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RESUMEN

TITULO: SINTESIS Y CARACTERIZACION DE ESPUMA RIGIDA DE
POLIURETANO A PARTIR DE GLICEROL CRUDO Y ESTUDIO DE LA
INFLUENCIA DE LAS VARIABLES DE SINTESIS SOBRE SUS PROPIEDADES".

AUTORES:

JESSICA XIMENA CRUZ CARRILLOY
GENNY LORENA CALDERON CALDERON

PALABRAS CLAVES: Espuma de Poliuretano, Glicerol Crudo, Aislante Térmico.

DESCRIPCION:

Actualmente debido a la alta produccién de glicerol crudo como producto secundario de la industria
de biodiesel, se ha visto en este co-producto una oportunidad para la investigacion de la sintesis
de nuevos materiales de mayor valor agregado. En este trabajo de investigacién se realiz6 la
sintesis y caracterizacion de espuma rigida de poliuretano (PUR) a partir de glicerol crudo, y se
estudiaron los efectos que tienen las condiciones de sintesis en las propiedades finales del PUR.
Los factores evaluados fueron: cantidad de agua como agente espumante, temperatura de curado
y tiempo de reaccién entre el glicerol crudo y el diisocianato. Las variables de respuesta evaluadas
en el disefio de experimento fueron: dureza, porosidad, conductividad térmica relativa, densidad
aparente y se hicieron andlisis de espectro infrarrojo (IR) y analisis termo-gravimétrico (TGA).
Segun los resultados que se obtuvieron, la temperatura de curado fue la variable con mayor
influencia sobre las propiedades medidas; a una temperatura de curado de 120°C se observa
mayor porosidad y dureza del PUR, mientras que la conductividad térmica y la densidad
disminuyen; otro factor que se destaca es el porcentaje volumétrico de agua: a un valor de 4% se
observa que la conductividad térmica relativa y la densidad aparente disminuyen, en propiedades
como la porosidad y la dureza no se considera influyente. Con el tiempo de gelacion de 10min la
conductividad térmica relativa y la densidad aparente aumentan, mientras que la porosidad del
PUR disminuye; en propiedades como la dureza no fue un factor importante.

:*Trabajo de grado.
Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director PhD. Gustavo
Emilio Ramirez Caballero. Codirector PhD. Alvaro Ramirez Garcia.
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ABSTRACT

TITLE: SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF RIGID POLYURETHANE
FOAM FROM CRUDE GLYCEROL AND STUDY OF THE INFLUENCE OF THE
VARIABLES OF SYNTHESIS ON THEIR PROPERTIES".

AUTHORS:

JESSICA XIMENA CRUZ CARRILLO?*"
GENNY LORENA CALDERON CALDERON

KEYWORDS: Polyurethane Foam, Crude Glycerol, Thermal Insulation.

DESCRIPTION:

Currently due to high production of crude glycerol as a byproduct of the biodiesel industry, this co -
product has been seen like an opportunity for investigating the synthesis of new materials with
higher added value. In this research the synthesis and characterization of rigid polyurethane foam
(PUR) from crude glycerol was performed, and the effects of synthesis conditions on the final
properties of PUR were studied. Factors assessed were: amount of water as blowing agent, curing
temperature and time of reaction between the diisocyanate and crude glycerol. Response variables
evaluated in the design of the experiment were: hardness, porosity, relative thermal conductivity
bulk density and were made infrared spectral analysis (IR) and thermogravimetric analysis (TGA).
According to the results obtained the curing temperature was the variable with the greatest
influence on the measured properties; to a curing temperature of 120 °C and hardness greater PUR
porosity is observed, while the thermal conductivity and the density decreases, another factor that
stands out is the volume fraction of water; to a value of 4% is observed a decrease in the relative
thermal conductivity and bulk density, in properties such as porosity and harshness it isn't
influential. For a gelation time of 10min, the relative thermal conductivity and bulk density increased
while the porosity of PUR decreases; in properties such as hardness it was not a important factor.

:*Graduation Project to qualify for the degree in chemical engineering.
Faculty of Physical and Chemical Engineering. Chemical Engineering Department. Director PhD.
Gustavo E. Ramirez. Codirector PhD. Alvaro Ramirez Garcia.
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INTRODUCCION

El glicerol crudo es el principal subproducto en la industria de biodiésel y equivale
al 10% (p/p) de la produccion [1]. En el afio 2012 en Colombia se produjeron
489.991 toneladas de biodiésel y 48.999 toneladas de glicerol crudo [2] y se
estima que para el aflo 2020 su produccion sea seis veces mayor que la
demandada. La sobreproduccion de glicerol ha generado una sobreoferta
ocasionando la caida del precio, a tal punto que se considera desecho industrial,
afectando negativamente la economia de los productores de biodiésel [3]. Aunque
el glicerol crudo puede aprovecharse energéticamente como combustible, resulta
mas ventajoso transformarlo en productos de alto valor agregado [4]. Se han

encontrado varias rutas de transformacién de glicerol hacia nuevos productos [5].

La espuma rigida de poliuretano (PUR) generalmente se obtiene mediante la
reaccion entre un poliol (grupos funcionales hidroxilo) y un isocianato (grupo
funcional isocianato) para formar grupos uretano. Las caracteristicas finales del
material se obtienen agregando agua. El agua reacciona con el isocianato
formandose como producto de la reaccién gas carbdnico, obteniéndose asi el
espumado [6]. Las caracteristicas mas relevantes del PUR comercial son:
conductividad térmica, densidad, porosidad, dureza, resistencia mecanica,
estabilidad quimica tanto en altas y bajas temperaturas y, segun sus propiedades,
puede satisfacer los requisitos internacionales establecidos para la seguridad
industrial. Las aplicaciones mas comunes que se dan a este material son
revestimientos de: vehiculos refrigerados por carretera, vagones cisterna, buques
para carga refrigerada, tuberias, tanques de gas licuado para GLP (gas licuado de
petréleo) y GNL (gas natural licuado) [7].

Se han realizado estudios para las sintesis del PUR a partir de aceite de ricino
modificado con poliglicerol [8], a partir de aceites vegetales como el aceite de

colza [9]; sin embargo, una alternativa bastante interesante y que no ha sido
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considerada en estudios anteriores, consiste en la produccién de espumas rigidas
de poliuretano a partir de glicerol crudo como poliol y diisocianato difenilmetano
polimérico (PMDI) como isocianato. Por tanto, el objetivo de esta investigacion es
la sintesis del PUR utilizando el glicerol crudo, PMDI y agua como agente
espumante y estudiar los efectos que causan las condiciones de sintesis sobre

sus propiedades.

En este trabajo de investigacion se sintetiz6 PUR a patrtir de glicerol crudo y de
PMDI. Se implementd un disefio factorial 2. Las variables de proceso que se
tuvieron en cuenta para analizar su influencia sobre las propiedades finales del
PUR fueron: tiempo de reacciéon, cantidad de agua y tiempo de curado. Se
evaluaron algunas propiedades como porosidad, densidad aparente, dureza,
conductividad térmica relativa utilizando un disefio experimental de tubos

conceéntricos y se realizé un analisis termogravimétrico (TGA).

Esta tesis de investigacion se divide en cinco secciones; empieza con el marco
tedrico, donde se presentan las propiedades de los reactivos utilizados en la
produccion del PUR, la clasificacion de las espumas segun su densidad, se
describen las reacciones que se llevan a cabo en el proceso de la sintesis del
PUR, se menciona las caracteristicas de los aislantes térmicos y se explica el
proceso de transferencia de calor unidimensional en un sistema de cilindros
concéntricos. En la segunda seccion se describe la metodologia experimental
partiendo de un disefio experimental para realizar la sintesis del PUR y su
posterior caracterizacion. En las siguientes secciones se presenta el analisis de
resultados, las conclusiones y las recomendaciones que se han considerado

relevantes para tener en cuenta en posteriores investigaciones.
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1. MARCO TEORICO

1.1 Glicerol crudo

El glicerol”, 1,2,3 propanotriol de férmula quimica C3HgO3, también conocido como
“glicerina”, es un trialcohol que posee dos grupos hidroxilo primarios y uno
secundario [10], se genera principalmente como subproducto en la elaboracion de
biodiésel mediante el proceso de transesterificacion de aceites vegetales o grasas
animales con metanol. En este proceso se genera una gran cantidad de glicerol
crudo como subproducto, del orden de 10 Kg por cada 100 Kg de ésteres

metilicos, lo que supone el 10 % del biodiésel producido.

El glicerol crudo consiste basicamente en propanotriol(40-88%p), agua(5-8%p) y
proporciones variables de impurezas como metanol, sales de sodio provenientes
del catalizador ésteres, triglicéridos, acido palmitico y pequefias cantidades de
Ca, K, Mg, Na, P, y S. La composicion del glicerol depende de la calidad del
aceite, del proceso quimico y la purificacion utilizados para la obtencion del
biodiésel. En forma cruda, el glicerol tiene una amplia variedad de aplicaciones
[10] [11] [12] [13]. Algunas propiedades fisicas del glicerol sirven como referencia

para caracterizar sus diferentes grados de pureza [14].

1.2 Isocianato

Los isocianatos son los compuestos que estan provistos de grupos funcionales
isocianato(-NCO). El diisocianato usado es el denominado rubinate ® 5005 /
suprasec ® 5005, isocianato para sistemas de poliuretano, suministrado por
Huntsman. Es un diisocianato difenilmetano polimérico (PMDI) que esta
compuesto por la mezcla de MDI y otros is6meros de MDI (2,4-, 2,2-) y un alto
peso molecular de oligdbmeros [15] [16], se usa para producir espumas rigidas de
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poliuretano, para muy diversas aplicaciones. Es un liquido marrén con un olor

levemente aromatico [15].
1.3 Espumas de poliuretano

Las espumas rigidas de poliuretano (PUR) se forman por la reaccion entre
compuestos polihidroxilicos y poliisocianatos [17]. La reaccidon que se produce
entre el isocianato y el agua libera dioxido de carbono, que en su evaporacion
forma las burbujas que producen las celdas cerradas que forman la espuma. De
acuerdo al uso que se le desea dar a la PUR, necesita de otros aditivos para
lograr las caracteristicas finales. Las espumas de poliuretano tienen variadas

aplicaciones desde la industria de la construccion hasta la de alimentos [18].

Las espumas de poliuretano rigidas de baja densidad son polimeros altamente
reticulados con una estructura de celdas esencialmente cerrada y un intervalo de
densidad de 28 a 50 kg/m? (s6lo aproximadamente el 3% del volumen es materia
sélida). Las células de la espuma son de paredes cerradas, que detienen de forma
efectiva el flujo de gas a través de la espuma de poliuretano.

Las espumas de poliuretano rigidas de alta densidad son las que poseen
densidades por encima de 100 kg/m®. Hay dos tipos: de celda abierta y densidad
total de hasta aproximadamente 450 kg/m® y con celda principalmente cerrada o
nucleo microcelular con una densidad total superior a 500 kg/m?.

1.3.1 Etapas de reaccion en la produccién de espumarigida de poliuretano
En la sintesis de un poliuretano son muchas las variables que se deben controlar

para la obtencion de un producto adecuado a las aplicaciones requeridas. Entre

esas variables se incluyen la optimizacion de las cantidades relativas de los
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reactivos, las variaciones en la funcionalidad del poliol y el proceso de mezclado

de los reactivos, entre otras.

Los poliuretanos resultan de la condensacién de un poliisocianato con un poliol, en
presencia de otros reactivos. Durante el proceso de policondensacion, se
producen reacciones quimicas que dan origen a diversos enlaces [19]. El proceso

de sintesis de PUR se lleva a cabo en 3 etapas.

En la primera etapa, la reaccién denominada de “gelacién” (figura 1), ocurre entre
los grupos isocianato(1) e hidroxilo(2) y constituye un proceso de polimerizacion,

del cual resulta un polimero entrecruzado(3) (grupo uretano) [20].

Figura 1. Reaccion de gelacién

@NCO +ROH —» @—NHCO—O—R—
3

1 2

En la segunda etapa, la reaccion llamada de “soplado” tiene lugar entre dos
grupos isocianato y una molécula de agua(5), generandose diéxido de carbono(6)

y un polimero de urea(7), como se muestra en la figura 2.

Figura 2. Reaccion de soplado

@Nco + HO — @NHE L co,
1 5 7 5}

En la tercera etapa, llamada “curado”, la espuma rigida de poliuretano es llevada
a un horno, para dejarlo curar por un tiempo de 4 horas, dependiendo de su
composicién. En esta etapa el CO, procedente de la reaccién 2 es el encargado de
crear burbujas dentro del poliuretano, y al ascender dentro del material crea los
poros. La mayoria de los poros de la espuma seran cerrados debido a que las

burbujas de €0, quedan encerradas dentro del material. [20]
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En el proceso se producen reacciones secundarias que contribuyen con las
propiedades finales del PUR [7], como se observa en la figura 3. Todas las
reacciones tienen como reactivo el diisocianato que reacciona con los grupos que

se van formando, desatando una cadena de reacciones.

Figura 3. Reacciones secundarias presentes en la sintesis del PUR a partir del diisocianato.
{ Ynco + < Ywrcoor —» { Yncoor  —{ HnH, + —@-NCO—-»—@—NH(EO
|
{ Ynco @—NH
1 3 4 7 1 8
@—NHCO + —@-NCO — @—NCO—NH@
| |
R QNH @NHCO
| 3 9

Sy
c
N, N 2 NCO —» NCN +
R” N7 R COz

En las reacciones se representa la formacién de compuestos como alofanato(4);
urea simétrica(8), biureta(9), carbodiimida(10) y la formacién de isocianurato(2).
Algunas propiedades finales de la espuma dependen de las reacciones
secundarias. Por ejemplo, la dureza (capacidad de soportar carga) de la espuma
depende fundamentalmente de la cantidad de urea di-sustituida presente en el
polimero y, en menor grado, de la presencia de estructuras de alofanatos de
biuretas. Al aumentar el porcentaje volumetrico de agua en la formulacién
incrementa la dureza de la espuma como consecuencia de la formacion de

agregados de urea, pero al mismo tiempo se incrementa la fragilidad del material.
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1.4 Aislante térmico

Existen materiales con baja conductividad térmica considerados materiales
aislantes térmicos; sin embargo, no hay un aislante térmico perfecto. Los
materiales usados como aislantes térmicos se caracterizan por tener un
coeficiente de conductividad térmica (k) bajo. Algunos son empleados a la vez

como aislante acustico.

Los aislantes térmicos deben tener cualidades complementarias en funcién de los
imperativos de su colocacion como incombustibilidad o, por lo menos, no
inflamabilidad, buena resistencia mecanica, ausencia de propiedades corrosivas
para los materiales con los que el aislante estd en contacto, estabilidad fisica y
quimica, flexibilidad o rigidez segun la estructura portante, estética si el producto
queda a la vista, y precio en relaciéon con el servicio que presta. Los aislantes se
pueden clasificar segun la naturaleza del material que los componen, esta

clasificacion permite conocer cuales son mejores aislantes [21].

Los aislantes térmicos pueden ser materiales inorganicos u organicos. Los
materiales organicos pueden ser sintéticos o naturales y entre los sintéticos se
encuentra la espuma de poliuretano. El PUR tiene una baja conductividad térmica
con respecto a otros materiales; resistencia a los bitimenes calientes y al
envejecimiento; no se pudre; no tiene ninguna absorcion capilar; le afectan los
rayos UVA,; alto grado de dilatacién longitudinal, la acciéon conjunta del calor y la
humedad hace que se tuerza, por lo que deben mantenerse secos durante su

almacenamiento [22].

1.5 Transferencia de calor

La transferencia de calor es el flujo de energia térmica que puede ocurrir entre

cuerpos, como resultado de una diferencia de temperatura; puede ocasionarse por
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tres procesos la conduccion, la conveccion y la radiacion. En este trabajo el mayor
interés fue conocer la transferencia de calor por conduccion.

B kAaT 1
q_ aX ()

La ecuacion (1) relaciona el calor transferido con la variacion de la temperatura
con respecto a la direccion x, el area del material en donde se transfiere el calor y
la conductividad térmica k del material. La conductividad térmica tiene las
unidades de watts por metro por grado Celsius cuando el flujo de calor esti
expresado en watts, incluyéndose una rapidez de calor de manera que el valor
numerico de la conductividad térmica indica qué tan rapido fluird en un material
dado. Los valores de k son propios de cada material y varian con la temperatura

de trabajo.

Esta ecuacion describe matematicamente la ley de conduccion de calor de
Fourier. Basandose en esta definicion, se pueden realizar mediciones
experimentales para determinar la conductividad térmica de diferentes materiales.
En este trabajo se calculdé la conductividad térmica de las espumas rigidas
sintetizadas considerando que la conduccidon de calor se daba en solo una
dimension siguiendo la ley de Fourier. El sistema donde se llevdé a cabo la

estimacioén de la conductividad térmica fue en un sistema cilindrico.

Por razones préacticas, en algunas ocasiones se puede considerar que la
transferencia de calor descrita matematicamente por la ley de Fourier se da en
una sola direccion, este es el caso de los sistemas cilindricos; donde la
temperatura es funcion de la distancia radial y es independiente del angulo
acimutal o de la distancia axial [23]. Considérese un cilindro como el de la figura 4
con radio interno r;, radio externo ry, longitud L, expuesto a una diferencia de
temperaturas T; — T, y con un area para el flujo de calor A = 2nrL. Se puede
suponer que el calor fluye en una direccién radial, de manera que r es la Unica

coordenada espacial necesaria para especificar el sistema [23].
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Figura 4. Cilindro concéntrico expuesto a un flujo de calor q.

Asi la ley de Fourier, aplicando condiciones de frontera, esta representada por la
ecuacion (2), y la resistencia térmica se describe en la ecuacioén (3).

B 2mKL(T; — Ty) @
- In (r_o)
ry
1n(%
Ry = 2mkL ®3)
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2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En la figura 5 se representan las etapas que se desarrollaron para cumplir el

propésito de esta investigacion.

Figura 5. Metodologia experimental para la sintesis del PUR a partir de glicerol crudo y
estudio de la influencia de las variables de sintesis en sus propiedades.

Revision Pruebas Disefio de
bibliogréafica preliminares experimentos

Adicién de agente Formacion del Secado del
espumante poliuretano glicerol crudo

., Prueba
Curado Obte&‘j‘g” de Caracterizacion estadistica
Anova

2.1 Revision bibliogréfica

En esta etapa se consulté documentacion comercialmente disponible acerca de
las propiedades que presentan las espumas de poliuretano con aplicacion
industrial [24]. De acuerdo a las propiedades del glicerol crudo y del diisocianato
PMDI consultadas (Anexo A), se encontraron las cantidades de reactivos
manteniendo una relacion de NCO/OH de 1:1 [25] (Anexo B).

Finalmente se establecieron los protocolos de las pruebas de caracterizacion
siguiendo la normativa ASTM (American Society for Testing and Materials), se
ajustaron segun los equipos disponibles para la caracterizacion y segun las

propiedades que se querian analizar.
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2.2 Pruebas preliminares

Para la sintesis de la espuma rigida de poliuretano se disefio el proceso en base
al empleado por el Grupo de Polimeros de la UIS para fabricacion de poliuretanos.

El montaje se ilustra en la figura 6.

Figura 6. Montaje usado para la elaboracion del PUR
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El protocolo empleado para la sintesis de espumas de poliuretanos fue el
siguiente: Primero se realizo la rotoevaporacion del glicerol crudo, con el fin de
eliminar el contenido de agua presente, esto se hace para tener control de la
cantidad de agua que mas adelante estard presente en la reaccién. Este proceso
se llevd a cabo en un rotoevaporador-210 BUCHI, a una temperatura de 80°C y
una presion de 700mbar, durante 2 horas. Posteriormente, se fijaron las
condiciones de reaccién: presion de trabajo a 600mmHg, temperatura de trabajo a
80°C y agitacion 1000rpm en la plancha de calentamiento. A continuacién se
adicion¢ el glicerol crudo y seco al reactor, dejandolo a estas condiciones durante
5min, para eliminar la humedad que posiblemente pudo adquirir durante su
almacenamiento y precalentarlo para las condiciones de reaccion. Transcurrido
5min se adiciono el diisocianato, y se dej0 reaccionar durante 5min; luego se

suspendio la accion de la bomba, y se adiciono el agua, que actia como agente
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espumante. La bomba se suspendié para evitar que los gases procedentes de la
segunda reaccion (CO;) sean eliminados del reactor.

El siguiente paso fue verter el material obtenido en una probeta, para llevarlo a
curado, donde terminaron de ocurrir las reacciones y, en consecuencia la

formacion de la espuma rigida de poliuretano.

Buscando las posibles condiciones a las que se obtendria espuma rigida de
poliuretano se realizaron pruebas donde se vario: la temperatura de curado, el
porcentaje volumétrico de agua, el tiempo de gelacion (tiempo de reaccién
existente entre el diisocianato y el glicerol en el reactor), la agitacién y el tiempo de
curado y se encontr6 que a ciertas condiciones no se producian espumas
(Anexo C).

Realizadas estas pruebas se concluy6 que la agitacion y el tiempo de curado son
condiciones fijas para la produccién de la espuma rigida de poliuretano, y las
variables més significativas con las cuales se realiz6 el disefio de experimentos
fueron: la temperatura de curado, el tiempo de gelacién y el porcentaje

volumétrico de agua.

2.3 Disefio de experimentos

Teniendo los resultados de las pruebas preliminares, se realiz6 un disefio de
experimentos, utilizando un disefio factorial 2*. En este caso K tomo un valor de 3.
Los factores a estudiar fueron: temperatura de curado, tiempo de gelacion y el
porcentaje volumétrico de agua (Anexo D). Se hicieron tres replicas con el
objetivo de hacer un analisis Anova, de tal manera que se determind la influencia
de las variables en las principales propiedades de la espuma rigida de poliuretano
tales como porosidad, dureza, densidad aparente y conductividad térmica relativa.
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2.4 Sintesis de la espumarigida de poliuretano

La sintesis de la espuma rigida de poliuretano es un proceso que se llevo a cabo

en 3 etapas a las siguientes condiciones.

En la primera etapa, la reaccién denominada de “gelacién” (figura 1), ocurre entre
el glicerol crudo y seco (grupo hidroxilo) con el diisocianato (PMDI) en el reactor,
para producir el poliuretano. Al ser el glicerol un triol de cadena corta, permite que
los enlaces estén cerca y por esta razon aporta al poliuretano la rigidez en su
estructura. Las condiciones de operacion de esta etapa son: el reactor a 80°C, la

presion de operacion de la bomba a 600mmHg y agitacion de 1000rpm.

En la segunda etapa, la reaccion llamada de “soplado” tiene lugar entre el
diisocianato y agua, generandose dioxido de carbono y un polimero de urea (figura
2). Las condiciones de operacion de esta etapa fueron: el reactor a 80°C, se
suspendi6é la accién de la bomba para trabajar a presion atmosférica, y con
agitacion de 1000rpm.

En la tercera etapa, llamada “curado”, se llevo el material resultante al horno para
dejarlo curar durante 4 horas. En esta etapa el C0O, procedente de la reaccién 2 al

ascender dentro del material crea los poros.

2.5 Caracterizacion de la espuma de poliuretano

A las espumas rigidas de poliuretano se le hallaron las propiedades que
usualmente son reportadas en la literatura y que suelen ser las que las identifican.
Estas propiedades fueron: conductividad térmica relativa, analisis
termogravimétrico (TGA), andlisis infrarrojo (IR), dureza, densidad relativa, y

porosidad.
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2.5.1 Prueba de conductividad térmica relativa

Esta prueba se realiz6 con el fin de conocer la constante de conductividad térmica
relativa del PUR a 3 temperaturas diferentes de trabajo, 50°C, 100°C y 150°C. Se
realizo el disefio utilizando los fundamentos de la ley de Fourier, para coordenadas
cilindricas y se consider6 un flujo unidimensional en direccion radial (considerado
despreciable el flujo calor en direccion axial). Se tomd la temperatura a 3

distancias diferentes puesto que el material es poroso y no es uniforme.

Para la determinacion de la conductividad térmica, segun las condiciones

indicadas, se utilizé el montaje representado en la figura 7.

Figura 7. Disefio para calculo de la constante de conductividad térmica, k
®

©
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Las muestras fueron curadas en probetas disefiadas para realizar el estudio de la
conductividad térmica del PUR. La probeta fue formada por dos tubos de aluminio
concéntricos, de diametros 1,59cm y 5,08cm para el cilindro interior y exterior
respectivamente, y de una longitud de 10cm para los dos. Los pirbmetros
Checkman modelo XMTG-2301 tipo J con rango de temperaturas entre 0°C y
399°C, tienen un error de +1%°C. El controlador es un relé electromagnético
EBCHQ-47700. Las termocuplas son tipo J con conector de rosca mini pin. La

resistencia tiene 120 ohms y un diametro del,27cm y una longitud de 10cm.
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El protocolo fue el siguiente:

1. Seintrodujo la resistencia dentro del cilindro interno.

2. Se introdujo las termocuplas hasta la mitad del cilindro a diferentes radios,
4mm, 8mm, y 12mm. Una termocupla se dejé en contacto con el cilindro
interno para controlar la temperatura de trabajo.

3. Cada probeta fue aislada con fibra de ceramica en las bases del cilindro,
para evitar pérdidas por los extremos.

4. Se fij6 la temperatura a la que se iba a evaluar la constante de
conductividad [K], siendo éstas 50°C, 100°C y 150°C.

5. Se conecto el sistema a una corriente eléctrica con la cual se mantuvo un
flujo de calor de 8,25 vatios.

6. Se esperaron 4 horas para que el sistema se equilibrara y se registraron las
temperaturas indicadas por los pirbmetros.

La prueba terminé cuando se registraron las temperaturas indicadas por los
pirdmetros. Se trabajé a las 3 temperaturas y se llevaron a cabo un total de 24
muestras. Registradas las temperaturas se uso la ley de Fourier para encontrar la
conductividad térmica y la resistencia térmica del material a las 3 temperaturas de

trabajo. (Anexo E)

2.5.2 Porosidad

La porosidad del sistema fue medida por método directo [26]. Este método
consiste en medir el volumen inicial de las probetas; someter la probeta a una
presion suficiente ( inicio de condensacion del material) que permita remover el
espacio poroso presente entre ellas, y finalmente, medir el volumen final ocupado
del material final. La prensa utilizada fue una CARVER modelo C. Registrados los
dos datos de volumen para cada muestra, se calcul6 la diferencia existente entre

ellos, para encontrar la porosidad.
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La ecuacion 4, fue la utilizada para este célculo.

=2 (4)

Siendo el V; el volumen de la probeta completamente ocupada por el PUR
equivalente a 40715,136 mm?3 por estar contenida en un cilindro de radio interno
36mm y altura 40mm, V, el volumen ocupado por el material después de aplicada

la presion.
2.5.3 Dureza

Para encontrar la dureza de cada muestra se utiliz6 un durémetro shore tipo D,
segun la norma ASTM D1484, con un porcentaje de error de +2%. Se indica como
namero redondo de 0 hasta 100 y con la letra A y/o D. Cuanto mayor el valor,
mayor es también la dureza. La letra A denomina los productos blandos, la letra D

los duros.
2.5.4 Densidad aparente

Para hallar la densidad de la espuma rigida de poliuretano, una caracteristica que
las clasifica en espumas de alta y baja densidad, se utilizaron probetas de
aluminio de volumen conocido previamente pesadas. Con el volumen de la
probeta ocupado todo con espuma rigida de poliuretano, se procedid a pesar la
muestra.

Conociendo ya el peso y el volumen de la muestra se calculé su valor por la

definicion de densidad, ecuacioén 5.

p=v )

Siendo V el volumen de las probetas con un valor de 40,715¢m?3 puesto que el
cilindro presenta un didmetro interno de 3,6 cm y una altura de 4 cm, y m la masa

de cada muestra.
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2.5.5 Analisis termogravimétrico (TGA)

El analisis termogravimétrico se realizO en un analizador termogravimétrico
Discovery TGA1-0207, con el fin de estudiar la estabilidad térmica. El método
utilizado fue la programacion de un rango de temperatura entre (30°C — 700°C) a
una velocidad constante de 10°C/min bajo una atmaosfera de nitrégeno a 40ml/min,

con el fin de evitar la degradacion termo oxidativa [6].

2.5.6 Espectroscopia infrarroja (IR)

El analisis IR se realizd con el fin de conocer qué grupos funcionales presentes
estan en el PUR, el analisis se llevo a cabo en la muestra que obtuvo valores de
conductividad térmica menores que las demas, es decir, la considerada mejor
aislante térmico. El analisis se realiz6 en un espectrofotometro infrarrojo FTIR-
BRUKER con celda Platinum ATR. Al espectro infrarrojo resultante se le realizd un
Smooth (correccién de ruido) de 9, con la funcion Peak pick, se visualizaron los

picos mas grandes, también se ajusté el espectro infrarrojo con la funcién Scale Y.

2.6 PRUEBA ESTADISTICA ANOVA

Con el fin de establecer los efectos que causan cada una de las variables de
sintesis en las propiedades del PUR, se utiliz6 un software estadistico
Statgraphics X64, en donde se definieron las respuestas de porosidad, densidad,
dureza y conductividad térmica, para el disefio que se selecciono 23. Los datos
suministrados se muestran en el Anexo F. Se establecieron los siguientes

parametros para proceder a la evaluacion estandarizada del disefio aleatorio.

Numero de factores experimentales: 3 Numero de bloques: 3
NUmero de respuestas: 6 Numero de corridas: 24
Grados de libertad para el error: 16 Nivel de confianza: 95%
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3. RESULTADOS Y ANALISIS

3.1 Caracterizacion
En la tabla 1 se encuentran registrados los valores de las propiedades de
porosidad, densidad aparente, dureza, conductividad térmica relativa y resistencia

térmica para un espesor de 1,2 cm de las muestras del PUR.

Tabla 1. Propiedades de las espumas rigidas de poliuretano.

(0] [o) Dureza Kk Kk Kk R R R
[ 9 ] shore 50°C 100°C  150°C 50°C 100°C 150°C

i 3 i watts. watts watts. k k k

Muestra PorOSIdad cm T|p0 D [m] [ mxk ] [ mxk ] [watts] [watts] [wutts]
1 0,529 0,590 28 +3 0,687 0,215 0,122 1,845 5,876 10,340
+0,07 +0,02 +0,056 +0,005 0,002 +0,153 +0,037 40,190

A 0,487 0,578 2543 0,729 0,221 0,134 1,749 5,706+ 9,391
+0,13 +0,02 +0,013 +0,009 +07002 40,219 0,492 +0,129

B 0,598 0,436 24 +1 0,534 0,174 0,093 2,372 7,259 13,586
+0,05 +0,07 +0,038 +0,003 +0,001 +0,174 +0,135 +0,223

AB 0,349 0,632 2313 0,721 0,215 0,131 1,752 5,866 9,637
+0,06 +0,04 +0,013 40,005 +0,002 +0,032 40,131 +0,301

C 0,593 0,483 21 +1 0,602 0,187 0,119 2,105 6,770 10,599
+0,05 +0,05 +0,047 +0,005 +£0.003 +0,170 +0,186 +0,223

AC 0,635 0,460 22 +1 0,614 0,198 0,119 2,058 6,374 10,582
+0,06 +0,03 +0,033 40,007 +0,001 40,112 40,201 40,135

BC 0,318 0,721 30 +1 0,744 0,230 0,175 1,702 5,488 7,230
+0,05 +0,02 +0,056 +0,011 +0,011 +0,084 +0,269 +0,367

ABC 0,575 0,496 2543 0,671 0,211 0,122 1,898 5,992 10,352
40,06 40,04 +0,075 +0,008 +0,001 40,21 40,228 +0,137

De los resultados reportados en la tabla 1 se aprecia que el PUR puede presentar
porosidades entre un 31% y un 63% de su volumen. Son espumas de alta
densidad, puesto que en la mayoria de los casos poseen densidades por encima
de 0,500 g/cm3. La dureza del PUR presenta valores entre 21 y 30 Shore tipo D.
Los valores de conductividad relativa indican que con un flujo de calor
determinado, a mayor temperatura, el material disminuye su capacidad
conductiva. Los datos de resistencia térmica indican que a mayor temperatura de

trabajo el PUR presenta un aumento en la resistencia al flujo de calor.
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Los datos de resistencia térmica a diferentes grosores del PUR se encuentran en
el (Anexo G), para las diferentes temperaturas de trabajo. Se observa que la

resistencia térmica del PUR aumenta al aumentar el espesor.

3.1.1. Comparacion de los coeficientes de conductividad térmica relativa
entre el PUR sintetizado (muestra b) y el PUR comercial por proyeccion.

El PUR por proyeccion es considerada en el mercado como la espuma con mayor
capacidad como aislante térmico. Este tipo de espumas presentan valores de
densidad entre 30-55 kg/m® y presentan celdas en su mayoria cerradas (méas del
90%) [24]. En la figura 8 se observa el comportamiento de la conductividad térmica
relativa que presenta el PUR sintetizado (muestra b) y el PUR comercial por
proyeccién, en donde se puede observar que los valores de esta propiedad a
100°C y a 150°C son préximos para ambos materiales, demostrando la capacidad

de la espuma sintetizada como aislante térmico a esas temperaturas.

Figura 8. Comportamiento de los coeficientes de conductividad térmica de la espumab
sintetizada y de una de tipo comercial.
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Fuente: Autores. Datos del PUR comercial [24].
En la figura 9 se encuentran los espesores de una espuma rigida de poliuretano
de tipo comercial y de la espuma obtenida, que se deben usar para aislar desde
temperaturas de 50°C, 100°C y 150°C hasta una temperatura final de 28°C. Si se
aisla desde 50°C el espesor del PUR b, que se debe usar es 57% mayor que el
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utilizado por la espuma de tipo comercial; si se desea aislar desde 100°C el
espesor de glicerol crudo que se debe emplear es 51% mayor del utilizado por la
espuma comercial; y finalmente si se desea aislar desde 150°C el espesor de

espuma b debe ser 35% mas del usado por la espuma de tipo comercial.

Figura 9.Espesores del PUR de la espuma sintetizada y una espuma de tipo comercial,
necesarios para aislar desde temperaturas de 50°C, 100°C y 150°C hasta una temperatura
final de 28°C
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Fuente: Autores. Datos del PUR comercial [24].

El resultado de la prueba de analisis termogravimétrico, figura 10 muestra que el
PUR se descompone en cuatro etapas.

Figura 10. Diagrama termogravimétrico del PUR
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En la primera etapa que llega hasta 150°C, la muestra pierde aproximadamente el
5% del peso, atribuyéndose al material volatil no identificado y al agua. En la
siguiente etapa comprendida entre 150 y 237°C la pérdida de peso es del 15% y
podria atribuirse a la degradacion térmica de las impurezas presentes en el
glicerol crudo. La tercera etapa comprendida entre 237 y 350°C presenta el 25%
de pérdida en peso, esto podria deberse a la degradacién del glicerol, del PMDI y
de las pequefias cantidades de potasio y ésteres presentes en el glicerol. La
Gltima etapa podria ser la descomposicion de los compuestos carbonatados como
el poliuretano y otros compuestos (urea, alofanatos, biuretas, carbodiimida e
isocianuratos) formados por las reacciones secundarias y representa el 30% del

peso total del material.
El espectro infrarrojo se presenta en la figura 11. La interpretacion del espectro
presentada en la tabla 2 indica la presencia de los grupos caracteristicos de la

espuma de poliuretano [27] [28] [29] [30].

Figura 11. Espectro infrarrojo del PUR
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Tabla 2. Compuestos presentes en la muestra de espumas de poliuretano 3b

Frecuencia (cm™)  Grupo funcional Compuestos presente*
3310,37 Alcoholes con puente de Agua, glicerol, carbodiimida, (proveniente
hidrogeno, amidas. del glicerol crudo).

2946,77 Grupos alquilo. Poliuretano (carbamato de etilo) vy
triglicéridos del glicerol.

2358,75 Acidos carboxilicos Gas carbdnico.

2271,82 Grupo isocianato. PMDI

1660,43 Grupo carbonilo Presencia de Poliuretano.

1595,03 Amidas secundarias y Carbodiiida, diurea, biurete, PMDI,

1506,60 compuestos aromaticos. alofanato, poliuretano.

1410,60 Grupos alquilo. Poliuretano (carbamato de etilo), esteres
y triglicéridos del glicerol.

[1307,08 - 506,78] Compuestos halogenados, Sales de sodio, ésteres y otros

alcoholes, ésteres y anhidridos.  compuestos presentes en el glicerol
crudo, biurete y alofanato.

* Se nombran en general algunos grupos de compuestos presentes en el PUR.

3.2 Efectos de los factores de sintesis sobre las propiedades

Los diferentes efectos que presentan los 3 factores de sintesis: A: Porcentaje
volumétrico de agua, B: Temperatura de curado y C: Tiempo de gelacién; Son
reflejados en los siguientes diagramas de Pareto, para la conductividad térmica
relativa, la dureza, la densidad aparente y la porosidad.

3.2.1 Conductividad térmica aparente

Figura 12. Diagrama de Pareto estandarizado para la k a 150°C, 100°C y 50°C

A: Porcentaje volumétrico de agua B: Temperatura de curade C: Tiempo de gelacidn ; t
ka 50°C ka100°C ka150°C
B B B
0 2 3 6 8 0 3 6 9 12 15 0 ; § 68
Efecto estandarizado Efecto estandarizado Efecto estandarizado
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Como se puede apreciar en la figura 12, la conductividad térmica a las tres
temperaturas de trabajo se ve afectada en mayor proporcion por la temperatura de
curado del PUR. El efecto de la temperatura de curado es inversamente
proporcional a la conductividad térmica relativa. Esto puede deberse a que se
genere un mayor espacio vacio en el material lo que indica un aumentando en su
porosidad. La conductividad térmica relativa aumenta si se aumenta el porcentaje
volumétrico de agua. Esto puede ocurrir porque una parte del volumen de agua
puede quedar sin reaccionar lo que desestabiliza la formacién del material. La
conductividad térmica también aumenta con un valor alto en el tiempo de gelacion
esto podria deberse al favorecimiento de las reacciones con diisocianato
disminuyendo la cantidad de éste, para la reaccion con el agua desfavoreciendo la

formacién de CO..

3.2.2 Porosidad, densidad aparente y dureza

En la figura 13 se observan los efectos de los factores de sintesis en la porosidad,

densidad aparente y la dureza respectivamente.

Figura 13. Diagrama de Pareto estandarizado para la porosidad, densidad aparente y dureza

del PUR
A: Porcentaje volumétrico deagua  B: Temperaturade curade  C: Tiempo de gelacion E t
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El material sintetizado presenta mayor porosidad si es curado a un valor alto de
temperatura y con un tiempo de gelacion bajo. La interaccion entre estos dos
factores también aumenta esta propiedad. Esto indica que a mayor porosidad
mayor espacio vacio y, por ende, menor conductividad térmica, estableciendo una
relacion inversa entre los efectos de los factores sobre la porosidad y la

conductividad térmica relativa.

Un bajo valor en la densidad aparente del PUR se debe al aumento de la
temperatura de curado y al efecto de la interaccion de la temperatura de curado
con el tiempo de gelacién. A un mayor tiempo de gelacién y porcentaje volumétrico
de agua aumenta esta propiedad. Esto se puede explicar porque a estas
condiciones el material se hace mas poroso lo que indica un aumento del volumen

ocupado por el poliuretano.

El PUR presenta una mayor dureza, si los valores del porcentaje volumétrico de
agua y el tiempo de gelacion son altos, porque el efecto de su interaccion tiene
mayor influencia sobre esta propiedad; otro factor influyente es la temperatura de
curado, ya que con un valor bajo de esta aumenta la dureza del material. Esto
demuestra lo citado en el marco tedrico sobre el PUR, la dureza aumentara con la
cantidad volumétrica de agua como consecuencia de la formacién de agregados

de urea, esto si se deja el mayor tiempo de gelacion (10min).
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4. CONCLUSIONES

El proceso de sintesis del PUR se realizé de forma exitosa empleando glicerol
crudo (un subproducto de bajo costo), diisocianato PMDI y agua como agente
espumante. Al usar reactivos economicos y de facil adquisicion permiten que el
proceso empleado en este trabajo de investigacion sea considerado como una

ruta posible, econdmica y de interés para aplicaciones industriales.

Se obtuvo PUR sintetizada a partir de glicerol crudo con aplicabilidad entre hasta
150°C como aislante térmico; A mayores temperaturas de trabajo presentan

aumento en la resistencia térmica que tiene a un flujo de calor.

El PUR con mayor capacidad para aislar a las diferentes temperaturas de trabajo,
se sintetizo con condiciones de proceso de porcentaje volumétrico de agua de 4%,

tiempo de gelacién de 5min y temperatura de curado de 120°C.

La temperatura de curado es la variable con mayor influencia sobre las
propiedades medidas; a una temperatura de curado de 120°C se observa mayor
porosidad y dureza del PUR, mientras que la conductividad térmica y la densidad

disminuyen.

41



5. RECOMEDACIONES

Garantizar grados mayores y constantes de agitacion en las etapas de gelacion y

soplado.

Hacer estudios sobre la produccion de PUR a partir de glicerol crudo, utilizando

relaciones de grupos isocianato a grupos hidroxilo, mayores de 1:1.
Realizar pruebas de conductividad térmica a temperaturas de trabajo menores,
para probar la capacidad de este material como aislante térmico en ambientes

frios.

Comparar las propiedades del PUR obtenido con un PUR sintetizado a partir de

glicerol puro.

Realizar pruebas de comportamiento del PUR en presencia de humedad.
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ANEXOS

Anexo A. Propiedades fisico-quimicas de reactivos

Rubinate ® 5005 / suprasec ® 5005, PMDI

e Funcionalidad aprox: 2,7

e Peso equivalente isocianato : 133

e Contenido NCO (%): 30,2 - 31,5

e Peso molecular promedio: 340 g/mol

e Acidez (ppm HCI): 50-250

e Viscosidad (25 °C):170-250 cps

e Gravedad especifica (25 °C):1,23

e Punto de inflamacion: 218 °C (medido en Copa Clev eland)

e Presion de vapor a 25 °C, mm Hg maximo 1 x 1 0™,
Glicerol Crudo

o indice de hidroxilo: 676,955 ™9 KOH/g muestra

e Densidad (25°C): 1,13 g/cm?®
e Composicion: 75 +1,414% p/p
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Anexo B. Calculo de la cantidad de reactivos, fijada la relacién NCO/OH de
1:1.

En base a la relacion de NOH/OH de 1:1, y estableciendo un volumen total de
trabajo fijo V,, se calcularon los volimenes necesarios de cada reactivo para la
sintesis en funcion del volumen a trabajar. El volumen de agua fue determinado de
acuerdo a al porcentaje volumétrico que se queria trabajar del volumen total V.

Se utilizaron ecuaciones como la de relacién entre grupos funcionales isocianato y
grupos funcionales hidroxilo (1), la ecuacién del nimero de hidroxilos (2), la de
numero de isocianatos (3) y la de volumen total de trabajo (4).

No moles NCO

No moles OH @
g poliol » IH(mgTKOH)
No moles OH = (2)
1000 18, 561 EXOH,
g mol

g diisocianato * Funcionalidad del diisocianato
No moles NCO = —— (3)
PM diisocianato

Vr = Ve + Vmprp + Vi, %)

Usando las densidades de cada reactivo, se expresé la masa del poliol y del
diisocianato en funcion del volumen y la densidad. El valor de indice de hidroxilos
(IH) para el glicerol crudo utilizado, se calculé segun la norma ASTM D4274, con
un error +/- 1.18.

(1,23 g/cms) (Vmpip) * 2,7
PM diisocianato

No moles NCO =
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(12618

mg KOH
n3) (Voc) * 676.955 (gT)

SneT)

No moles OH =

mg
1000728 + 56,1 (

Al despejar los volumenes de cada reactivo queda la siguiente ecuacion:

(1.2618/_3) (Voc) * 676.955 (mgTKOH)

cm3
g KOH)
mol

VD:

10008, 56 1 (
g
Vi — Va
(1,2618/_ )+ 676,955 ™8 KOH

Ver =
e / *3408/

g muestra cm3
1+

1000 + (56.1g KOH/mo1> * (1235 ) + 27

Vpr — Vi

KOH
1875/ oD * (1238/3) 2,7

mg KOH

1000 * (56,
1+

(1.2618/_ ;) « 676,955 /g muestra * 3408/ 3

Las cantidades de utilizadas para cada pruebas estan registrados en la tabla3.

Tabla 3. Cantidad de cada reactivo de acuerdo al porcentaje volumétrico de Agua

Volumen (cm®)

%vol Agua GC PMDI %vol Agua GC PMDI %vol Agua GC PMDI

Agua Agua Agua

1 0,10 399 6,21 11 1,13 3,58 5,58 30 3,09 282 4,39
2 0,21 395 6,15 12 124 354 552 40 4,12 2,42 3,76
3 0,31 391 6,09 13 1,34 350 5,46 50 515 2,01 3,14
4 0,41 3,87 6,02 14 1,44 3,46 5,40 60 6,18 1,61 251
5 0,52 3,83 5,96 15 155 3,42 5,33 70 721 121 1,88
6 0,62 3,79 5,90 16 1,65 3,38 527 80 8,24 0,81 1,25
7 0,72 3,74 5,83 17 1,75 3,34 521 90 9,27 0,40 0,63
8 0,82 3,70 5,77 18 1,85 330 514

9 093 366 571 19 1,96 3,26 5,08

=
o

1,08 3,62 5,65 20 206 3,22 5,02

Fuente: Autores. GC= Glicerol crudo PMDI= Diisocianato metilen difenil polimérico
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Anexo C. Resultado de las pruebas preliminares bajo diferentes condiciones

Los resultados de las pruebas se encuentran registrados en la tabla 4.

Tabla 4. Resultados de pruebas preliminares

Rango de%

Produccion de espumas

Val. de Agua Tcurado=90°C Tiempo de gelacion | con Tiempo de curado=
= 5min. agitacion 4h
[1-3] X
[4-9] v
[10-19] v* (no es un material continuo)
[20-90] X

Rango de%
Vol. de Agua

Produccién de espumas

Tcurado=100°C

Tiempo de gelacién
= 5min.

con
agitacion

Tiempo de curado=
4h

[4-9]

v

Rango de%
Vol. de Agua

Produccién de espumas

Tcurado=90°C

Tiempo de gelacién
= 10min.

con
agitacion

Tiempo de curado=
4h

[4-9]

v

Rango de%
Vol. de Agua

Produccidn de espumas

Tcurado=25°C

Tiempo de gelacién
= 5min.

con
agitacion

Tiempo de curado=
4h

[4-9]

X

Rango de%
Vol. de Agua

Produccidn de espumas

Tcurado=90°C

Tiempo gelacién =
5min.

sin agitacién

Tiempo de curado=
4h

[4-9]

Rango de%
Vol. de Agua

Produccion de espumas

Tcurado=90°C

Tiempo gelacion=
5min.

sin agitacién

Tiempo de curado=
3h

[4-9]

X

Fuente: Autores
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Anexo D. Disefio de experimentos

Para un disefio factorial 2¥ con K=3 se deben realizar, 8 corridas a diferentes
condiciones. Los factores a evaluar tendran dos niveles, llamados usualmente

bajos y altos, en este caso seran los encontrados en la tabla 5.

Tabla 5. Nivel alto y bajo de los factores a estudiar.

NIVEL
FACTORES Alto(+) Bajo(-)
A= Porcentaje volumétrico de agua 9 4
B=  Temperatura de curado [°C] 120 80
C= Tiempo de gelacion [min] 10 5

Fuente: Autores

Fijados los 2 niveles, se disefid la matriz factorial 2%, tal como se muestra en la
tabla 6.

Tabla 6. Disefio factorial 2X

FACTORES
A B C AB AC BC ABC
1 - - - + + + -
a + - - - -
b -+ - - + -
g ab + + - + - - =
g c - - + - - +
© ac + - + - + - -
bc - + + - - -
abc + + + + + + +

Fuente: Autores

Para cada corrida se realizaron 3 réplicas, de tal manera que en total se hicieron

24 corridas.
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Anexo E. Calculo de la constante de conductividad y resistencia térmica
relativa del PUR

Al despejar la constante de conductividad térmica de la ecuacion 1, que describe
la ley de Fourier para el sistema cilindrico con flujo de calor unidimensional y en
direccién radial queda la siguiente ecuacion.
I
qin(2)
k= ——1
2nL(T; — Tp)

Utilizando el montaje de cilindros concéntricos se midi6 el flujo de calor g, que es

(2)

suministrado por la resistencia eléctrica, utilizando un material con coeficiente de

vatio

conductividad térmica conocido, en este caso la fibra de ceramica (k=0.0635

mx*K
a 260°C) [31], el flujo de calor obtenido fue de 8,25 vatios. Es importante resaltar
gue la resistencia aportaba un flujo de calor constante mucho mayor que el
calculado (aproximadamente 100 vatios), el valor bajo se explica porque el
sistema que se utiliz6 para controlar la temperatura del tubo proximo a la
resistencia eléctrica, permanecia poco tiempo encendido, para mantener la

temperatura del set point.

Siendo r, la distancia entre la resistencia y la termocupla del cilindro interno
equivalente a 9,85mm y r;la distancia entre la resistencia y los diferentes puntos
en donde se encuentran ubicados las termocuplas, equivalentes a 14mm, 18mm vy
22mm, T;la temperatura de trabajo, (50°C, 100°C y 150°C) y T, la temperatura que

registran los pirbmetros.

Para el calculo de la resistencia térmica se utilizé la ecuacion 3 con el objetivo de

clasificar los materiales aislantes, siendo este el término mas comun en la
industria.

r0

In(z2)

R, =
T 2mkL

(3)
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Anexo F. Variables respuestas para el andlisis de anova

Los datos que se utilizaros para el analisis e Anova en el programa Statgraphics X64 estan registraos en la tabla 7.

Tabla 7. Variables respuesta del disefio factorial 2°

k a 50°c watts/m*k k a 100°c watts/m*k k a 150°c watts/m*k ¢ Fraccion p [g/cm3] Dureza Shore
volumétrica tipo D
REPLICAS REPLICAS REPLICAS REPLICAS REPLICAS REPLICAS
A B C 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3
+ - -10825 0,648 0,713 0,230 0,213 0,222 | 0,137 0,133 0,134 | 059 0,36 0,51 | 0557 0,591 0587 | 22 24 28
+ + -/0602 0555 0,649 |0,188 0,181 0,191 | 0,122 0,127 0,219 | 0,61 0,54 0,63 | 0435 0529 0485| 20 22 21

- + +]0632 0,581 0,629 |0,204 0,191 0,298 | 0,120 0,120 0,218 | 069 0,62 0,559 (0430 0465 0487 | 23 23 21
- - ~-10740 0,631 0,690 | 0,216 0,210 0,218 | 0,123 0,123 0,120 | 048 059 0,52 | 0,570 0,613 0,588 | 25 30 29
+ - +/0,780 0,687 0,764 |0,241 0,219 0,230| 0,184 0,164 0,176 | 0,28 0,31 0,37 | 0,704 0,743 0,716 | 30 31 29
- + -10565 049 0,540|0,276 0,171 0,175 0,091 0,093 0,094 | 0,65 059 055 |0,397 0400 0511 | 24 24 23
- - +]0734 0,715 0,713 |0,220 0,212 0,214 0,135 0,129 0,129 | 0,41 0,31 0,32 | 0,661 0,647 0588 | 25 20 25
+ + + (059 0,669 0,748 | 0,208 0,211 0,219 | 0,120 0,124 0,122 | 0,53 0,63 0,57 | 0,461 0,498 0,528 | 24 28 23

Fuente: Autores

A: Porcentaje volumétrico de agua
B: Temperatura de curado

C: Tiempo de gelacion
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Anexo G. Resistencia térmica a diferentes grosores del PURy a 3
temperaturas de trabajo

Los valores de las resistencias para diferentes grosores se encuentran registrados

en la tabla 8.

Tabla 8. Resistencia térmica del PUR a diferentes temperaturas y espesores

R 50°c R 100°c R 150°c
m? «k k
[watts [watts] [watts]
dl d2 d3 dl d2 d3 di d2 d3
1 0,789 1,377 1,845 2,513 4,386 5,876 4,421 7,717 10,340
+0,065 +0,114 +0,153 | +0,056 +0,098 +0,037 | +0,081 +0,142  +0,190
A 0,748 1,305 1,749 2,440 4,259 5,706 4,016 7,009 9,391
+0,085 40,163 +0,219 | 40,096 40,169 +0,492 | +0,055 +0,113 40,129
B 1,014 1,770 2,372 3,104 5,418 7,259 5,810 10,140 13,586
+0,074 +0,129 40,174 | +0,057 40,101 40,135 | 40,092 +0,166  +0,223
AB 0,749 1,307 1,752 2,508 4,378 5,866 4,121 7,192 9,637
+0,006 +0,013 +0,032 | +0,056 40,072 40,131 | 40,128 +0,225 40,301
C 0,900 1,571 2,105 2,895 5,053 6,770 4,532 7,911 10,599
+0,069 +0,127 +0,170 | +0,079 +0,108 +0,186 | +0,079 +0,138 10,233
AC 0,880 1,536 2,058 2,725 4,757 6,374 4,525 7,898 10,582
+0,048 +0,083 +0,112 | +0,092 40,162 40,201 | +0,058 +0,101  +0,135
BC 0,728 1,271 1,702 2,347 4,096 5,488 3,092 5,396 7,230
+0,057 +0,100 +0,084 | +0,110 40,201 40,269 | 40,157 +0,333 +0,367
ABC | 0,811 1,416 1,898 2,562 4,472 5,992 4,426 7,726 10,352
+0,094 40,165 +0,21 +0,097 +0,170 +0,228 | 40,059 +0,103 40,137
Fuente: Autores dl: 0,4cm d2:0,8cm d3:1,2cm
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