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RESUMEN

TITULO: EVALUACION DEL COMPORTAMIENTO FiSICO-MECANICO DE UN POLIURETANO
REFORZADO, PRODUCIDO A PARTIR DE ACEITE DE RICINO, Y SU COMPETITIVIDAD
TECNICA COMO MATERIAL DE APLICABILIDAD INDUSTRIAL"

AUTORES: Leonardo Rafael Machado Mendoza, Aron Abel Garcia Pajaro ™
PALABRAS CLAVE: ACEITE DE RICINO, COMPOSITE, ISOCIANATO, CARACTERIZACION.
DESCRIPCION:

En este proyecto se sintetizé un poliuretano producido a partir de aceite de ricino sin modificar por

y metil difenil isocianato usando proporciones molares de 0,8 y 0,9. estos poliuretanos se
reforzaron con viruta de material epéxico reforzado con fibra de vidrio, en unas proporciones en
peso de refuerzo y matriz de 14 y 23%, variando estas cantidades se obtuvo una matriz de
materiales para su posterior caracterizacion, también se incluy6 los poliuretanos sin refuerzo para
ver el efectos que el material particulado causa sobre las propiedades del material, posteriormente
se realizd una caracterizacion fisico-quimica, fisico-mecanica y térmica, la caracterizacion fisico-
guimica incluyo las pruebas de absorcion de agua, resistencia quimica densidad. La
caracterizacion fisico-mecanica incluyo los ensayos de tension, dureza y compresion. Para la
caracterizacion térmica se realizé un ensayo modificado para determinar la temperatura maxima
gque soporta el material sin que disminuyan sus propiedades mecanicas, para esto se sometieron
cupones del material a diferentes temperaturas y se le realizaron ensayos de dureza y tension,
buscando la temperatura hasta la que estas propiedades no disminuyen, luego se realiz6 una
evaluacién técnica donde se comparo los poliuretanos obtenidos con materiales de uso industrial,
para evaluar que tan competitivo es el material en la industria y elegir posibles aplicaciones.

" Proyecto de Grado
Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas, Escuela de Ingenieria Quimica. Director Prof. Alvaro
Ramirez Garcia; Codirector Prof. Luis Enrique Fuentes Pulido.
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ABSTRACT

TITLE: EVALUATION OF PHYSICAL-MECHANICAL BEHAVIOR OF A REINFORCED
POLYURETHANE, PRODUCED FROM CASTOR OIL, AND ITS TECHNICAL
COMPETITIVENESS AS MATERIAL OF INDUSTRIAL APPLICABILITY "

AUTORES: Leonardo Rafael Machado Mendoza, Aron Abel Garcia Pajaro ™
PALABRAS CLAVE: CASTOR OILD, COMPOSITE, ISOCYANATE, CHARACTERIZATION.
DESCRIPTION:

In this project aims to produce and characterize a composite type material that combines the
properties obtained after insertion of glass fiber fillers in the matrix of the polyurethane obtained
from the reaction of castor oil and unmodified methylene diphenyl diisocyanate (MDI) commercial
grade by using mole ratios of 0.8 and 0.9. These polyurethanes were reinforced epoxy chip
reinforced fiberglass, in proportions by weight of reinforcement and matrix of 14 and 23%, varying
these amounts was obtained matrix materials for further characterization also included
polyurethanes without reinforcement to see the effects of particulate material causing in the material
properties, later was made a physical-chemical, physic-mechanical and thermal, physical and
chemical characterization tests include water absorption, chemical resistance, density. Physic-
mechanical characterization include tensile testing, hardness and compression. For thermal
characterization modified assay was performed to determine the maximum temperature that the
material support without impairing their mechanical properties for this material coupons were
subjected to different temperatures (100°C, 120°C and 150°C) and were performed testing the
hardness and tension seeking to temperature that these properties do not decrease, then
conducted a technical evaluation which compared the polyurethanes obtained with industrial
materials, to evaluate how competitive the industry material and choose possible applications.

" Work Degree
Physical Chemistry Engineering Faculty, Chemical Engineering School. Director Prof. Alvaro
Ramirez Garcia; Co-director Prof. Luis Fuentes Pulido
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INTRODUCCION

La obtencion de polimeros a partir de fuentes naturales o renovables se ha
convertido en una alternativa viable para aliviar el impacto sobre el medio
ambiente y disminuir la notoria dependencia de materiales producidos a partir de
materia prima petroquimica. Hoy dia, se ha encontrado que los aceites naturales
tales como los de linaza, girasol, ricino, soya, y de palma, entre otros son una
opcion viable para la produccion de biopolimeros con caracteristicas competitivas
con los materiales producidos a partir del petroleo [9, 32], adicionalmente, estos
materiales presentan propiedades biodegradables y en muchos casos son mas

economicos a la hora de sintetizarlos.

El poliuretano es uno de los biopolimeros mas utilizados en la industria, dados sus
diversas aplicaciones tecnoldgicas en forma de espumas, elastomeras, adhesivos
y recubrimientos [36, 16]. Este tipo de materiales se caracteriza por tener el grupo
de uretano en sus cadenas y es producto de la reaccion de un grupo hidroxilo y un

grupo de isocianato.

Como fuente renovable de grupos hidroxilos para la produccion de poliuretanos se
utiliza el aceite de ricino. Los grupos hidroxilo localizados en las distintas cadenas
de la molécula hacen del aceite de ricino un mondmero polifuncional para la
obtencién de poliuretanos entrecruzados en presencia de isocianatos. Sin
embargo, en relacion a la complejidad de la molécula, el nimero de hidroxilos es
relativamente bajo, por consiguiente, las redes de poliuretano tendran un relativo
bajo grado de entrecruzamiento, obteniéndose materiales con bajo médulo de

resistencia mecanica y baja energia de ruptura [31, 26].

En virtud a lo anterior, hoy en dia el Grupo de Investigaciones en Polimeros de la

Universidad Industrial de Santander ha desarrollado extensas investigaciones de
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aprovechamiento del aceite de ricino para producir materiales de diferentes
morfologias y propiedades mecénicas. Se ha modificado el grado de hidroxilacion
del aceite de ricino por varias vias: transesterificacion con pentaeritritol, almidén
de yuca, almidén de yuca glucoxilado y glicerina [18-34]. Al aumentar el nimero
de grupos hidroxilos se forma un poliol que puede formar redes de poliuretano
mas entrecruzadas y por consiguiente de diferentes morfologias y propiedades

mecanicas.

Otra alternativa ampliamente utilizada en la industria para mejorar las propiedades
de los materiales, es la utilizacion de materiales compuestos, es decir, la union de
dos materiales para conseguir la combinacion de propiedades que no es posible
obtener en los materiales originales [2-21]. Sin embargo, poca atencion ha recibido
este tipo de modificacion para la obtencion de poliuretanos compuestos. Estos
composite nacen de la necesidad de obtener poliuretanos que combinen las
propiedades ofrecidas por otros materiales (fibra de vidrio, fibra de carbon, fibras

aramidas, fibras naturales, etc.) con diferentes propiedades mecanicas.

En el presente trabajo se busca producir y caracterizar un material de tipo
compuesto que combine las propiedades obtenidas después de la insercion de
rellenos de fibra de vidrio dentro de la matriz del poliuretano obtenido a partir de la
reaccion aceite de ricino sin ninguna modificacion y metil difenil diisocianato (MDI)

de grado comercial.

Para tal fin, se desarroll6 un disefio experimental que considerara la influencia de
la relacion NCO/OH y de las proporciones de mezcla con el material de refuerzo
sobre la propiedades finales del composite obtenido. Adicionalmente, se analizé la
posible competitividad del material final obtenido por medio de la comparacion de
sus propiedades con materiales de normal aplicacion en la industria, con el fin de

identificar eventuales oportunidades de aplicacién.
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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL

Sintetizar y caracterizar poliuretanos reforzados producidos a partir de aceite de

ricino, metil difenil diisocianato (MDI grado comercial) y fibra de vidrio.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Sintetizar elastomeros de poliuretano reforzado producidos a partir de aceite de
ricino.

e Evaluar los elastbmeros de poliuretanos reforzados producidos a partir de
aceite de ricino.

e Confrontar las propiedades Fisico-mecanicas de los poliuretanos obtenidos con

materiales similares de uso industrial.
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2. MARCO TEORICO

En los ultimos afos se ha tratado de disminuir la dependencia de los combustibles
fésiles como materia prima para obtencién de polimeros, debido al incremento de
costos, el dafio al ambiente que la sintesis de estos ocasiona y a la escases de
materias primas fosiles que se han presentado en las Ultimas décadas, por esto se
han estudiado otras fuentes renovables para la sintesis de polimeros y asi

contribuir al desarrollo sustentable en un futuro [7].

Utilizar materias primas renovables puede contribuir significativamente a un
desarrollo sostenible, esto se interpreta como “actuar de manera responsable para
satisfacer las necesidades del presente sin perjudicar la capacidad de futuras
generaciones para satisfacer sus propias necesidades” [22]. Con respecto a los
problemas de eliminacion de residuos, asi como al agotamiento de los
oleoquimicos no biodegradables, se han desarrollado y comercializado
biopolimeros que tienen como base acido polilactico, plasticos de celulosa,
almidon termoplastico y Aceites vegetales [24]. Entre ellos, ha habido una
creciente tendencia en la utilizacion como materia prima los aceites vegetales

debido a sus ventajas, aplicaciones, bajo costo, biodegradabilidad y disponibilidad.

La versatilidad de los aceites vegetales se debe a que estan compuestos por
mezclas de acidos grasos y ésteres de glicerol, lo que ha permitido aprovechar los
aceites provenientes de la semilla de linaza, de ricino, de soya y de cartamo, entre
otros [17], para la obtencion de polimeros como poliuretano, poliamidas, resinas
epoxicas entre otros, lo que hace a estos aceites un campo atractivo para ser
investigado a fondo y buscar soluciones para cubrir los requerimientos de

abastecimiento de polimeros y, a su vez, proteger el medio ambiente.
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Ademas de la polimerizacion directa de aceites vegetales se han desarrollado
varios métodos para la copolimerizacion de triglicéridos y acidos grasos. Algunos
ejemplos son resinas de poliéster, resinas alquidicas, poliuretanos, poliamidas,
resinas epoxicas, y copolimeros de vinilo. Siendo el poliuretano de gran interés en
la industria debido a su amplia gama de aplicaciones, como: espumas,

elastbmeros, pinturas, adhesivos recubrimientos entre otros.

Los poliuretanos son resinas sintéticas que se caracterizan por su escasa
permeabilidad a los gases, alta resistencia quimica y excelente aislamiento
térmico [27]; se obtienen por polimerizacion entre determinados compuestos que
contienen el grupo isocianato N=C=0 y compuestos que tengan el grupo hidroxilo
OH-R. La obtencién de poliuretanos se basa en la gran reactividad del enlace
doble del grupo isocianato que se adiciona facilmente a compuestos con
hidrogenos activos en reacciones de condensacion como se muestra en la figura
1.

Figura 1. Reaccién de polimerizacion entre un grupo hidroxilo y un grupo
isocianato para formar un grupo uretano
M

R-N=C=0 +R —-0H © R—NH—-C—-0-R

Fuente: Autores

Por lo general las propiedades asociadas a los poliuretanos dependen tanto del
método de polimerizacion como de las caracteristicas de los reactivos
involucrados, encontrandose asi materiales que van desde las formas duras y
aptas para recubrimientos resistentes a los disolventes hasta cauchos sintéticos

resistentes a la abrasion y espumas flexibles [29].
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Dentro de la amplia gama de aplicaciones de estos materiales, son los
elastomeros de poliuretano los que han tenido un amplio impacto en el mercado
debido a que presentan comportamientos Unicos, son elasticos y termoestables,
se pueden encontrar en una gama de dureza incluso mayor que la de otros
elastbmeros, presentan propiedades Unicas como resistencia a la abrasion
(superior al acero) y elevada resistencia a hidrocarburos aromaticos; ademas,
tienen una resistencia a la ruptura superior a la mayoria del resto de elastomeros,
razon por la cual son utilizados en la elaboracion de neumaticos, bandas
transportadoras, sellos de vélvulas, defensas de autos, maquinaria agricola y

muchas otras aplicaciones.

Inicialmente en la produccion de poliuretanos eran utilizados como fuente de
grupos hidroxilos polialcoholes derivados del petréleo como: poliéster, polieter,
polietilenglicol y polialcoholes vinilicos, y diisocianatos comerciales como el TDI
(diisocinato de tolueno) [10]. Pero como se menciond anteriormente los aceites
vegetales aparecen como una forma ecoldgica de produccion de poliuretanos,
disminuyendo asi la dependencia de los derivados del petrdleo para la sintesis de

estos materiales.

El aceite de ricino ha sido una excelente opcibn como materia prima para la
sintesis de poliuretanos ya sea en forma de espuma o como elastomeros , ya que
es un aceite natural disponible comercialmente y de bajo costo, y dada su alta
pureza no necesita tratamiento quimico previo para su uso como poliol. Debido a
las largas cadenas del acido graso, el aceite de ricino imparte caracteristicas no
polares a poliuretanos que se ve reflejado en las propiedades resultantes de este,

particularmente en la buena resistencia al agua y la flexibilidad.

El aceite de ricino es un triglicérido vegetal que se extrae de la semilla de la planta
‘Ricinus commnunis” que se puede encontrar en muchas areas tropicales y

subtropicales de Colombia [4]. El aceite de ricino es uno de los pocos glicéridos
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naturales casi puros, ya que el 90% aproximadamente corresponde al acido
ricinoleico (ricinoleina) el cual contiene un doble enlace en los carbonos 9, 10 y un
grupo hidroxilo en el carbono 7 (ver figura 2), el acido ricinoleico se encuentra
presente en el aceite en un porcentaje del 70% en forma de triglicérido y el
restante en forma de diglicéridos y monoglicéridos. El 10% restante incluye los
acidos grasos no hidroxilados como el linoleico, oleico, estearico, linolenico,

palmitico y Dihidroxiestearico.

Figura 2. Estructura quimica del &cido ricinoleico.

OH T
e /‘\_v/\.v/\\_l_/\‘//‘\v/\\v/\v/‘\v)\u ALH,

o
OH /L
CH
HL/\V/\V/\V/\\ﬂ///A\V/\vAvAV LJ/

3

(o]
OH
HaC /\,/\v/\,/\,//\,/\\,/\,//\,/'l\o A

Fuente: Autores

Debido a su composicidon quimica, el aceite de ricino conserva su viscosidad a
altas temperaturas y resiste muy bajas sin congelarse, razon por la cual se emplea
para motores de altas revoluciones, se usa en cosméticos, en productos
medicinales y sirve de base para la preparacion de liquidos para frenos y pinturas.
La gran propiedad quimica del aceite de ricino, es que tiene tres grupos hidroxilos,
lo cual permite que sea un compuesto de facil transformacion. Su estructura

trinidroxilica permite la produccion de sistemas de uretano entrecruzados [35].

Pero los poliuretanos obtenidos a partir de aceite de ricino presentan propiedades
como bajo médulo de Young, baja resistencia a la ruptura y baja resistencia a
tratamientos con alta temperatura. Estas propiedades son atribuidas
principalmente al bajo nimero de grupos hidroxilos en relacién a la complejidad de

la molécula, esto origina poliuretanos con bajo grado de entrecruzamiento como
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resultado de la poca presencia de grupos uretanos, y a que las largas cadenas de
acidos grasos presentes en el aceite interfieren con la reaccion de los grupos
funcionales originando poliuretanos de estructura irregular [10].

Se han usado diferentes técnicas buscando mejorar estas propiedades, [15-33]; la
mas empleada consiste en aumentar la funcionalidad del aceite usando alcoholes
poli hidroxilicos como agentes modificantes los cuales rompen las cadenas de
triglicéridos formando di y mono glicéridos con mayor presencia de grupos
funcionales a partir de los cuales se han logrado obtener poliuretanos con
propiedades mecanicas superiores a las presentadas con el aceite de ricino
natural [6-11].

Otra forma de mejorar las propiedades del poliuretano a partir de aceite de ricino
es usarlo como matriz para formar materiales compuestos, Se define como
material compuesto a todo material combinado a partir de una unién no quimica de
dos 0 mas componentes, que da lugar a propiedades especificas que no tienen los
componentes por si solos, estos componentes no pueden disolverse ni fusionarse
unos con otros [23]. La caracteristica de los materiales compuestos, que los hace
ser los materiales mas atractivos, es su capacidad de proporcionar resistencia y
rigidez incrementadas en pesos mas pequeiios que los necesarios en los
materiales convencionales. La reduccién de su peso permite mejoras significativas

en aplicaciones militares, civiles, aeronauticas, automovilisticas y de construccion.

Los materiales compuestos pueden clasificarse segun el tipo de su matriz, siendo
las matrices mas comunes las matrices metalicas, ceramicas y poliméricas. El
refuerzo puede ser agregado de diversas formas: fibras, particulas y laminas. Las
propiedades del material compuesto dependen de la forma del refuerzo, la
proporcién refuerzo-matriz, la orientacion del refuerzo dentro de la matriz y de las

caracteristicas de los componentes. Entre los refuerzos mas usados estan la fibra
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de vidrio, fibra de carbono y fibras aramidicas o kevlar [5] siendo la fibra de vidrio

la m&s usada por su relativo bajo costo.

En algunos estudios se han reforzados el elastémeros de poliuretano con fibra de
vidrio en polvo [13, 14], donde se demuestra que la funcién de los refuerzos
participados es aumentar la dureza y rellenar los espacios vacios dentro del
material haciendo un material mas compacto y con mejores propiedades
mecdanicas, uno de los objetivos de este trabajo es producir un material compuesto
con una matriz de poliuretano a partir de aceite de ricino y como refuerzo
particulas de fibra de vidrio; posteriormente el polimero obtenido sera

caracterizado para poder suponer posibles usos y aplicaciones en la industria.

La caracterizacion de las propiedades de los elastomeros esta, en su mayoria,
Sujeta a normas nacionales e internacionales una de las principales normas son la
ASTM (American Section of the International Association for Testing Materials).
Para conocer el comportamiento mecanico de los materiales se realizan
habitualmente ensayos de tension, compresion o flexion, donde se evalla la
resistencia del plastico a ser deformado y la magnitud de esa deformacién en el
punto donde se rompe el material, si es el caso, y en el punto donde cambia su
comportamiento, pasando de un comportamiento elastico a plastico. También
obtenemos informacién de su modulo de elasticidad, el cual indica si el material es
rigido o flexible. Otra caracteristica, como la dureza del material se puede
determinar mediante un durometro (dureza Shore) o el método Rockwell
(penetraciéon de una bola). EI comportamiento mecanico de los polimeros

reforzados, es diferente segun la cantidad y tipo de refuerzo que contengan.

Dada la gran sensibilidad que presentan los polimeros frente a la temperatura, la
caracterizacién térmica es tan importante como la mecanica. Las técnicas de
termoanalisis proporcionan gran cantidad de informacién sobre la estructura y

composicion del polimero, asi como la temperatura maxima de trabajo del
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material. También se tiene en cuanta la resistencia quimica que tiene el polimero a
diferentes reactivos como acidos, bases y sales, con esto se determina en que

medios el material puede funcionar eficientemente.
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3. METODOLOGIA

En la figura 3 se muestra un diagrama secuencial del trabajo experimental que
soporta este proyecto, desde la preparacion del material polimérico hasta su

caracterizacion y evaluacion.

Figura 3. Metodologia Experimental

Resultados y
Analisis de Evaluacion Tecnica
resusltados

Revision
Bibliografica

Caracterizacion

. Conclusiones
Termica

Caracterizacion Caracterizacion

o - o : Recomendaciones
Fisico-quimica Fisico-mecanica

Fuente: Autores.

A continuacién se hace una breve descripcion de cada una de las etapas de la
bateria experimental mostrada en la figura 3. Una descripcion mas completa de las

pruebas experimentales se puede consultar en los anexos.

Revision bibliografica. En esta etapa se consultd informacion de poliuretanos
reforzados, haciendo énfasis en los poliuretanos producidos a partir de aceite de
ricino, también se consultd los métodos de caracterizacion de materiales no

metalicos, centrandose en las normas ASTM (American Society for Testing and
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Materials), por ultimo se consultd informacion disponible acerca de las
caracteristicas y comportamientos que presentan elastomeros con aplicacion

industrial.

3.1 SINTESIS DEL POLIURETANO CON/SIN REFUERZO

El material de poliuretano se obtuvo por la reaccion del aceite de ricino y el metil
difenil isocianato (MDI). Para obtener el poliuretano se vertié poliol en un vaso de
vidrio de 250 mL y a este se le adiciono el MDI. Para permitir el mezclado se utilizo
un agitador mecanico a 350 rpm durante 1 minuto. Una vez se alcanzé una mezcla
homogénea se procedid a realizar vacio para retirar el aire presente luego se
vertio la mezcla en un molde de 150x150x3 mm de profundidad. El periodo de
curado consto de dos etapas la primera a temperatura ambiente (25 °C) y la

segunda a 90 °C, ambas durante 24 horas.

3.1.1 Seleccidn y caracterizacion de reactivos. Para la sintesis se utilizaron los
siguientes reactivos: Aceite de ricino grado USP (AR, numero hidroxilo160 mg
KOH/g, suministrado por Laboratorios Ledn S. A., Colombia.), metil difenil
isocianato MDI (Rubinate® 5005/suprasec® 5005: Distribuido por laboratorios
HUNSTMAN. Cartagena. Funcionalidad aprox. 2.7, contenido NCO (%) 30.2-31.5)
y fibra de vidrio en polvo residuo que queda del proceso de fabricacion de sellos

hidraulicos en la empresa DIACOR S.A. (ver anexos Ay B).

3.1.2 Pruebas preliminares. Pruebas experimentales iniciales permitieron
seleccionar las condiciones ideales de proporciones molares NCO/OH y cantidad
de relleno para la realizacibn de un disefio experimental que permitiera la
evaluacion de la influencia de estas variables en las propiedades finales del
composite obtenido, se probaron relaciones NCO/OH entre 0,7 y 1,0. El criterio
para la seleccion de estas condiciones de sintesis fue la homogenizacion de las

particulas de fibra de vidrio y la aparicion de burbujas en la matriz del composite

27



resultante, condicibn no deseada por la presencia de irregularidades que

propiciaba la formacion puntos concentradores de esfuerzos.

3.1.3 Seleccion de relaciones NCO/OH y aceite/refuerzo. Después de
realizadas las pruebas preliminares, se escogieron las siguientes relaciones
molares NCO/OH: 0,8 y 0,9, esta relacion lo que quiere decir que en estos
materiales quedan grupos OH sin reaccionar, por ejemplo una proporciéon de 0,9
quiere decir que el 10% de los grupos OH no reaccionaron, y estos grupos OH
libres y pueden interactuar con el refuerzo o algunos solventes, explicando
algunos comportamientos del material. Estas relaciones fueron reforzadas con
viruta de material compuesto epoéxico reforzado con tejido de vidrio NEMA G11, en
cantidades de 14% y 23% en peso, con lo cual se construy6 la siguiente matriz

experimental para su posterior ensayo.

Tabla 1. Matriz de experimental

1K 0.8 0

1K 0.8 14
1K 0.8 23
1K 0.9 0
1K 0.9 14
1K 0.9 23

* El término 1K hace referencia al grado de madificaciéon en el indice de hidroxilo del poliol, siendo el 1K el poliol no
modificado. Esto se us6 para que haya trazabilidad con trabajos anteriores y posteriores en el grupo de investigacion.

Fuente: Autores

3.2 CARACTERIZACION DEL POLIURETANO CON/SIN REFUERZO

Para la caracterizacion del poliuretano reforzado y sin refuerzo se realizaron

pruebas mecanicas, quimicas y térmicas. Siguiendo los protocolos del anexo E.
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3.2.1 Caracterizacién fisico-quimica

e Ensayo de hinchamiento y ataque quimico. Este ensayo se ajusté a la
Norma ASTM D543-87 y se realiz6 con la finalidad de evaluar los efectos que
Causan algunos solventes quimicos al estar en contacto con el material. Los

resultados de la prueba se muestran en el anexo |I.

e Ensayo de absorcién de agua. Este ensayo se ajustdé a la norma ASTM
D570-98; consistio en establecer qué tan permeable al agua es el material,
teniendo en cuenta que el contenido de humedad de un plastico esta intimamente
relacionado con propiedades tales como resistencias al aislamiento eléctrico,

pérdidas dieléctricas, esfuerzos mecanicos, aspecto y dimensiones.

e Ensayo de densidad. Esta prueba se realizé con base al principio de
Arquimedes, el cual consiste en medir un volumen conocido de un liquido con
densidad conocida, para este caso se usé agua destilada, luego se sumerge el

sélido de masa también conocida, y se observa la variacion del volumen.

3.2.2 Caracterizacion fisico-mecéanica

e Ensayo de Tensidon. Realizado acorde con los lineamientos de la norma
ASTM D638 mediante el uso de una maquina Universal de ensayos modelo
WEW?20E, ubicada en las Unidades Tecnoldgicas de Santander. La velocidad de
deformacion utilizada en el ensayo fue de 25 mm/min y una carga aplicada de 400
N.

e Ensayo de Compresion. Ajustado segun la norma ASTM D695 usando una
maquina Universal de ensayos modelo WEWZ20E, ubicada en las Unidades
Tecnoldgicas de Santander. El ensayo se realiz6 a una velocidad de 2 mm/min y
fue aplicada una carga 400 N para elastomeros elaborada a partir de aceite de

ricino.
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e Ensayo de dureza. Este ensayo se llevo a cabo conforme a la norma ASTM
D758; se realiz6 con la finalidad de determinar su capacidad a ser penetrado O
rayado. La prueba de dureza se realizdé sobre un cupén del material, midiendo la
dureza del material con un durbmetro shore A. en 3 zonas diferentes en la
superficie del material y se tomd la dureza del material como el promedio de las 3

mediciones

3.2.3 Caracterizacion térmica

e Ensayo de resistencia térmica. Este ensayo no normalizado se realizo con el
fin de encontrar la temperatura maxima de operacion a la cual el material no
presentara disminucion respecto al valor de dureza y resistencia a la tension

medida a temperatura ambiente (25°C).

Para esto se disefido una prueba donde se sometieron cupones a 3 temperaturas
diferentes (100 °C, 120 °C y 150 °C), estas temperaturas se escogieron segun las
temperaturas a las que trabajan algunos polimeros comerciales, y luego se

evaluaron sus propiedades mecanicas en este caso la dureza y la tension.

3.3 VIABILIDAD TECNICA

Con la finalidad de definir criterios de viabilidad técnica del material objeto del
presente trabajo, se realizé una comparacion de las propiedades de los materiales
obtenidos en el presente trabajo, con materiales comerciales de tipo elastomero
comunmente utilizados en la industria de los polimeros y cuyas propiedades son
reportadas en bases de datos de fabricantes como MATWEB y BOEDECKER.
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4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS.

4.1 SINTESIS DEL POLIURETANO CON/SIN REFUERZO

Se logré obtener elastomeros de poliuretano siguiendo el procedimiento del anexo
D. con relaciones NCO/OH de 0.8 y 0.9 en proporcion molar y cantidades de
relleno de 14 y 23% en peso de refuerzo/poliuretano.

4.1.1 Pruebas preliminares. Se opt6 por un refuerzo particulado ya que en este la
aparicion de burbujas era mucho menor y era mas facil de producir que los
refuerzos tipo tejido y la union entre la matriz polimérica y este es mucho mejor. La
proporcién molar NCO/OH = 1 no fue escogida, ya que en esta proporcion la fibra
de vidrio no se esparcia uniformemente por la matriz, acumulandose en ciertos
sectores e igualmente presentd gran cantidad de burbujas (ver figura 4). Esto se
debe a que con una relacion NCO/OH de 1 el poliuretano es mas entrecruzado y
no tiene suficientes espacios vacios donde se puedan ubicar las particulas del

relleno, por esta razoén el relleno se acumula y no se homogeniza con el polimero.

Figura 4. Muestras del material con una proporcion NCO/OH =1

1cm 15¢cm 1cm 15¢cm

Fuente: Autores
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4.2 CARACTERIZACION DEL POLIURETANO CON/SIN REFUERZO

4.2.1 Caracterizacion Fisicoquimica

e Ensayo de hinchamiento y ataque quimico. En esta tabla 2, se describe el
comportamiento del material a la exposicion en cada uno de los agentes quimicos,
definiendo como M un comportamiento deficiente del material o de uso no
recomendado, y como B un buen comportamiento o de uso recomendado. El
criterio utilizado para la evaluacion del desempefio, se basé en los resultados de
los ensayos de inspeccidn visual, grado hinchamiento y evidencia de disolucion en

el medio. (Ver anexo E.)

Tabla 2. Resultados Cualitativos de la prueba quimica.

= =
= 2 L LZ
loe B ve M ve B v
<= L L
os I ve M ve B v

Fuente: Autores

La prueba quimica muestra que los materiales estudiados son resistentes las
soluciones acidas y a las soluciones salinas, ya que presentan ausencia de
defectos superficiales, bajo grado de hinchamiento y nula evidencia de disolucién
en estas sustancias. Los materiales presentan dafios en su integridad fisica, al ser
expuestos a Varsol, ACPM, Gasolina y Soluciones Béasicas. También presenta un
alto grado de hinchamiento para todos los reactivos organicos y muestra

evidencias que se disuelve en la Gasolina.
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Figura 5. Porcentaje de hinchamiento del material luego de la inmersion
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Fuente: Autores

Los resultados de la prueba quimica muestran que los materiales pueden ser
expuestos bajo inmersion en medios inorganicos como los acidos y las sales, pero
no exhiben un buen desempefio en presencia de soluciones basicas, ya que
presentaron grietas y dafios superficiales al ser sumergidos en estos medios,
situacion similar a la exhibida bajo inmersién en hidrocarburos. Los poliuretanos
presentan un alto grado de hinchamiento a los hidrocarburos debido a que tienen
cadenas de carbonadas y estas son afines con cadenas de los hidrocarburos
alifaticos. Este comportamiento también fue observado en la muestras sin reforzar

concluyéndose que el refuerzo no tiene efectos en la resistencia quimica. [1]

e Prueba absorcién de agua. A continuacion se muestran los resultados de

porcentaje de incremento de peso después de 24h y 7 dias.
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Figura 6. Efecto de la relacion NCO/OH vy la cantidad de relleno en absorcion de

agua, después de 24 horas (a) y 7 dias (b)
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Fuente: Autores

Los resultados de la figura 6 muestran la dependencia de la absorcion de agua por
la cantidad de relleno, a mayor cantidad de relleno menor absorcion de agua,
comportamiento que puede ser explicado por la reduccion de la cantidad de
espacios libres presentes en la matriz del composite resultante, dada la ocupacion
de estos con particulas de relleno. Este comportamiento es observado en todas
las relaciones de NCO/OH estudiadas; sin embargo, una menor cantidad de
absorcién de agua es observada en las muestras con relacibon NCO/OH mayor
(0,9), comportamiento que estéa relacionado con el grado de entrecruzamiento del
material y la cantidad de OH libres que poseen estas relaciones NCO/OH, es
decir, al existir una mayor relaciéon de NCO/OH existira una mayor probabilidad de
puntos de encuentros o de reaccién entre los grupos isocianatos y los grupos
hidroxilo del aceite, obteniéndose un material mas entrecruzado y con una menor

cantidad de OH libres; por tanto un mayor entrecruzamiento proporciona una
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menor cantidad de espacio libre para el alojamiento de agua y una menor cantidad

de grupos hidroxilos libres para que interactien con el agua.

Los datos obtenidos son muy alentadores debido a que poliuretanos comerciales
tienen porcentajes de absorcion de agua de 0.960 - 1.22 % para los que no tienen
refuerzo y 0.2 - 0.3 % para los que tienen rellenos con cantidades de relleno de
10% a 50%. (Fuente: http://www.matweb.com).

e Prueba de densidad. En la figura 7. representa de la tendencia del cambio de
la densidad en funcion de la cantidad de relleno, para materiales con diferentes

relaciones de NCO/OH.

Figura 7. Efecto de la relacion NCO/OH vy la cantidad de relleno en la densidad.
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Fuente: Autores

Claramente se observa que la densidad aumenta en forma leve con el aumento de
la relacion de NCO/OH, y en forma mas contundente con la cantidad de relleno
presente en el material. Esto porque la adicion de relleno aumenta el peso del

material y llena los espacios vacios en su estructura.
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4.2.2 Caracterizacion fisico-mecanica
e Ensayo de Tension. A continuacion se presentan los resultados de las
muestras sometidas a ensayo de tension, y su variacién en funcién de la relacion

NCO/OH y la cantidad de relleno adicionada al material.

Figura 8. Efecto de la relacion NCO/OH y la cantidad de relleno en la resistencia a

la tension
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Fuente: Autores

En la figura 8 se observa la influencia de la cantidad de relleno en la resistencia a
la tensién del material producto. Para una relacion de NCO/OH = 0,8 existe una
tendencia creciente de la resistencia a la tension en forma proporcional con el
contenido de relleno, y en términos generales, un aumento del entrecruzamiento
del polimero refleja un aumento en el nivel de resistencia a la tensién. Como
situacion interesante en el poliuretano con relacion NCO/OH = 0,9 se pudo
establecer que la cantidad de relleno aumenta la resistencia, y hay un punto
optimo o de equilibrio a partir del cual el efecto es contrario, situacién que
probablemente es ocasionada porque el mayor grado de entrecruzamiento
existente en la red, no permite la existencia de suficiente espacio libre para el

alojamiento del material de relleno y éste causa acumulaciones e irregularidades
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en la matriz, que actian como concentradores de esfuerzos. Este resultado esta
acorde con lo mencionado en el enunciado 3.3.1, donde se menciona la no
escogencia de la relacién de mezcla NCO/OH = 1, dada la aparicion de una mayor
cantidad de irregularidades ocasionadas por el mayor grado de entrecruzamiento
de esta red y cantidades de relleno excesivas para esta condicién de sintesis
(14% y 23%).

Figura 9. Fotografias de fallas de las muestras PU1K09FV14 Y PU1K09FV23.

3mm 3mm 3mm 3mm

PU1KO9FV14 PU1KO9FV23

Fuente: Autores

En la figura 9, se observa que la muestraPU1K09FV14 se fractura en menos
zonas que la muestra PU1K09FV23, lo que indica que la acumulacion de fibras en
algunas zonas, como se resalta en la figura 9, concentran los esfuerzos haciendo
gue este material falle con mayor facilidad. En la imagen también se ve que la
orientacién de las particulas es diferente en ambas muestras; vemos que en las
muestra PU1K0O9FV14 las particulas estan acomodadas de manera anisotrépica,
lo cual le imprime al material disponer de resistencia mecanica en diferentes
direcciones; por su parte, la muestra PU1K09FV23 los rellenos estan acomodados
de manera isotrépica, lo que se traduce en disponer de resistencia mecanica en

una sola direccion.
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En consecuencia, el aumento del grado de entrecruzamiento y la cantidad de
relleno inciden en el aumento de la resistencia a la tension de un poliuretano
sintetizado acorde con los pardmetros de este estudio, pero hay un punto de
inflexion segun el grado de entrecruzamiento, a partir del cual el nivel de relleno

actla de manera nociva en la resistencia a la tension del poliuretano.

e Ensayo de Compresién. Los resultados obtenidos (ver figura 10) muestran
gue en los poliuretanos sin presencia de relleno, la resistencia a la compresién es
inversamente proporcional al grado de entrecruzamiento, lo que se debe a que el
material menos entrecruzado tiene mas espacios en su estructura interna lo que le
proporciona movilidad permitiéndole tener mayor resistencia a la compresion. Al
aplicar relleno, la resistencia a la compresion aumenta de manera contundente
para las muestras con mayor grado de entrecruzamiento (NCO/OH=0.9), mientras
gue para el muestras con una relacion NCO/OH de 0.8, la tendencia también es al
aumento pero con cambios no tan grandes a aumentar la cantidad de relleno,
porque el material al tener mas espacios vacios acomoda mejor el relleno

conservando movilidad en su estructura.

Figura 10. Ensayo de compresion, porcentaje de relleno vs resistencia a la

compresion
45
=
9 T
m L
o
= 35 ® NCO/OH=0,8
8 NCO/OH:O’Q T
< é_“ |
-l 2’5
<2
<
A ————— ®
Lzu e ——
5 B et @
bt
[
0,5
0 5 10 N . 25
CANTIDAD DE RELLENO [%]

Fuente: Autores
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e Prueba de dureza. Como se observa en la figura 11. la dureza del poliuretano
aumenta levemente con la relacion NCO/OH, y esta proporcion de aumento es
muy similar en términos cuantitativos a la adicion de relleno en el poliuretano con
menor grado de entrecruzamiento. En el poliuretano con mayor grado de
entrecruzamiento, la presencia de relleno impacta de manera importante un

aumento de su dureza, hasta niveles del cien por ciento.

Figura 11. Efecto de la relacibn NCO/OH vy la cantidad de relleno en la dureza.
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Fuente: Autores

4.2.3 Caracterizacion Térmica

e Prueba Térmica. En las figuras 12 y 13 se resumen los resultados de las
pruebas de dureza y tension realizadas a las diferentes probetas, posterior a la
aplicacion del ciclo de exposicion a alta temperatura, para establecer la resistencia
térmica de cada uno de los materiales, para este ensayo de denominé resistencia
térmica a la temperatura a la cual se observo una disminucion = 10% en una o las

dos propiedades evaluadas a diferentes temperaturas.
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Figura 12. Efecto de la temperatura sobre la dureza del material
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Puede verse claramente que la variacién de la dureza luego de la exposicion de
las muestras a diferentes niveles de temperatura, no es un criterio aplicable en
este caso, para definir la resistencia térmica de los materiales evaluados, en razén
a que no hay pérdidas importantes de esta caracteristica, respecto de las

condiciones de dureza original.

El ensayo permite visualizar que para el poliuretano con la relacion NCO/OH de
0,8 se presenta un proceso de pos-curado que contribuye a un aumento de
dureza, hasta los 150°C. Para la relacién de 0,9 por su parte, la condiciéon anterior
aplica pero solo para un contenido de relleno del 14%, mientras que para 23% de

relleno esta tendencia de pos-curado solo es evidente hasta los 120°C.
Lo anterior es asimilable al hecho que al ser calentado el material, las dilataciones

propician el reacomodamiento del relleno, pero que cuando el entrecruzamiento es

mayor y la cantidad de relleno es alta, habria un nivel de temperatura tope para el
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cual, los esfuerzos térmicos vuelven a encontrar en los rellenos un efecto de

concentracion de esfuerzos que reducen su aguante a ser penetrados.

Figura 13. Efecto de la temperatura sobre la resistencia a la tension a diferentes

temperaturas.
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Fuente: Autores

La variacion de la resistencia a la tension luego de la exposicion de los
poliuretanos a diferentes niveles de temperatura, si es un criterio aplicable en este
caso, para definir la resistencia térmica de los materiales evaluados, en razén a
gue hay pérdidas importantes de esta caracteristica, respecto de las condiciones

de resistencia a la tension original.

Adoptando como criterio de admisibilidad, que la resistencia térmica del material
corresponde a la temperatura para la cual, el valor maximo de resistencia a la
tensién pos-ensayo es mayor al valor promedio de la resistencia original a 25°C,
para dicho propdsito se us6 analisis estadistico (prueba t con a = 0.1, ver anexo

M), por tanto se puede aseverar que:

El PU1K08FV14 tiene una resistencia térmica > 120°C y < 150°C
El PU1KO8FV23 tiene una resistencia térmica < 100°C
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El PULKO9FV14 tiene una resistencia térmica > 120°C y < 150°C
El PULKO9FV23 tiene una resistencia térmica > 120°C y < 150°C

4.3 VIABILIDAD TECNICA

Para hacer la comparacion escogimos el material PULIKO9FV23 y PU1K0914, por
gue presentan mayor dureza, resistencia a la tension, a la compresién, una buena

resistencia a reactivos quimicos y una baja absorcion de agua.

Se comparo el material con elastomeros comerciales usados en la industria. Se
destaca que los poliuretanos estudiados en este trabajo, presentan muy baja
resistencia a la tensién al ser comparados con elastomeros posicionados en el
mercado como el Fluoroelastomer (FKM)- Viton, Ethylene-propilene rubber
(EPDM) y Styrene-Butadiene Rubber (SBR).

De otra parte, cabe sefialar que el material PU1KO9FV23 presenta mayor dureza
que el EPDM, Acrylonitrile-Butadiene Rubber (NBR) y (Natural Rubber) NR y

similar a la de materiales como el Neopreno y el SiliconeRubber (SI).

Térmicamente los poliuretanos estudiados presentan una resistencia térmica
superior a los materiales comerciales identificados como SBR, NBR,
Polychloroprene Rubber (CR) y NR.

Basados en lo anterior, podemos considerar que el poliuretano identificado como
PU1KO09FV23 tiene un cierto potencial como material de aplicabilidad industrial, ya
gue es comparable en varias de sus propiedades con varios materiales

comerciales usados de manera importante en la industria.

En general el poliuretano a partir de aceite de ricino reforzado, presenta una

potencial competitividad en la industria, maxime considerando que hay una
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amplitud de mecanismos para mejorar sus niveles de cohesion mediante procesos
de pos-curado, modificacion del Poliol para aumentar el grado de
entrecruzamiento, y la introduccion al concepto como material compuesto
mediante el uso de tejidos de refuerzo, enfocados mas especificamente a

incrementar su resistencia a la tension y su resistencia quimica.

Tabla 3. Estudio técnico

205 7w 13 19 3 150 B B B

Polychloroprene Rubber (CR) 100
Fuente: Autores

200 5060 745 12 2 250 M M M

135 65 28 113 45 430 B - B

120 60 8 1,25 40 550 B B M

>120 26 04 110 51 129 B M M
>120 372 08 1,08 42 123 B M M
<100 35 0,6 13 39 116 B M M
>120 50 0,5 14 405 125 B M M
3560 28 135 15 100 B M -

100 40-60 55 086 3 170 B B -

90 3550 7 (IS5 BN25 125 M M B
30-

80 28 09 30 100 M - M
100

76 30-95 6,86 1 5 120 B B -
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5. CONCLUSIONES

e La utilizacion de rellenos basados en fibra de vidrio como refuerzo de la matriz
del poliuretano producido a partir de aceite de ricino mejora sus propiedades
fisicoquimicas y fisicomecanicas.

e La variaciéon de las condiciones de sintesis como la cantidad de relleno y e
grado de entrecruzamiento permite controlar las propiedades de los elastomeros
obtenidos y ajustarlas de acuerdo a una posible aplicacion.

e Condiciones de sintesis con cantidades de relleno superior al 23% genera
irregularidades en la matriz del polimero que actian como concentradores de
esfuerzo afectando propiedades mecanicas como la resistencia a la tension.

e La cantidad de grupos hidroxilo libres tiene gran importancia en el
comportamiento del material, debido a que influencia directamente sus
propiedades fisicoquimicas como por ejemplo la absorcibn de agua, ya que
dependiendo la cantidad de OH libres el material puede absorber mas o menos
agua dependiendo el caso.

e El aumento del grado de entrecruzamiento de un poliuretano sintetizado a
partir de aceite de ricino con adiciones de rellenos, mejora las propiedades
fisicoquimicas pero requiere observacion entre la relacion NCO/OH vy el contenido
de relleno, puesto que este puede contribuir a la reduccidén de su resistencia a la

tension.
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6. RECOMENDACIONES

e Basados en los resultados que indica la valoracion técnica del poliuretano
reforzado, se recomienda definir aplicaciones especificas a fin de realizar ensayos
complementarios.

e Se recomienda realizar evaluaciones con el uso de polioles modificados con el
fin de observar la variacién en las propiedades del material.

e Realizar pruebas con diferentes refuerzos y usando isocianatos comerciales

diferentes con el fin de observar el cambio en las propiedades.
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ANEXOS

Anexo A. Propiedades fisico-quimicas de reactivos

Aceite de ricino: distribuido por laboratorios Le6n, Bucaramanga.
Jindice de hidroxilo: 160 mg KOH/g de aceite

Jindice de acidez: 2,33 mg KOH/g de aceite

[1Grado USP

Rubinate ® 5005 / suprasec ® 5005: isocianato para sistemas de poliuretano
Distribuido por laboratorios HUNSTMAN. Cartagena.

JFuncionalidad aprox: 2,7

[JPeso equivalente isocianato: 133

[1Contenido NCO (%): 30,2 — 31,5

[JPeso molecular promedio: 340 g/mol

JAcidez (ppm HCI): 50-250

Viscosidad (25 °C):170-250 cps

[JGravedad especifica (25 °C):1,23

[JPunto de inflamacién: 218 °C (medido en Copa Cleveland)

[IPresién de vapor a 25 °C, mm Hg maximo 1 x 10-4.
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Anexo B. Granulometria de la fibra de vidrio

La fibra de vidrio en polvo es un residuo que queda del proceso de fabricaciéon de
sellos hidraulicos en la empresa DIACOR S.A., el cual esencialmente es viruta de
material compuesto epoxico reforzado con tejido de vidrio NEMA G11.

Para calcular la granulometria de la fibra de vidrio se tom6 una muestra de 20 g y
se tamizo con diferentes tamafios de malla. Con los tamafios de malla y cantidad

de fibra que queda en cada una se puede hacer una distribucion de tamafos.

Granulometria de la fibra de vidrio en polvo

Malla Peso % Tamaro (in)
5,35 26,75|< 0,139
45 1,45 7,25|0,139-0,117
50 5,03 25,15/0,117-0,098
60 0,29 1,45|0,098-0,083
70 0,96 4,8|0,083-0,07
80 0,61 3,05|0,07-0,049
120 4,48 22,41> 0,049
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Anexo C. Célculo de las proporciones molares de poliol y disocianato

Es importante en un material polimérico conocer las proporciones molares de los
grupos funcionales que lo conforman para asi tener una idea del grado de

polimerizacién del material.

Célculo de relacion estequiometria NCO/OH

Relacién NCO/OH = # moles NCO
etacion /OH = #moles OH

Para el calculo de la cantidad de moles de OH

g poliol * IH(mg KOH/ g poliol)

# moles OH = 1000 + 56,1 g KOH /mol

Donde IH es el indice de hidroxilo del poliol segun el anexo x es 160

Para el calculo de la cantidad de moles del grupo isocianato se tiene

g isocianato * funcionalidad

#moles NCO = peso molecular de isocianato (g/mol)

En el anexo A se tiene que el peso molecular del isocianato es de 340 g/mol y

funcionalidad es aproximadamente 2,7.

Con esto tenemos que para un porcentaje en peso de poliol disocianato de 28% la

proporcién molar es de 0,8 y para un 32% en peso es 0.9.

52



Anexo D. Procedimiento de sintesis del poliuretano reforzado

1) Pesar el aceite de ricino. para hacer una placa de poliuretano de 150cm x

15cm x 3 mm se necesitan 70 gr de aceite de ricino.

2) Pesar la fibra de vidrio. Se agrega la fibra de vidrio dependiendo el porcentaje

en peso de aceite y fibra de vidrio que se desee.
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3) Mezclar el aceite y la fibra de vidrio. Se busca conseguir una mezcla

homogénea, para esto se agita la mezcla durante 2min.

4) Pesar el isocianato (MDI). La cantidad de isocianato depende de la proporcién

en peso de aceite e isocianato que se desee.

5) Mezclar el isocianato con el aceite y la fibra de vidrio. Se mezcla por 2 min

para conseguir una mezcla homogénea de los 3 componentes.
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6) Aplicar vacio. Se aplica vacio a la mezcla para retirar el aire y asi evitar que

aparezcan burbujas en el material. Se aplica vacio durante 25 min.

7) Aplicar calor. Se aplica calor para ayudar sacar el aire de la mezcla y para
evitar que se endurezca el polimero. Para esto se mete el frasco con polimero en

agua a 70°c durante 2 minutos, esto se hace en el minuto 15 del proceso de vacio.
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8) Verter la mezcla en el molde y dejar que cure durante 24h.

9) Retirar del molde y curar en un horno a 90°c durante 24h.
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Anexo E. Protocolos Ensayos de caracterizacion

Aqui se describen los protocolos seguidos para realizar las pruebas de

caracterizacion del material, estos protocolos estan basados en las normas astm.

Prueba de absorcién de agua. La prueba de absorciéon de agua fue realizada en
base a la norma ASTM D570-98, se ensay6 un numero de 3 probetas por cada

material.

Protocolo

e Realice la toma de muestra para el material a ensayar.

e Ingrese la muestra al horno a 50.

e Deje la muestra durante 24 horas.

e Retire la muestra y enfriela en un desecador.

e Pese la muestra con una tolerancia de 0.001 g.

e Prepare un recipiente a 23 1 para la inmersion.

e Sumerja completamente la muestra en un recipiente con agua destilada.
apoyada en un borde. Mantenga durante 24 % h.

e Al finalizar el tiempo de inmersion, saque las muestras una a una.
e Secar la superficie con un trapo seco.

e pese la muestra con una tolerancia de 0.001 g.

Prueba de dureza. La prueba de dureza se realiza con el durébmetro para
plasticos blandos del laboratorio de procesos de la escuela de ingenieria quimica

de la universidad industrial de Santander.

Protocolo
e Medir las dimensiones de la probeta.

¢ Medir la dureza en 3 zonas diferentes de la probeta
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e Calcular la dureza como el promedio de las 3 zonas

Prueba de tension. La prueba de tension fue realizada en base a la norma ASTM
D638y fue llevada a cabo en una maquina de ensayos universales WDW-E Series
ubicada en el laboratorio de materiales de las Unidades Tecnolégicas de

Santander.

El ensayo se llevo a cabo a una carga de 400 N y una velocidad de 15 mm/min.

Protocolo

e Verificar el tipo y las dimensiones de la probeta.

e Montar la probeta en la maquina de ensayo y sujetarla con las mordazas.

e Definir la velocidad de aplicacion de la carga.

e Apretar las mordazas uniformemente a la medida de la muestra previniendo su
desplazamiento durante la prueba.

e Colocar el indicador de extension (extensometro) para medir el modulo de
Young.

e Aplicar tension a la muestra.

e El proceso va hasta la ruptura.

e Acoplar los dos segmentos de la muestra

e Medicién de la longitud final para calcular el porcentaje de elongacion.

e Medicién de la seccion transversal para calcular el porcentaje de reduccion de
area.

e Llevar a cabo los célculos.
Prueba de compresidon. La prueba de compresién fue realizada segun la norma

ASTM D695 —10 en una maquina de ensayos universales WDW-E Series ubicada

en el laboratorio de materiales de las Unidades Tecnoldgicas de Santander.
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El ensayo se llevo a cabo a una carga de 400 N y una velocidad de 15 mm/min.

Protocolo

Verificar tipo y dimensiones de la probeta

Montar la probeta en la maquina

Definir la velocidad de aplicacién de la carga

Aplicar la carga de compresién hasta que la probeta llegue al punto de rotura o
esfuerzo de rotura por compresion.
e Definir resistencia a la compresion del material

e Formulas

Prueba de densidad. La prueba de densidad se llevd a cabo segun la norma
ASTM D792.

Protocolo

e Medir la dimensiones de las probetas

e Pesar cada probeta con una tolerancia de 0,001 g

e Medir el volumen de cada probeta segun el principio de Arquimedes. En una
bureta rotulada.

e Calcular la densidad de cada probeta.

Prueba térmica. Para la prueba térmica se realiz6 una prueba no estandarizada,
donde se calentaron probetas a diferentes temperaturas, para este caso se
escogieron temperaturas de 100, 120 y 150°c, y posteriormente realizar la prueba

de tensién y dureza sobre esta probetas.
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Anexo F. Resultados prueba de absorcién de agua.

Tipo de muestra: Lamina
Largo: 75mm Ancho: 25mm Grosor: 3mm
CONDICIONES DE OPERACION

Temperatura: 25°C

Datos de la prueba de absorcion de agua del PU1K08FV14
Tiempo de inmersion: 24h

Peso hiimedo % Incremento de
Muestra | Peso Seco (g) % H,O abs.
9) peso
1 7,0862 7,1166 0,43 0,43
2 6,7011 6,7275 0,39 0,39
3 6,904 6,9401 0,52 0,52
Promedio 0,44 0,44

Tiempo de inmersion: 1 semana

Peso hiumedo % Incremento de
Muestra | Peso Seco (g) % H,O abs.
9 peso
1 7,0862 7,142 0,78 0,78
2 6,7011 6,7641 0,94 0,94
3 6,904 6,969 0,94 0,94
Promedio 0,88 0,88
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Datos de la prueba de absorcion de agua del PU1K09FV23

Tiempo de inmersion: 24h

Muestra | Peso seco (g) Peso (hgtj)medo % Inc. de peso % H,0 abs.
1 7,4716 7,4953 0,32 0,32
2 6,8114 6,8364 0,37 0,37
3 7,4151 7,435 0,27 0,27
Promedio 0,30 0,30
Tiempo de inmersion: 1 semana
Muestra | Peso Seco (g) Peso Humedo % Incremento de % H,0 abs.
(9) peso
1 7,4716 7,5186 0,63 0,63
2 6,8114 6,8559 0,65 0,65
3 7,4151 7,457 0,57 0,57
Promedio 0,61 0,61
Datos de la prueba de absorcion de agua del Pulk08fv23
Tiempo de inmersion: 24h
Muestra | Peso seco (g) | Peso humedo (Q) % incrs;nsinto de % H,O abs.
1 6,718 6,7401 0,33 0,33
6,3254 6,3439 0,29 0,29
3 6,922 6,9345 0,18 0,18
Promedio 0,27 0,27
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Tiempo de inmersion: 7 dias

% incremento de

Muestra | Peso seco (g) | Peso humedo (Q) % H,O abs.
peso
1 6,718 6,7592 0,61 0,61
2 6,3254 6,3563 0,49 0,49
6,922 6,9592 0,54 0,54
Promedio 0,55 0,55
Datos de la prueba de absorcion de agua del Pulk09fv14
Tiempo de inmersion: 24h
) % incremento de
Muestra | Peso seco (g) | Peso humedo (Q) % H,O abs.
peso
1 7,3317 7,364 0,44 0,44
6,4716 6,4936 0,34 0,34
6,7562 6,7726 0,24 0,24
Promedio 0,34 0,34
Tiempo de inmersion: 7 dias
) % incremento de
Muestra | Peso seco (g) | Peso humedo (g) % H,O abs.
peso
7,3317 7,3812 0,68 0,68
6,4716 6,5121 0,63 0,63
3 6,7562 6,7968 0,60 0,60
Promedio 0,63 0,63
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Datos de la prueba de absorcion de agua delPulk08fv0

Tiempo de inmersion: 24h

Peso seco Peso humedo
Muestra % Inc. de peso % H20 abs.
9) 9)
1 5,7229 5,7530 0,5260 0,5260
2 6,4214 6,4542 0,5108 0,5108
3 6,5720 6,5973 0,3850 0,3850
Promedio 0,4739 0,4739
Tiempo de inmersion: 7 dias
Peso seco i % Incremento de
Muestra Peso humedo (g) % H,O abs.
(9) peso
1 5,7229 5,7967 1,29 1,29
2 6,4214 6,5127 1,42 1,42
3 6,572 6,6461 1,13 1,13
Promedio 1,28 1,28
Datos de la prueba de absorcion de agua del Pulk09fv0
Tiempo de inmersion: 24h
Peso seco Peso humedo % Incremento de
Muestra % H20 abs.
(9) ) peso
1 5,7993 5,8252 0,4466 0,4466
2 5,8856 5,9046 0,3228 0,3228
3 5,9025 5,9220 0,3304 0,3304
Promedio 0,3666 0,3666
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Tiempo de inmersién: 7 dias

Muestra [Peso seco (g)| Peso humedo (g) % Inc. de peso % H20 abs.
1 5,7993 5,8379 0,67 0,67
2 5,8856 5,9251 0,67 0,67
3 5,9025 5,9421 0,67 0,67
Promedio 0,67 0,67
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Anexo G. Resultados prueba de densidad

Tipo de muestra: Lamina

Largo: 75mm Ancho: 25mm Grosor: 3mm
CONDICIONES DE OPERACION

Temperatura: 25°C

Datos de la prueba de densidad del Pulk09fv14

Muestra Peso (g) Volumen (mL) | Densidad (g/mL)
1 7,3317 7 1,0473

2 6,4716 6 1,0786

3 6,7562 6 1,1260
Promedio 1,0840

Datos de la prueba de densidad del Pulk08fv23

Muestra Peso (g) Volumen (mL) | Densidad (g/mL)
1 6,718 5 1,3436

2 6,3254 5 1,2650

3 6,922 5 1,3844
Promedio 1,3310

Datos de la prueba de densidad del Pulk09fv23

Muestra Peso (g) Volumen (mL) | Densidad (g/mL)
1 5,8074 4 1,4518
2 5,6283 4 1,4070
3 6,6796 5 1,3359
Promedio 1,3982
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Datos de la prueba de densidad del Pulk08fv14

Muestra Peso (g) Volumen (mL) |Densidad(g/mL)
1 5,5010 5 1,1002

2 5,2021 4,5 1,1560

3 5,2258 5 1,0452
Promedio 1,1005

Datos de la prueba de densidad del Pulk08fvO

MUESTRA | Peso (9) Volumen (mL) |Densidad (g/mL)
1 5,7229 5,5 1,0405
2 6,4214 6 1,0702
3 6,572 6,5 1,0110
promedio 1,0406

Datos de la prueba de densidad del Pulk09fvO

Muestra |Peso (g) Volumen (mL) |Densidad (g/mL)
1 5,7993 5,5 1,0544
2 5,8856 5,5 1,0701
3 5,9025 55 1,0732
promedio 1,0659
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Anexo H. Resultados prueba de dureza.

Tipo de muestra: Lamina

Largo: 75mm Ancho: 25mm Grosor: 3mm
CONDICIONES DE OPERACION

Temperatura: 25°C

Datos de la prueba de dureza del PU1K08FV14

Muestra 1 Muestra 2
Zona | Dureza (shore A) Zona Dureza (shore A)
1 26 1 24
2 26 2 27
3 26 3 27

Datos de la prueba de dureza del PU1K09FV23

Muestra 1. Muestra 2
Zona | Dureza (shore A) Zona Dureza (shore A)
1 50 1 51
2 50 2 50
3 50 3 51

Datos de la prueba de dureza del PU1K09FV14

Muestra 1

Muestra 2

Zona

Dureza (shore A)

Zona

Dureza (shore A)

1 35 1 35
2 38 2 39
3 40 3 36
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Datos de la prueba de dureza del PU1K08FV23

Muestra 1 Muestra 2
Zona | Dureza (shore A) Zona Dureza (shore A)
1 37 1 34
2 35 2 33
3 35 3 36

Datos de la prueba de dureza del PU1K0O8FVO
Muestra 2

Muestra 1

Zona

Dureza (shore A)

Zona

Dureza (shore A)

1 26 1 26
2 24 2 25
3 26 3 26

Datos de la prueba de dureza del PU1K0O9FVO

Muestra 1 Muestra 2
Zona Dureza (shore A) Zona Dureza (shore A)
1 30 1 28
2 31 2 30
3 29 3 29
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Anexo |. Resultados prueba quimica

Datos de la prueba de resistencia quimica a la gasolina

_ Peso antes de Peso después de | % incremento Peso de material después del .
Material _ B ) By Dafo
inmersion (g) inmersion (g) de peso secado en el horno (Q)
Pulk08fvi4 1,5084 2,0415 35,34 1,2625 Si
Pulk09fvi4 1,6912 2,3683 40,04 1,5787 Si
Pu1k08fv23 1,6123 2,1542 33,61 1,5444 Si
Pulk09fv23 1,6342 2,2026 34,78 1,5786 Si
Datos de la prueba de resistencia quimica alACPM
_ Peso antes de Peso después de % incremento Peso de material después del .
Material _ _ ) . Dafio
inmersion (g) inmersion (Q) de peso secado en el horno (g)
Pulk08fvi4 1,5024 1,6895 12,45 1,6345 Si
Pulk09fvi4 1,5149 1,6846 11,20 1,6388 Si
Pulk08fv23 1,5616 1,7137 9,74 1,6604 Si
Pulk09fv23 1,508 1,6521 9,56 1,6388 Si
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Datos de la prueba de resistencia quimica a una solucion 10% de NaOH

Peso antes de

Peso después de

% incremento

Peso de material después del

Material Dafo
inmersioén (g) inmersién (g) de peso secado en el horno (Q)
Pulk08fvi4 1,5918 1,8176 14,19 1,5787 Si
Pulk09fvi4 1,6261 1,7371 6,83 1,6417 Si
Pulk08fv23 1,4191 1,4726 3,77 1,5442 Si
Pulk09fv23 1,5616 1,5825 1,34 1,4029 Si
Datos de la prueba de resistencia quimica a una solucion 30% de NaCl
Material F.’eso ar.ltes de Pe.‘so des.pués de % incremento Peso de material después del Dafio
inmersion (g) inmersion (Q) de peso secado en el horno (g)
Pulk08fv14 1,6692 1,6769 0,46 1,6737 Si
Pulk09fv14 1,5884 1,5937 0,33 1,5900 Si
Pulk08fv23 1,7359 1,7428 0,40 1,7385 Si
Pulk09fv23 1,5501 1,5595 0,61 1,5569 Si
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Datos de la prueba de resistencia quimica al Varsol

Peso antes de

Peso después de

% incremento

Peso de material después del

Material Dafo
inmersioén (g) inmersién (g) de peso secado en el horno (Q)
Pulk08fvi4 1,4929 1,7846 19,54 1,4895 Si
Pulk09fvi4 1,5081 1,7971 19,16 1,5275 Si
Pulk08fv23 1,6091 1,8722 16,35 1,6494 Si
Pulk09fv23 1,5954 1,8525 16,12 1,6409 Si
Datos de la prueba de resistencia quimica de solucién de HCI al 10% en peso
Material F.’eso ar.ltes de Pe.‘so des.pués de % incremento Peso de mater-ial sec? dias Dafio
inmersion (g) inmersion (Q) de peso después de lainmersién (g)
Pulk08fvi4 1,5414 1,5535 0,79 1,5486 No
Pulk09fv14 1,6102 1,6183 0,50 1,5912 No
Pulk08fv23 1,5831 1,6049 1,38 1,6128 No
Pulk09fv23 1,3926 1,4051 0,90 1,3984 No
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Anexo J. Gréficas Esfuerzo- deformacion del ensayo de tension para

elastomero de poliuretano

Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk08fvO sometida

atension

Stress-Strain

0,21
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Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacidn para la muestra Pulk09fvO sometida

atension
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Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk08fvl4 sometida

atension.

Stress-Strain

0,30

00 T T T T T T T T T
0,000 0,035 0,070 0,105 0,140 0175 0210 0245 0,280 0315 0,350

Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk08fv23

sometida a tension.

Stress-Strain

0,59
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Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk09fv14

sometida a tension.

Stress-Strain

072
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Gréfica esfuerzo (MPa) vs deformacién para la muestra Pulk09fv23 sometida

atension.
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Anexo K. Gréficas Esfuerzo- deformacion del ensayo de compresion para

elastomero de poliuretano

Gréfica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk08fvO sometida
acompresion

Stress-Strain
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Gréfica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk09fvO sometida

acompresion
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Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk08fv14 sometida

acompresion

Stress-Strain
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Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk08fv23 sometida

acompresion

Stress-Strain
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Grafica esfuerzo (MPa) vs deformacion para la muestra Pulk09fv14 sometida

acompresion

Stress-Strain
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0,000 0,011 0023 0,034 0,045 0,057 0,065 0,073 0,091 0,102 013

Grafica  esfuerzo (MPa) vs deformacion para la
PU1K09FV23sometida a compresion

Stress-Strain
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Anexo L. Resultados de la prueba térmica.

Resultados promedio de la prueba de tensién a las probetas calentadas,
resistencia a la tension (MPa).

PU1KO08FV14 | PU1KO8FV23 | PU1KO09FV14 | PU1KO9FV23
25°C 0,377 0,585 0,697 0,515
100°C 0,392 0,518 0,641 0,676
120°C 0,36 0,493 0,576 0,653
150°C 0,309 0,471 0,506 0,506

Resultados de dureza de las probetas calentadas para la prueba térmica.
Temperatura: 100 °C

Dureza (shore A)
Material Zonal |Zona?2 |Zona 3 |Zona4 |Zona5 |Zona 6 |Dureza promedio
Pulk08fvi4 31 30 26 28 26 27 28
Pulk08fv23 48 50 49 50 49 47 48,83333333
Pulk09fvi4 52 53 54 54 54 55 53,66666667
Pulk09fv23 57 59 59 60 58 61 59

Temperatura 150 °C

Dureza (shore A)
Material Zonal |Zona?2 |Zona3 |Zona4 |Zona5 |Zona 6 |Dureza promedio
Pulk08fv14 32 31 31 32 33 33 32
Pulk08fv23 50 46 49 59 48 47 49,83333333
Pulk09fvi4 57 55 54 53 56 56 55,16666667
Pulk09fv23 57 58 57 60 60 62 59
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Prueba t para muestras PU1K08FV14, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 100 °C, testagistico< tcritico pOr lo tanto estadisticamente los valores son

iguales.

Variable 1 Variable 2
Media 0,3765 0,392
Varianza 0,0214245 5E-05
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,01073725
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2
Estadistico t -0,14958401
P(T<=t) una cola 0,44740744
Valor critico de t (una cola) 1,88561808
P(T<=t) dos colas 0,89481489
Valor critico de t (dos colas) 2,91998558

Prueba t para muestras PU1K08FV14, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 120 °C, testadistico< tcritico POr 10 tanto estadisticamente los valores son

iguales.
Variable 1 Variable 2
Media 0,3765 0,36
Varianza 0,0214245 0,000512
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,01096825
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2
Estadistico t 0,157548863
P(T<=t) una cola 0,444640534

Valor critico de t (una cola)
P(T<=t) dos colas
Valor critico de t (dos colas)

1,885618083
0,889281068
2,91998558
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Prueba t para muestras PU1K08FV14, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 150 °C, testadistico< tcritico pOr lo tanto estadisticamente los valores son

iguales.
Variable 1 Variable 2
Media 0,3765 0,3085
Varianza 0,0214245 4,5E-06
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,0107145
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2
Estadistico t 0,65693584
P(T<=t) una cola 0,28935554
Valor critico de t (una cola) 1,88561808
P(T<=t) dos colas 0,57871107
Valor critico de t (dos colas) 2,91998558

Prueba t para muestras PU1K08FV23, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 100 °C, testadistico™ teritico POr 10 tanto estadisticamente los valores son

diferentes.
Variable 1 ~ Variable 2
Media 0,5845 0,395
Varianza 0,0043245 0,001922
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,00312325
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2
Estadistico t 3,39082862
P(T<=t) una cola 0,03852768
Valor critico de t (una cola) 1,88561808
P(T<=t) dos colas 0,07705536
Valor critico de t (dos colas) 2,91998558
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Prueba t para muestras PU1K0O9FV14, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 100 °C, testadistico< tcritico pOr lo tanto estadisticamente los valores son

iguales.

Variable 1 Variable 2
Media 0,697 0,6405
Varianza 0,00405 0,0218405
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,01294525
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2
Estadistico t 0,49658458
P(T<=t) una cola 0,33434646
Valor critico de t (una cola) 1,88561808
P(T<=t) dos colas 0,66869292
Valor critico de t (dos colas) 2,91998558

Prueba t para muestras PU1K09FV14, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 120 °C, testadistico< tcritico POr 10 tanto estadisticamente los valores son

iguales.
Variable 1 Variable 2
Media 0,697 0,576
Varianza 0,00405 0,00605
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,00505
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2
Estadistico t 1,70270606
P(T<=t) una cola 0,11536682
Valor critico de t (una cola) 1,88561808
P(T<=t) dos colas 0,23073363
Valor critico de t (dos colas) 2,91998558
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Prueba t para muestras PU1K09FV14, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 150 °C, testadistico™ teritico pOr 1o tanto estadisticamente los valores son

diferentes.

Variable 1  Variable 2
Media 0,697 0,4375
Varianza 0,00405 0,0305045
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,01727725
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2

Estadistico t

P(T<=t) una cola

Valor critico de t (una cola)
P(T<=t) dos colas

Valor critico de t (dos colas)

1,974240484
0,093527225
1,885618083
0,18705445
2,91998558

Prueba t para muestras PU1K09FV23, para datos de muestras calentadas a

25 °C y 100 °C, testadistico<-tcritico POr l0 tanto estadisticamente los valores son

diferentes.
Variable 1 Variable 2
Media 0,5045 0,816
Varianza 0,0018605 0,0392
Observaciones 2 2
Varianza agrupada 0,02053025
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 2
Estadistico t -2,17400697
P(T<=t) una cola 0,08087592
Valor critico de t (una cola) 1,88561808
P(T<=t) dos colas 0,16175183
Valor critico de t (dos colas) 2,91998558
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