploved.

4.4 The tenzile smergy to bmak (TEE) i the tofal enargy
atuorbed par uxit volume of the speciman =p to the podnt of
nptum. In some texts this proparty ks bean meferred to =
foughness. It is wed to evaluate materials that may be
sbjectsd to beavy #tmie or that might stall web tramspent
wquipment in the svent of 2 machine malfinction in snd-me
applications. However, the rate of strain, specimen parameters,
and especially Saws may camse largs vabations in the mesalts.
In that semse, canticn is advised in utilizing TEE test renlis for
snd-use design applications.

4.5 Maturials that fil by tearing give anomalews dam which
cannot be compared with those from normsal failure.

5. Apparaftus

3.1 Tesimg Mochine—A tsting machine of the constamt
rate-of-crosshead-movemant typs and comprising essentially
the following:

311 Fired Member—A fxed or gssentally stationary
mamber caTying ome grip.

1.2 Mowrble Member—A movable member camying a
second grip.

513 (irips—A set of gripe for holding the tust speciman
betwesn the fixed member and the movable member of the
testing machine; grips cam be sdthar the £xod or sslf-alipning
type. In aither cass, the gripping system mmst minimizs both
slippage and mmeven stmess distributica

5131 Fized grips are migidly atiached to the fixed amd
mevatle mamben of the titing maching. Whea this type of
£rp bs nsed, care must be taksn fo snsurs that the test specimen
i inweried and claeped o that the long amis of the test
specimen coimcides with the direction of pull through the
canter lng of the grip asssmhbly.

ba

3.1.3.1 Gelf-aligning gops am attached tr the fived and
movahls members of the testing maching in such a mamner that
they will move fresly imto alignment as soom 2s a load is
applied so that the bong axis of the test specimen will coincids
with the direction of the applied pull throngh the canter ling of
the gip assmbly. The specimens should be alizned as per-
fectly as posaible with the direction of pull so that no oty
motion that may induce slippage will ocour in the grips; thers
i 2 limit to the amsomnt of misalignmant salf-aligming grips will
apcomenidats.

3.1.3.3 The test specimax shall be beld i such a way that
sliprage rulative to the grips it prevented mscfar aa possble.
Grips lined with thin mbksr, crocas-tloth, or pressuse-sensitre
taps a5 well as Ele-faced or sermated gmips have besn wocass-
fully nssd for many materials. The cheics of grip serface will
depand on the material tested, thickness, stc. Ling grips padded
oa the round face with 1.0 mos (20 mil) blotting paper or filter
papsr have besa found seperior. Ar-acmzied grips have besn
found advantageous, particalarly in the case of materials that
tand to “neck” info the grips, since pressuns: is mainfained at all
times. [n cases whare samples frequently fail at the sdge of the
grips, it may be advantageous to increase slightdy the radies of
curvabes of the edges whars the grips come in contact with the
test amea of the specimen.

314 Drree Mecharism—A drive mechaniom for imparting
to the mevable membar 2 wmifore, coxtrolled velocity with
respact to the statiomery momber. The welocty shall be rega-
lated as specified = Section 9.

315 loed Imdicnor—A suifzble lead-indicating mechs-
nism capable of showing the tofzl tenzile load camied by the
a5t specimen held by the grips. This mechanism shall be
eusantially free of inertial lag 2t the specified rate of testing (ses
HMote 7). Unless a seitable sxtensometer is nsed (see 3.2), the
motion of the weighing system shall not axcesd 2% of the
specimen extemion within the range being measumed. The load
indicator shall deteemuing the tamsile load applied o the
specimen with an accuracy of +1 % of the indicated vale, or
batter. The accumacy of the testing machine: shall be verified in
accordence with Practices E 4.

316 Crosshead Extemvion [mdicmior— A suitable
extension-indicating mechanism capable of showing the
amomnt of changs i the sepamtion of the grips, that is,
crossbead movement. This mechanism shall be essentially fros
of izartial lag at the specified rate of wsting (ses MNote 5) and
shall indicate the crosshead movement with am accurecy of
*1 % of the ndicated valus, or bethr.

32 Extersometer ((pionall—A suitable instrument may, if
desied, ba uwd for detormining the distamce befwesa two
designated points on the test specimen as the specimsa is
simeichied. This apparatas, if amployed, skall be so desizned as
to minimizg stress on the speciman at the confact poixts of the
speciman 2nd the instuesent (see 8.3). It & deirable that thiz
imstumant aztomatically record the distanca, or amy change in
i, = a fnction of the lead o the et specimwe or of the
alapsad tome from the start of the test, o both. If only the later
ts chizined, load-time data moust alvo be taken. This mstrement
et be ssssatially free of mertial lag at the specified speed of
testing (wes Mot 7).
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321 Modiulws of FElosucity ond  Low-Exfeasion
Meaarements—Extensomaters msed for modulus of slasticiny
and low-sxtesmsion (less than 20 % clongation) memmremants
shall, at a minimmen, bs accurate to =1 % and comply with the
reqrairements set forth in Practics E B3 for 2 Class C instrn-
m&nt.

3.1.2 Migh-Extension Measmurements—Insmeentation and
measmring tachmiques nsed for high-srtension (20 % clonga-
tion or greater) mesursments shall be accerate to +10 % of
the indicated valus, or better.

Mo S—h lcisnly high repome peal in e ndicsing sl
etaanding wylem o e load aad ddata is il The
speed requiesd of the wysem will depend in part on the u.ﬂ:nl]l.:l.u‘l
(agh o ke cloagation) and e fale of draissg

33 Thickwss (rqpe—A dead-weight dial mdcrometer as
prescribed i Mathod C of Test Mathods D 5847, o an
squivalent measring device, reading to 0.002F mm (0.0001
in) or less

34 Phidth-Meanrmg Devices—3uitable test scales or other
width measuning devices capable of measering (25 men (0.010
) or less

3.3 Specimen (wtter—For the apparates and techniques for
catting file and sheeting wisd I this test method, mir to
Practics D 6287,

5.5.1 Devices that mie mzor blade have proven especially
suitable for materialy kaving an elongation-at-fractee above
10 1o 20%.

332 The we of pumch pras or sriking dies am oot
recommended becanse poor and inconsistent specimen sdges
may be produced

6. Test Specimen:

6.1 The fest specimens shall consist of stops of wniform
widrh and thicknass 2t least 30 mm (2 in ) longer than the zrip
separation wsed.

62 The nomim] width of the specimens shall be not ke
than 5.0 mom (.20 in) or greater than 25.4 mm (1.0 in ).

63 A width-thickness rtio of at lsast sight shall be used.
Nammow specimens magmify effects of edge simins or faws, ar
both.

6.4 The utmost care shall be exsrcised in catting specimems
0 preveat micks and tears which are liksly to canss prematume
faifures (Note &) The edges shall be parallel to witkin 5 % of
the width over the length of the specinsn betwesn the grips.

Mom d—Microssopical cusmimalion of speimicni may ke ussd w
desect Maws due o smmple of Specimen preperalion

6.5 Wherewer possible, the tst specimans whall bo selected
50 that thickness is wniforms to within 10 % of the thickness
over the length of the speriman batarssn the grips in the case
of matemals 025 me (0010 ) or less in thickness aad to
witkin § % in the case of materials greater than (25 pem (0.010
in ) im thickness but less than 100 mes {3040 in ) in thickngss.

Mome T—lo ciied where ackness vanaom: aic 5 cacee of ke
srmsmended in 65, vl mey nal be ol ic ol the ial

6.5 If the marerial is smspected of being anisetropic, mro sets
of et specimans shall be prepared having their long axes
respactively parallsl with and normal to the suspscted dirction
cof aniwotropy.

6.7 For temsile moduls of elmticity detormimations, 2
specimen gage langth of 250 mm (10 in) shall ba comsidersd
a5 standard. This langth is wsed in order to pinimize the afects
of gip slippage on test results. Whan this agth is not Sasible,
tast sections s thot as 100 mam {4 in) may be weed if it has
besn shown that mesalts are not apprecizbly affected. Howover,
the 2¥)-mm gage length shall be nsed for refares parposss. The
spead of testing of shoster specimens mest be admsted in order
for the stRin rate to be equivalext to that of the standard
spaciman.

Muw BT s solbin lests” have chowa thal, T malersak o s
thas 0. H-mis {10-mil) daclacis, lins i added o te mead dde wih
1.0-mm (S0-eaal) Blening paper give the sese reully with 2 100-mes e
nhnul.iﬂ-mnhl:duup:hmﬁﬂlﬂ-fm:w

Muore 9—Ex ive jaw g angly dificull 12

overzome i cmses where high ru:dnhl materigls are iesed in akinerey
gredter thas 0015 me (0000 in )

7. Condiriozing

7.1 Conditionmy—Condiion the test specimens af 23 +
"C{734 £ 36TF)and 5 £ § % mlative nexidity for net lass
than 40 & prior to test in accordance with Procedums A of
Practice D 618 unless otherwise specified by contmact or the
relevant ASTM material specification. Referance pre-test coz-
diticming, to settle disagrescsexts, shall apply tolemnces of
*+1"C (LEF) and +2 % relative umidity.

72 Tewt Comuditir—Condnct the tests at 23 + 2*C{73.4 +
IE'F) and 30 * 5% melative Immidity waless otherwise
specified by comtract or the mlsvant ASTM material specifica-
ton. Refarence testing conditicms, to witke disagresmsents,
shall apply tolerances of +1°C (LEF) and +2% mlative
bremidity.

B. Number of Test Specimens

8.1 Inthe case of isotropic materials, at least five specimens
shiall be tested from sach sample.

82 In the cass of anisotropic materials, at least fen speci-
czeas, Eve nomsal and fve parallal with the principal axis of
anisomopy, shall b tested from cach samspla.

83 Specimens that fail at some obndows flaw or that fail
outiide the gage lkogth shall be discarded and reiests made,
uzless such fawn or condifions cemstimte a varables whoss
affoct is being stedied However, jow broaks (failures at the
gip comtact point] are acceptable if it has been shown that
resilts from such tests ame in essential agresment with values
ohtzined froms breaks cccurring within the gage length.

Home 10—In the e of wme i I ol & 3
i 1 s Mllowing rewing, under cronsed optical polareen (polarisng
filimd) provales & wsefal mesns of Ssccing Mawi which mey b, of die,
regpomidbls R premaiure o

1 duin we from ASTM H

ands e

Request BR: D
([iL} ]
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§. Speed of Testing

2.1 The spesd of testing is the rate of separation of the two
mambers (or gips) of the teting maching when ruoning idle
{emder oo load). This rate of sepantion shall be maintined
within 3% of the no-load valee when runming under full-
capacity load.

9.2 The speed of testing skall be calculated fom the
required injtial strain rate 2; specified in Table 1. The rate of
= sspanation ey bo determined for the purposs of thess test
muthods from the mital smin @k as folows:

A = B {1
whare:
A = mie of gip wpanaton, pm (or in }'min,
F = initial distance between grips, mes {or .}, and
7 = initial strain rase, mms/mm-min (or in in -min).

93 The imitial strain rate thall be as im Table 1 nnbeas
otherwise indicated by the specification for the material being
teatad.

Mok Il—Rewmlls obtised @ &ffseal milisl drain rﬁ::.: il
campaiabls; comajuealy, whae dired s et m
i el Eliimed e pequiead, 4 dingle inis] @ram ele ook

b sl Fu:l'.m:mtnll.lll.mn'h: advmable b o) e linm dalca
i the bisis ol pesscnl domgation al yicd

94 In cases where conflicting mareral classification, s
determined by parcent slongation at break valnss, results in a
choice of strain mdes, the lowss rate shall be nsed.

9.3 If modulus vakees ame being determined, separate speci-
mens shall be msed whenewer simin mies and specimen
dimvemsions are not the same as those employed in the test for
othar tensile proparties.

10. Procedure

10.1 Sslect a load range such that specimen filre oocars
within its wpper two thirds. A fow tral mos may be neceusary
to salsct a proper combination of load range amd specimen
width.

10.2 Moasure the crosi-sectional arsa of the specimen at
wieral pomts alng it kogth Meaue the width o an
aceurzcy of 025 mm (0010 in) or beter DMsaszre the
thickzness to az accuracy of 0.0025 mm (0.0001 =) or better
for filmms lass than (.25 mm (0,010 in) = thickzew 2nd toan
accuracy of 1 % or beter for fless groater than 025 mm (0.010
in.) but less than 1.0 mm (0.040 in.) in thicknass.

10.3 Sat the initial grip separation in accordance with Tabla
L

104 Est the rate of gop ssgamtion to give the desired smin
rate, based on the imitial distamce betwesn the grips, in

acoordance with Table 1. Zaro the calihrted load weighing
systam, sxtension indicator(s) and rcording system.

'H e | I—Eatemnmden mi b wal b molde of dastizity dois-

wilh the e ion of el ] values than

min Be bkl m*wq-ﬁmn e cffectne page length

Frecautioen shiuld be takes do e bl eviemomeier shippage s
umhee girsing af the ipatimen & aol osfw Rels aba o 6.7,

10.5 In cases whers it & desired fo meaure 2 test section
cther tian the total length betwean the Zips, mark the eods of
thi deired test soction with 2 soft, fine wax covyon or with nk.
Do oot scrawch thewe marks onto the surface since such
scratches may act as sowss misenm and came premmtore
specimen failare. Extensomatars may ba wied if svadlable; in
this case, tha test section will be defined by the contact points
of the exbansnmaier.

Mo 13—Mesmiemenl ol & specific sl ieclion i acossry wilkh
seene materl hevieg bagh el Ax the I e
mq:duﬂmm-urﬂllhmllﬂ:ﬂqm’uhnﬂlﬂ:
inside elge of the grips. Thew reduction end lioening moves bacl inte e
i a farthes clongation dnd reduclion in i whes plaes, Tn e, this
camsey peoblemnd dmiler b grip alippege, e & coagpeeaies sesesd
cxlcmmn

10.6 Place the test specimen in the grips of the testng
cxaching, teking cars to align the long amis of the specimsn
with 2z Imaginary ling jeining the poit of aftackmant of the
g=ips to the maching. Tighten the grips evealy and fimly to the
degmes necessary to minimize slipping of the specimen daring
past.

10.7 Start the macking and mcerd load verms extension.

10.7.1 Whea the total langth batwean the grips & nsed as the
tast area, recond load verms mip separation

10.7.2 When a specific fest ansa has besn marked oo the
speciman, follow the displacement of the edgs howndary lines
with respect to sach other with dividers or some other suitabls
davics. If a load-sxtemsion curve is desired, plot varions
extensicm verms comssponding boads sustaingd, as mueasemed
by the load ndicater.

10.7.3 When an extensomster is wied, mcord load versus
axtaniicn of the test area measered by the sxtnscmeter.

10.8 If modnbas values are being detarmined, select a load
range and chart rate to produce a lead-extemsion curve of
batwrean 30 and 607 to the A axis. For maximum accamcy, wee
the mest sensitve lead scale for which this condition can be
et The teat may bo discomtizued when the load-extensicn
curve deviates fom lincarity.

109 In the cawe of materials being evaluated for secant
modulns, the test may be discontiomed when the specified
axtansion s bean mached.

TABLE 1 Crocshead Epesds and Inttial Grip Separation

Inittl Stwin s, Infa s Pl =f Gtz Sepmrabon

Pt St S =
{in.fin. min} mm n TN Inimin

Wodui of Diwlwr mimadion
.1 5 j11] -] L0

D mirars e S Ehawsc Moo

L Than 200 (K] = ] FL] (L]
204 100 L} 1m 4 Lo 28
Cormmter thae 100 188 £ H ] ol
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10.10 If temside sosrgy to break is being determined, some
provisics must be mads for infegration of the stress-smin
curve. This mmay be sither an lectronic integration during the
tast or 2 subsaquent determination from the ara of the fnithed
stress-sirain carve (see Annex AZ)

11. Calculation

11.1 Toe compensation skall be made i accordance with
Amnex Al unless it can be shown that the toe mgion of the
carve s 001 dus to the taksup of slack, ssating of the specinven,
or other atifact, but rather is an antheatic materal maponsa.

11.2 Breaking Foactor (pominal) chall be calenbted by
dividing the maximem load by the criginal minimue width of
the specimen. The resalt shall be expressed in force per wmit of
width, wmally newions per mets (o7 pounds per imch) of
width, and reported to thres dgnificant . The thickzass
of the film shall always be stated to the neamest 0.002F mm
{00001 m).

Fxample - Breaking Factor= 175 ENm (100 Ibifn) of
width for 0.1300-mes (0003 1-in) thickmess.

Mot 14—This melled of repoeimsg i wselul i vesy i Glms (0003
eum (0005 in ) and less) fise which beesiing hnd may sl be proponional
B i ional esa and wheoe hickecs msy be Slull w dacmine
wilh peccision. Furhermore, Blms which are in offec lemise dus o
efisnon, din dlecs, asnnilom o aslbein, e have 1Easils pop-
eitich disggeopoiionie 1 ces-iaionl s

113 Temsile Stremgth  (mominal) skall be calculated by
sectiom] arca of the specimen. The result shall be sxpressed in
force per mnit area, mually megaprcals (or pounds-force per
square inch). This walwe shall be mporied to thres sigmificant
figarsi.

Motk 15—Whan 1 Taluie occun, & inlicete and caleulie realls
Besed] em lemsl and closgstion o which e initistes, o reflacied in the
Tssal-sde fioren alaon 2 ufve

114 Tersile Strength ar Break (pomizal) thall be calculated
in the sams way s the tensile strempth axcapt that the load
hbrsak shall be wsed in place of the maximem load (Mote 15 and
HNota 16).

Mot [6—In many cases ieasile arengh and jcmile srength o leesl
are idealical

115 Pevcemt Elgrtion ar Freck shall be caloalamd by
dividing the extension at the momeat of rupre of the
specimen by the imital gage leogth of the specimen azd
multiplymg by 100, When gage marks or extunsometurs am
used to defing a specific test section, only this length shall be
msed in the caleulation: otherwise the distance berwssn the
grips shall b wsed. The resnlt shall be sxpresied in parcent and
meported fo two sigmificant gares (Mote 15),

116 Feld Srengrth, whare applicabls, shall bo calealated by
dividing the load at the yisld point by the origimal minimmm
croai-iectionz]l arsa of the specimen The mesult shall be
sapressed in force per umit area, wimally megapascals (or
pounds-forcs per square k). This valkes skall be mwported to
thros significant figures. Alwmatively, for materials that axbdbit
Hooksan behawior in the initial part of the core, an offset yield
strength may be obtained as described i the Appendix of Test

Mathed D §38. In this cass the vale should be given as “yiald
sireagth at —% offet”

11.7 Percene Elomgarion af Yoeld, where applicable, shall be
calenlated by dividing the extemsion at the yiald paint by the
imitial gage langth of specimen and mmltplying by 100. When
gage marks or sxlnsometars are wied to define 2 specific test
section, caly this langth shall be nsed in the caleulation. Bafore
caloulating, comect the extemsion for “me compemsation” as
dascribed im Annex Al The meults shall be caprossed in
parcent 2nd meported 0 two significant Sgums. When oSsst
vield strezgth s wsed, the aloagation at the offiet yield strength
mzzy be calculated.

115 Elavic Modulies shall be caleelated by drawing a
tangent to the initial linear portion of the load-sxtunsion cerve,
salecting amy point on this tangent, and dividing the temsids
stress by the cormsponding stmain. Bafore caleulating, comsct
the sxtension for “toe compezsaticn” as described In Annex
Al. For purposas of this deturmination, the temsile smess shall
ba calenlated by dividing the lead by the averags original cross
section of the test section. The result shall be expressed in force
par umit area, winally megapascals (or pounds-force per squars
inch), and reported o threo sigmificant fignres.

115 Secom Moduiur, at a dexignated srain, shall be caloe-
lated by dividing the cormsponding stss (pomdinal) by the
designated straim. Elastic moduhs valees ae prefemble and
skiall bo caloulated whemevsr poustble. However, for materials
whare ne proportionality & evident, the secant valug chall be
caleniated D thic tangant as directed in A1.3 and Fig. 412
cfAnngx Al and mark ofF the designated strain from the yiald
point whars the fangant lne goes trough mene stees The
siress o be mied I the calculaton is then determimed by
dividing the load at the desiznated wtrain oo the load-uxtenzion
curve by the orginal svemge oosi-wectonal ama of the

=

1110 Tensile Energy fo Sreak, where applicable, skall be
caloulated by integrating the szergy per umit volame =nder the
stesi-stmaim curve of by integrating the total energy absorbed
and dividing it bry the volume of the original gage mgion of the
specimen. As indicated in Annex A2 this may be dome directly
during the test by an electronic integrator, or subsequently by
computation from tha arva of the plothed cerve. Tha result shall
b expressed in energy per mnit volums, wnally in megajonles
par cobic mete (or inch-pounds-force per cubdc mch). This
walzs wkall be reported to two significant &gmres.

11.11 For sach semies of tests, the arithmaetic mweam of all
valogs obtained shall be calenlated to the proper mumbar of
significant figures.

11.12 Tk standard deviation (sstmated) thall be calonlated
a5 follows and reposted fo two significant fgures:

J-VER”—nA"f-.'t:u—ll i
whars:
5 = estimated standard deviation,
X = value of 2 dngle chienation,
n = mehear of cbiervations, and
X = anthoeetic mean of the set of obeervations.
11 Espert

121 Rspart the following ixfommation
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12.1.1 Complets identification of the matarial tested, includ-
ing type, source, mamfachomer’s code mumber, form, principal
dimsemsioms, previous history, and ereatation of samples with
respect t0 amisotropy (if any).

12.12 Mathod of preparing test specimeas,

12.1.3 Thickness. width, and Jength of st specimens,

12.1.4 MNumber of specimsns fested,

12.1.5 Strain rate caployed,

12.1.5 Grip weparation {initial),

meots were taken by five Iaboratores. The relative precizicn
ohmingd in this mrerlbomatory stady is in Tabls 2

1311 In deriving the citmates i Table I, sitistical
vuilisrs ware oot removed, in keeping with Practics E 621

13.1.2 The withix-lab standard deviation of 3 mvean valug, 5
i, in ach case was determined from the standard deviation, S
i ,of the fvg mdividual specimens as follows: 5 ; = & /(5w
The 5 ; vales were pooled among bbomtories for a given
mzierial to obiain the within-lab standard deviaticn, 5, . of &

TABLE 2 Prealsion Data for Modulus:

Tanger! Mosdohn
aiorin Tz oo, Farorign, [- 3 - L -
b 10" W e i W o 1" e
LDPE 14 By 1.8 B in ]
HDPE & W 547 ¥ 155 ]
PP 1.1 Erd 1K ] L] . ] 1
PET 1] .ir 4 1ae -] 3 (LA
Secart hoduis
LOPE 14 L1 in Ja8 408 (X
HDPE 18 5] R F ] 053 038 oa
PP 1.1 mn 4B b L] 132 TR
PET L1 .15 mno s ¥ ] e

12.1.7 Crosshead speed (mte of grip separation],

1218 Gage longth (if diffarsnt from grip sepamation),

1219 Type of grips wsed, incleding facing (3f any),

12.1.10 Conditioning procedmrs (test conditions, tumpera-
turs, and relative humidity if somstandard),

12.1.11 Anomalows bahavior sach 2: tear filers and filum
ata gmip,

12.1.12 Awverage broaking factor and stendard deviation,

12.1.13 Awmgs teniile soength (nominal) and stendard
deviation,

12.1.1% Avwmags mosile strength at bosak (oominal) and
standard dewiation,

12115 Average percent elomgation at break and stemdard
deviation,

12.1.14 Where applicable, average tensile snergy o bmak
axnd standard devistion,

12.1.17 In the case of marerials exhibiting “yiald” phenom-
smon: avemage yield stength and standard deviatten: amd
average percant slongation at yisld and standard deviation,

12.1.18 For materials which do not sxhibit a yield point:
avarage — % ofiat yield smength and standard deviation; and
average percent alompation 2t —% offset yield stength amd
standard dewiation,

12.1.1%9 Awverage modulus of slasticity and standard devia-
tiom (if secant modutns is nsed, so indicate and report strain at
which calculated), and

12.1.20 When an exfensometer in aoxployed, so mdicate.

13. Precizsion and Biaz

131 Two interlabomatory tests bave been mm for these
tensile properties. The fimt was ran for moduls cnly, im 1977,
in which randomly drawn samples of four thin (~ 0.025 mm
(0.001-im.)) materials were tested with five specimens in sach
laboratory. Elastic (tamgent) modulys measemments wers
mads by six laboratorigs, and secant (1 %) modubas measure-

test mesnlt (mean of fve specimens) Ses 13.3-1332 fur
dafmitiom of twrms in the mhles.

132 Anm interlaboratory test was ren for all the other temsils
propertics sxcept modulns in 1981, in which randomby drawm
samples of six materals (ome of thess im thres thicknesses)
ranging in thickness fremm 0.01% o 0.178 mes {0.00075 to 0.007
) were tsted i seven laboratonies. A test Tesnlt was defined
i the mean of five specimen determizations. Howewer, sach
aboratory tested sight specimens, and the 5 ; was determined
from ¥ 5 =8, A7 2 abows. This was dong to improve the
gaality of the statistics while mainfaining thedr applicability to
a Eve-specimen test rosult. The materials and thedr thacknosses
are identified i Tablss 3-7, sach of which comtain data for coe
of the following properties: tensile yisld sfes, yiedd cloage-
ton, tensile stremgth, temiles slongation at break, and temsile
anargy 2t hrsak (190 Mots 17).%

Mo | T—Subsegquent Ly Glisg the peseanch pepor], cxaminalion of e
LIDPE uwied in s sudy between croased polsrien revealed logilwe
linzi ek | we i e i ileialal ofailatan
that fealably wa ot full lomieed oul af e lal
comspanenl of vanismce

Mo 1B—Cumtioi: The Following cxplmstos of [ oaal I, (133-
1333} are anly inleaded b preosl o meaninglel way of comddarng e
Approziet precidon of this ies mehod The dais in Talle 1 dould net
bt piganmedy spplisd o e sveplnie of rejection of malersl, o9 e
s s apecalic b the fend sbin nd ey ool be repicenlaive of aher
bk, coebitioms, ey ials, o labssrlorion. Dlsers of this tead metlad sheuld
spply the prisciples outined in Fractice E €91 W pencente data gpecilic o
their kb y sl or | specific lal The
pringipled aof 13 3-133 3 weuld then be valid lof such dals.

® Surpy duin mx from ASTM H Reqeodt RR: Dal-
1B

' fxprring duis wre wweiisble from ASTM Hosdquorier, Rogaed R D3
1l
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TABLE 3 Precicion Daty for Yieid 3trecc

Watrrra 1 *chra . mis varags, 107 2wl &1 10" i (™ 10 A5 10" e ERT 1
LDPE 14 1.4 ili] s 14 ik
HDPE 14 A% 108 s 24 iFT
PP ars B ars L a4r 1.48
P i B [T 1] a8 L& nE
ETa 4 L L5 50 (5T} 143
PET an s L5 a7y (5T} o
PET 25 e AT a4 o 1.5
PET Ta a4 s 09 [k 1.0
48 bt withn starshrd o Hha wenruge
'B‘rli- cefwser-lsboraioion sierderd dedston of Be g
Sle2ms
D) = 28T
TABLE & Precicion Data for Yield Elongation
[FET thackrarm, mi Y (B % (™ % A~ % LR %
B ars a8 o1 o4 B2 12
PET 18 LE] o o arm 18
FET 40 LE] 0 & o L7
FET 1a LT o4 1.08 40 i
[+ 53 LT o1 o L 4
[ 40 Bg 04 oo -1 24
HLFE 14 HE o 1.6 G 82
LbRE 14 oo 08 aa 188 LT
Mo 1—5ee Tabde 3 fiw Foincle caplanstion
TABLE & Preciclon Data for Tanclle & trangth
Matra I ~chra i Svarage, 107 2wl (& A" i (™ 11" p i pel EAT i
LDPE 14 g 014 %% o L]
HDPE 14 BEP 0t 481 o 23
PC an 120 KT} ags o 28
=41 14 ot o 14 057 LY
e ars ma 1.57 A Fr] 120
PET an Mo nes 1 18 L]
PET Ta Eik] o 14 2% ar
PET FL g 130 ELT! L] (L]
Mot 1—5ee Tabde 2 e Rastncle caplaastion
TABLE @ Preodclon Dats for Elongafion at Break
Walwia Thichkrnm, mia Aamragm, % R, % Sl % 0 % ERF° %
ETA 514 4 18 FE| 8 12
B ars [rE a4 127 -] L]
PET 18 128 an 148 ol 41
PET 18 142 LY 108 e n
FET 40 134 a4 122 ir] -]
[ 4n 155 54 171 1] ]
LDPE 14 i) M4 i -] Hig
HOPE 14 Hi] i gL T4 =0
Mo 1—Nee Takde 3 fiw Foinole caplanstion

133 For the pwpose of compiling summary statistics, a
tast rermlt has besn dafined to be the avemps of five replicate
meamramsnts of a proparty for a materizl in 2 lsboratery, as
spacified in this test method. Summary statistics are given in
Tabls 3. In sach tahble, for the material mdicated, Sri is the
poolsd within-baboratory standard diviation of 2 st memlt,
SR} is the hetwesn-laboraiory standard deviation of a test
result, where roeguals 2.83 X 5% (see 13.3.1) and ¥ cquals
283 X 5R) (wem 1332).

1331 Repeatability, [ (Comparing two test resalts for the
samse matorial, obfained by the same opemator wiing the same
equipmsnt on the same day}—The two test msults should be
jedzed oot equivalent if they differ by mom than the J, valne for
that matarial

1331 Reproducibility—[n comparing fwo mean vahies
for the same material obtained by differnt operaion using
different equipment on different days, either i the same
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TAELE 7 Praolslon Diafa for Tencle Energy fo Break

fomuga, 1 (gl [l w10 iR
Waendl TREATY, mgy iy L o X b X
(=Y =0 i ora [+ -] 1] i
1s 23 1.8 L5 -] 084 244 F] £
P -] 1.3 L an a4 HE
P 4.0 e i 133 1.5 ad
HOFE 1.8 o Ai] L&t ELird 53 hL o)
PET 5 A1 i 4230 BO 1.8
PET 42 a1 AT 2758 40 fB
FET 0 Zh4 LM s 4B £.4

Mo 1—5es Table 3 N Racinsie cxplaastion

Iaboratery or in different laboratories., the means should be
judged mot equivalent if they differ by mom than the R valne
for that matarial

1333 Any judgment made in accordince with 13.3.1 and
13.3.2 would have an approximate 85 % (0.95) probability of
being comect.

1334 For further miormation, s Practcs E 671,

134 Biay—The wystematic aror which coxtribates to the
difursnce betwosn a test result and a e {or reforsmcs) value.

Thare are no mecognized wtandards oa which to base an ostizate
of bias for thews teat methods.

14 Kevwords
14.] moduls of elsticity; plastc file; plastc sheoting:
tansile propertss; tansils smength: toughness; vield soes

ANNEXES

{Mandviorr Iformation)
AL TOE COMPENGATION

All Iz atypical stress-straim carve (Fig- ALl thers i a

Birenn

A B I dtredn

Mom |—Some chan recohles pla e ol mage of e gaph
FiG. &1.1 Watsrial with Hooksan Reglon

tos mgom, A, which doss mot repressnt a proparty of the
caterial. It b am atifact camsed by a takgup of slack, and
alignment or seating of the speciea. In ondar to obfain comect
walzss of snch paramsetem as modelus, strain, and offeet vield
point, thiz artifact mmt be compemated for o give the
comected zarn point on the strain or extension amis.

Al2 In the case of » material exhibiing 2 mgon of
Heokean (lingar) bekavior (Fig. Al.l), a contmnation of the
Enear (") region of the carve is comstmcted through the
zero-siress axis. This intersection { ) & the comected zeno-
stain point fom whick all extemsions or strains omst be
measared, inchiding the yield ofset (8F), if applicable. The
alastic modnles cam be determined by dividing the: stress at any
peint along the line (0 {or its extemsion) by the stradn af the
iams point (mewnrsd fom point B, defined as zero-strain).

Al3 Inthe case of 2 meaterdal that doos oot exhibit any
Lnear region (Fig. Al.2), the wame kind of toe commuction of the
paro-sirain point cam be mads by constracting a tamgent to the
maximmm slops at the infloction point | ). This is sxtended
to imtersect the simain axis at point B, the comected sero-smin
point. Using point &' as rero simin, the stress at amy point ((7)
ca the curre can be divided by the strain at that point fo obtain
a secaxtmodubas (ilope of lize ' (7). For those materials with
oo Hnear megion, amy attempt fo mse the tngest through the
izflection podnt as a basiz for deteemination of an offet vield
point may result in nnaccaptabla srmor
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Etralz

More |—Bome cha ecorden plal the mimer image of this grph
FI3. A1.2 Material with No Hookean Reglan

Al DETERMINATION OF TENSILE EXERGY TO BREEAE

A2] Temsils energy to break (TEB) is defned by the arsa
undar the struss-strain curve, or

TEE - f's i (AT}
a

whare & i the stress at any strain, &, and &, i the smain a
roprure. The vabes is in umits of snsrgy per wnit volms of the
spacimen’'s mitial gage region TES is most conveniently and
accurtely measared with a tension tester equipped with an
integrator. The caloalation is then:

TER = (i)
| Ball sale hiad] | cha epead | e appeed ket &
|mean caliper) {pecmen widdh) {age length)

(A1)

whars [is the integratar count reading and X is the maximnm

possible count per nndt time for a constant fall scale load This

whole caleulation is typically done alectronically. The resnlts

are best sxpressed in megajoules per cubic metre (or inch-
pounds-fores par cubic inch).

A2l Without an integratos, the ama under the recorded
stress-sirain curve can be measured by planimeter, counting

SuATSs, OF wWeighing the cut-out curve. Thess techmiques are
tims-conseming and likaly to be e acoumns, since the lead
scale on womse chast papsr is oot in round-zumber dimensions.
Morsover, if the curve coordinates are in temmus of force and
axtension imstead of stress and simain, the calonlated wmergy.
comespanding to the meammed ama, must be divided by the
product of gage leagth, specimen width, and mean caliper:

leurvs area) (Rece per unil char seale) (AZ3)

eatenaion pf il char wavel]
Imean caliper) (specmen ulﬂ][n: hm
A3 Forexample, if the area under a force-uxtemion curve
s 60 000 mm®, the load coordizate is 2.0 Mimm of chart scals,
the extension coordinate is 0.2 mm of sxtension per mm of
chart trawel, and the specimen dimensions are 0.1 mm calipar,
15 mms width and 100 me= gage langth, thex the calculation for
tensile smergy to boeak is:
N {60 D00 mes™) (2.0 M) (025 % 107" sdmm)
0 10 ) (15 3 00 e {100 % B0 )

(A2
TER = 10 MV



This section ideatifes the location of selocted changes to this test method. For the convenieace of the user,
Committos D20 has highlightod those changes that may impact the use of this t%est mathod. This sectioa may also
xciude descriptions of the chazges or reasoms for the changes, or both.

D&82 - 02: D&82..97:

(/) Rovised 7.1 20d 7.2. (/) Note 3 rewritten and moved.

DA&82 .- 01: (2) ISO squivaleacy statement changed in Note 4.
(J) Section 3.5 rewrittez. (3) 1SO refersace changed i 2.2.

(2) Note 6 daleted. (#) Appaatus soction (Section 5) rewrittan.

(3) Added Practice D 6287 to Refarsaced Documeats socticn.  (5) Table 1 daleted Table 2 renambered a: Table 1.
D&82 - o: () Secticas 10.3 and 10.4 umitten.

(7) Added I1.1. (7) Nots 13 deleted New Note 12 added.
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