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RESUMEN

TITULO:

DESARROLLO DE LAMINADOS IMPERMEABLES A NIVEL PILOTO
SOBRE MATERIALES MDF A PARTIR DE PET POST-CONSUMO*

AUTORES:

Doris del Socorro Oba*rJdo Coral
Argemiro Rincon Ortiz

PALABRAS CLAVES:

PET post-consumo, reciclaje de plasticos, recubrimientos poliuretanicos.

DESCRIPCION:

Se desarrollaron recubrimientos poliuretanicos a partir de PET post-consumo
sobre materiales MDF, con el objetivo de contribuir con el desarrollo de los
procedimientos de disposicion final de residuos solidos e incrementar el valor
agregado de estos materiales. Este trabajo describe una posible alternativa de
solucion para el reciclaje del polietilen tereftalato (PET) a nivel piloto, iniciando
con un estudio de las variables que influencian la reaccion. Seguido de esto, se
determinan que variables son fijas para el escalamiento del proceso y se
continua con la formulacién del recubrimiento. Finalmente, se caracterizan los
productos resultantes del proceso.

En general, los recubrimientos desarrollados presentan muy buenas
caracteristicas fisicas y quimicas que los hacen aprovechables en varios
sectores de la industria, obteniendo porcentajes de absorcion de agua menores
al 0.01%, esfuerzo maximo de adhesion mayor a 1104 psi y buena resistencia
al ataque de agentes quimicos. Esto los hace especialmente utiles para la
proteccion de materiales MDF, ya que estos ultimos son altamente sensibles a
la humedad, disminuyendo su tiempo de vida util y su campo de aplicacion.

Cabe destacar que los recubrimientos desarrollados, se formularon con
reactivos comerciales, y se obtuvo laminas de MDF recubiertas hasta de
20x20 cm?, pensando en un posible escalamiento del proceso a nivel industrial.

_ Proyecto de grado
Facultad de Ingenierias Fisico Quimicas, Escuela de Ingenieria Quimica, Director Edgar
Fernando Castillo Monroy, Ph.D., José Carlos Gutiérrez, M.Sc



SUMMARY
TITLE:

DEVELOPMENT OF WATERPROOF COATINGS AT PILOT LEVEL TO
COVER MDF MATERIALS FROM WASTE PET

AUTHORS:
Doris del Socorro Obaﬂdo Coral
Argemiro Rincén Ortiz

KEY WORDS:
Waste PET, recycling of plastic, polyurethane coatings.

DESCRIPTION:

Polyurethane coatings were developed from waste PET to cover MDF
materials, to contribute with the development of procedures of final disposition
of solid residues and increase the value added of these materials. This work
describes a possible alternative of solution for the recycling of polyethylene
terefhthalate (PET) at pilot level. First of all, it was studied the variables that
influence the reaction. Then, it was determined the fixed variables to scale the
process and it was continued by the formulation of the coating. Finally, the
resultant products of the process were characterized.

In general, the developed coatings present very good physical and chemical
characteristics that make them usable in several sectors of the industry; it was
obtained percentages of water absorption minors to 0.01 %, maximum effort of
adhesion mayor to 1104 psi and good chemical and solvent resistance. Those
characteristics make them especially useful for the protection of MDF materials,
which are highly sensitive to the dampness, decreasing its time of useful life
and its field of application.

It is necessary to emphasize that the developed coverings, were formulated by
commercial reagents, and covered MDF's sheets were obtained even of 20x20
cm?, thinking about a possible scaling of the process to industrial level.

" Degree project
 Faculty of physical chemistry engineering, School of chemical engineering, Project Directors
Edgar Fernando Castillo Monroy, Ph. D and José Carlos Gutiérrez, M.Sc



INTRODUCCION

La cantidad de desechos plasticos en los rellenos sanitarios ha crecido
rapidamente en los recientes afos, alcanzando entre 5-10% en masa y
porcentajes mayores en volumen (") haciendo de este uno de los problemas

mas relevantes en la actualidad.

El polietilentereftalato (PET) es uno de los plasticos mas ampliamente
utilizados en la manufactura de diferentes clases de empaques, especialmente
para botellas de bebidas, fibras y filmes. A nivel mundial se consumen
alrededor de 13 millones de toneladas de PET anuales. En consecuencia, la
siempre creciente produccion y el uso del PET han llevado a problemas en la
disposicion de los desechos plasticos después de su uso debido a que este no
es biodegradable " 1729, Por |o anterior, el uso efectivo de PET post-consumo
es un campo de investigacion de gran importancia para los investigadores en

cuanto a la proteccién del medio ambiente.

Muchas soluciones se han llevado a cabo para el manejo de desechos sélidos
de plasticos como la incineracion, disposicion bajo tierra, plasticos degradables
y reciclaje. La incineracion de plasticos libera gases toxicos, los cuales pueden
representar un grave problema para la salud. El reciclaje de polimeros no es
tampoco una solucion permanente debido a que lleva a obtener productos de
pobre calidad. Por lo tanto, la utilizacion del PET post-consumo para la
fabricacion de nuevos productos de mayor valor agregado es un importante

tema de investigacion para la mayoria de las industrias y los cientificos.

Este trabajo apunta no solamente a contribuir en el desarrollo del manejo de
residuos solidos plasticos como el PET, sino que también pretende dar un
mayor valor agregado a sustancias como el MDF, el fenol residual de las

plantas de refinacion, el aceite de higuerilla y el mismo PET.

" Referencias (6,7,14,16,17,20).



El lector encontrara consignado en este documento el trabajo de investigacion
que planteé el desarrollo, la evaluacién y el disefio de un procedimiento para la
elaboracién uniforme de laminados impermeables coloreados sobre materiales

MDF a partir de PET post-consumo.

El contenido de este libro abarca 6 capitulos. El primer capitulo comenzara
aclarando algunos conceptos tedricos claves en el desarrollo de la
investigacion, referentes a los materiales usados en la elaboracion del
recubrimiento poliuretanico, asi como a los ensayos de caracterizacion, a que
estdn sujetos. Posteriormente se describira el procedimiento experimental
desarrollado en la investigacién, tanto en la formulacién del recubrimiento y el
estudio del mecanismo de aplicacion, como en su caracterizacion y el calculo

de los indices de masa y energia.

Seguidamente se presentaran las condiciones de trabajo y los resultados
obtenidos del procedimiento experimental descrito en el anterior capitulo, con
su correspondiente analisis. En el capitulo siguiente se encontrara el calculo de
los indices de masa y energia, necesarios escalar el proceso. Finalmente se
plantearan las conclusiones arrojadas por el trabajo, asi como las
recomendaciones que se consideren pertinentes. En los anexos puede
encontrarse informacidén sobre los datos de las diferentes pruebas realizadas

para la caracterizacion de los materiales obtenidos.



1. CONCEPTOS TEORICOS

Este capitulo consignan los conceptos tedricos referente a las materias primas
utilizadas en la elaboracion de los recubrimientos poliuretanicos, como a las

pruebas de caracterizacion a las cuales estan sujetos.

1.1 POLIETILEN TEREFTALATO ¢7

El Polietilen tereftalato (PET), es un tipo de plastico termoestable,
perteneciente al grupo de los materiales sintéticos denominados poliésteres,
fue descubierto por los cientificos britanicos Whinfield y Dickson, en el afio

1941, quienes lo patentaron como polimero para la fabricacion de fibras.
El PET es un tipo de materia prima plastica derivada del petréleo, producto de
la policondensacion del acido tereftalatico y el monoetilenglicol, y su mondénero

esta representado en la figura 1.

Figura 1. Monomero del PET

@
cC—6—CH—CH —0—H

Entre los diferentes grados de cristalinidad que se obtienen en funcion del nivel
de organizacion de las cadenas de moléculas, se encuentran los siguientes: el
PET totalmente cristalino, que presenta cadenas perfectamente ordenadas, lo
que le confiere una elevada resistencia mecanica y térmica; y el PET que
presenta cadenas totalmente desordenadas, que se conoce como amorfo,
cuyacaracteristica principal es su transparencia en detrimento de sus
propiedades térmicas y mecanicas. Siendo este ultimo el objeto de nuestra

investigacion.



El PET en general se caracteriza por su excelente resistencia quimica, frente a
acidos, bases, sales, jabones, alcoholes y aceites; no transmite ningun tipo de
olor o sabor a los alimentos (el material reciclado no se recomienda como
empaque de alimentos por factores higiénicos); excelentes caracteristicas de
barrera, tanto para el agua como para el oxigeno y el anhidrido carbdnico; débil
propagacion a la llama con combustion lenta; su incineracién no da ningun
residuo toxico o corrosivo; admite esterilizacién con rayos gamma; no sufre
blanqueamiento a la traccion o al pegado; buena resistencia al impacto;

sobresale por su gran transparencia y brillo.

Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas del PET

Propiedad Valor
Coeficic_ente de volumen de | De 30a60°c 1.6*10™ grados -1
expansion De 90 a 190 °c 3.7°10" grados -1
Densidad especifica a 25 °c Amorfo 1.335 g/cc
Cristal orientado 1.390 g/cc
Temperatura de transicion vitrea | Amorfo 67 °c
(T9) Cristalino 81 °c
Cristalino y orientado 125 °c
Punto de derretimiento PET comercial 265 °c
PET puro 271 °c
Absorcion de humedad (inmersién 0.8%
en agua a 25 °c durante 1 semana)
Resistividad A25 °c 110"
ohmnios*cm
A 150 °c 1*10"
ohmnios*cm
Conductividad térmica 3.36*10™
cal/(cm*s* °c)

Fuente: BARON W Y PALACIOS J (2001)




1.2 ACEITE DE HIGUERILLA * 5 10.19)

El aceite de higuerilla, también llamado aceite de ricino o castor oil, es un
triglicérido vegetal que se extrae de la semilla de la planta de higuerilla (Ricinus
communis) la cual se puede encontrar en muchas &areas tropicales o
subtropicales. Se caracteriza por ser un liquido viscoso de olor desagradable y
alta viscosidad especifica, que lo diferencia de otros aceites.

Es uno de los pocos glicéridos naturales casi puros, ya que esta compuesto
aproximadamente el 89.5% de acido ricinoléico (ricinoleina), el cual posee un
doble enlace en la posicion 9,10 y un grupo hidroxilo en el carbono numero 12,

que se puede observar en la figura 2.

Figura 2. Molécula del triglicérido de acido ricinoléico.

q "
CH, —0 —C —(CH,); —CH =CH —CH, —CH —(CH,)s —CH;
OH

0
I |
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| q qn
CH, —0 —C —(CH,);, —CH =CH —CH, —CH —(CH,); —CH;

La gran propiedad quimica del aceite de higuerilla o aceite de ricino, es que
posee tres grupos hidroxilos en el carbono doce, lo cual le permite ser un
compuesto de facil transformacion. Su estructura trihidroxilica permite la
produccion de sistemas de uretano altamente entrecruzados. Debido a las
largas cadenas del acido graso, imparte caracteristicas no polares a los
polimeros de uretano, que se ven reflejadas en su buena resistencia al agua y
flexibilidad. Sin embargo, una desventaja de uso, es su bajo numero de hidroxil
(Aproximadamente 2.7) que lleva a obtener materiales con un bajo moédulo, una
baja velocidad de curado de los grupos hidroxil secundarios y una estructura

irregular que da como consecuencia una baja fuerza de tension.

El poliuretano basado en 6leo de ricino es competitivo comparado con otros
polimeros, porque ademas de sus propiedades mecanicas principales, deriva

de un material crudo natural y renovable econémicamente.



1.3 ISOCIANATOS @457

Son compuestos que se obtienen industrialmente a través de la fosgenacion de
(reaccién con grupo fosgeno: COCI;, ) de aminas primarias. Su grupo funcional
es (-N=C=0); que se puede observar en la figura 3, el cual es de elevada
reactividad dado el gran contenido de instauraciones. Estos compuestos
poseen en su estructura uno o dos grupos funcionales; reaccionan con aminas,
amidas y acidos carboxilicos para formar urea y con ésteres, éteres y alcoholes
para formar uretanos. Los isocianatos mas utilizados en la industria son los

diisocianatos, de los cuales los mas comunes son TDI, MDI, HDI, NDI e IPDI.

El Toluen Diisocianato (TDI) es un elemento quimico muy importante en una
variedad muy amplia de aplicaciones de poliuretano. Su uso mas importante
esta en la produccién de espumas de poliuretano flexible para muebles, camas,
bajo-alfombras y asientos automotrices. EI TDI se usa también en la

produccion de adhesivos, recubrimientos, selladores y elastomeros.

Figura 3. Estructura del Toluen Diisocianato (TDI)

CH,
NCO

NCO

1.4 POLIURETANOS *57

Los poliuretanos son polimeros formados por reacciones de poliadicion por
etapas de no condensacion, entre poliisocianatos y compuestos polihidroxilicos
tales como poliéteres, poliésteres, glicoles 6 polioles. Su nombre proviene del
grupo uretano, caracteristico de los ésteres del acido carbamico (H,N-COOH).
Fueron descubiertos en 1937 por Bayer y colaboradores, a través de la

polimerizacién por adicion de diisocianatos con 1,4- butilenglicol.

A nivel comercial la produccion de poliuretanos se basa en la reaccion de

componentes hidroxilicos polifuncionales (dentro de los cuales se encuentra el

6



aceite de higuerilla) con diisocianatos. La reaccidn de formacion de

poliuretanos se puede ver en la figura 4.

Figura 4. Reaccién de formacién de poliuretanos

0 0
I ]
n(HO-R-OH) + n(OCN—-R-NCO) »-|-0O-R-O-C-NH-R-NH-C-| -

Comp. HidroxiloPolifuncimal Diisociando

Poliuretaro

Esta reaccion esta influenciada por diferentes factores como la estructura y
funcionalidad de sus componentes; ubicacion de sustituyentes; tipo de solvente

y catalizador, en caso de ser utilizado; presencia de impurezas y temperatura.

Figura 5. Estructura general de los poliuretanos

B o
~~[R=0-C-NH—-R—-NH-C -0, ~~

Dependiendo del tipo de poliol, isocianato, catalizador, estabilizador y aditivo se
pueden obtener un numero muy amplio de estructuras y propiedades del
material poliuretanico, los cuales han incrementado las aplicaciones y usos en
muchas industrias debido a la diversidad de las propiedades fisicas obtenidas.
Son los polimeros mas usados y de mayor crecimiento en el mundo, se usan
como materiales que van desde construccion hasta rellenos taxidérmicos.
Entre las aplicaciones intermedias se incluyen espumas flexibles para
sellantes, cojines y colchones, espumas de recubrimiento en volantes, tablero
de instrumentos e interiores para automoviles. Las espumas semirigidas se
usan para paneles industriales, espumas de absorcidon de energia, como
material termoaislante. Mediante el uso de aditivos y catalizadores, los
poliuretanos pueden también ser formulados como recubrimientos, adhesivos,

sellantes y elastbmeros.



1.5 ANALISIS Y ENSAYOS
1.5.5 Caracterizacion fisico-mecéanica.

> Dureza “°>9: Se define como la resistencia de los materiales a ser
penetrados, absorber energia o ser cortados. El método por penetracion esta
basado en la aplicacion de una carga estatica sobre la superficie de un material
para provocarle una deformacion permanente conocida como indentacion, la
cual presenta una profundidad que esta en relacion inversa al numero de
dureza del material ensayado. La dureza para plasticos puede variar en amplio
rango desde una dureza Shore A de 10 hasta Shore D de 75. Sin embargo
para muchas aplicaciones comerciales el intervalo de Shore A es de 60 a 100.

> Absorcion de agua 0%

En este ensayo de absorcion, el material se
sumerge en agua por un periodo de 24 horas. El porcentaje de absorcion se
determina mediante la siguiente ecuacion:
P~y = 1
2 wqon

4

A=

Donde:

An = absorcion (%)
m4 = masa inicial (g)
m, = masa final (g)

> Adherencia ®®: La adhesién se define como la suma de interacciones
moleculares entre dos materiales.

1.5.2 Caracterizacion fisico-quimica.

o ¥122D. yUn disolvente en contacto con un

» Solubilidad y ataque quimic
polimero, penetra en el interior de la masa so6lida y separa las macromoléculas
provocando un fendmeno de hinchamiento, éste hinchamiento crece con la
difusién del liquido hasta que la dispersion de las macromoléculas dentro del
disolvente es completa. En los polimeros, se observan fendmenos parecidos a
la saturacion, siendo en general la cantidad de polimero disuelto funcion de la

masa de la fase no dispersa.



La solubilidad puede acelerarse por agitacion y temperatura; sin embargo, el
proceso de disolucién puede ser bastante lento (dias o semanas) para
materiales de muy alto peso molecular; y en algunos casos, como los
poliuretanos de aceite de higuerilla, se produce solamente hinchamiento.

1.5.3 Andélisis térmicos.

» Andlisis termogravimétrico (TGA) “712:

Esta técnica mide la pérdida de
masa (en general en forma de gas) de una muestra sélida o liquida en funcién
de la temperatura. Se trata por tanto de una balanza de alta precision
conectada a un equipo calefactor de temperatura controlada. Los cambios que
se observan en los termogramas son procesos degradativos que liberan
moléculas de pequefio tamafio que se vaporizan. Segun la temperatura y la
magnitud de cada cambio se pueden sacar conclusiones sobre las reacciones

de degradacion de cada muestra.

> Calorimetria diferencial de barrido (DSC) "*?: mediante dicha técnica se
miden los cambios de energia que experimenta una muestra con la
temperatura, ya que todos los cambios fisicos y quimicos de una sustancia van
asociados a un cambio de energia. Los DSC constan de dos celdas, una de
referencia y otra para la muestra. En todo momento se mantiene la igualdad de
temperatura entre las dos celdas. Cuando la muestra experimenta una
transicion, los calefactores suministran una energia adicional al material para
mantener la misma temperatura entre las dos celdas. La energia suministrada
sera igual a la energia puesta en juego de la transicidén y sera la energia que se
representara en el termograma. En los materiales poliméricos las transiciones
térmicas mas importantes que pueden presentarse son la temperatura de
transicion vitrea (Tg) y la temperatura de fusion (Ty).

(2. Esta técnica espectroscopica de

1.5.4 Espectroscopia de infrarrojo
absorcion analiza la interaccidn de la energia de los niveles vibracionales de
los enlaces covalentes con la radiacion infrarroja. Por tanto es una técnica que
pone de manifiesto los grupos funcionales existentes en un compuesto. En
general los espectros se expresan en tanto por ciento de transmitancia en

funcién de la longitud de onda.



2. DESCRIPCION DEL PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En este capitulo se describe el procedimiento experimental llevado a cabo
desarrollado en la investigacion tanto la formulacion del recubrimiento como la

caracterizacion del mismo y el calculo de los indices de masa y energia.

2.1 METODOLOGIA EXPERIMENTAL
En la figura 6, se esquematiza de manera simplificada la metodologia del

trabajo experimental desarrollado.

Figura 6. Diagrama de flujo de la metodologia experimental

Reduccion de tamafio del PET post-consumo

Via mecdnica

Disolucién en fenol

Variacién relacién PET/fenol

Formulacién del recubrimiento

Incorporacién del aceite de higuerilla a la
solucion PET/fenol

Variacion ml aceite de

Incorporacién de aditivos

Estudio del mecanismo de aplicacion sobre
materiales MDF

Caracterizacion fisico-quimica, fisico-mecdnica y térmica
de los productos finales

Cdlculo de los indices de masa y energia necesarios para escalar
el proceso
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2.2 DESCRIPCION DE LA METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.2.1 Reduccion de tamafio del PET post-consumo. Debido al alto
consumo energético del molino de cuchillas para disminuir de tamafio el PET
post-consumo, ubicado en el laboratorio de Operaciones Unitarias de la
Escuela de Ingenieria Quimica, se decidié adquirir el material pulverizado por
medio de una empresa dedicada al reciclaje de PET. El valor del kilo de PET

pulverizado fue de $1400 pesos.

2.2.2 Disolucion de PET en fenol. Se realizaron disoluciones teniendo en
cuenta la relacion g PET/ ml fenol, la temperatura a la cual el PET disolvia y el
tiempo de agitacion (ver tabla 2). Se utiliz6 un bafo de aceite, termémetro,
agitador mecanico y reactor de vidrio de 250 ml (ver figura 6). El fenol utilizado
en esta experimentacion, es fenol residual de la refineria de Barrancabermeja
donado por ECOPETROL S.A.

Figura 7. Montaje para la reaccién

el

» Formulacion del recubrimiento. En esta etapa se tuvieron en cuenta los
resultados reportados por Hernandez Ménica y Orjuela Miguel”. Quienes
desarrollaron los recubrimientos a partir de PET post-consumo a nivel
laboratorio. Sin embargo, la diferencia en la calidad de algunos reactivos,
obligaron a encontrar nuevas condiciones de operacion y tomar algunas
determinaciones. El montaje utilizado para llevar a cabo las reacciones es el

mismo descrito en el numeral 2.2.2.
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2.2.3 Incorporacion del aceite de higuerilla a la solucion PET/fenol. La
incorporacion del aceite de higuerilla se llevd a cabo durante el proceso de

disolucién del PET en fenol.

2.2.4 Incorporacién de aditivos. La incorporacién de aditivos se realizd

durante la reaccioén de la solucién PET/fenol con TDI.

2.2.5 Estudio del mecanismo de aplicacion. Se estudiaron principalmente
dos mecanismos de aplicacién, el primero utilizando laminas de vidrio para la
dispersién del recubrimiento sobre el pieza de MDF y el segundo utilizando una

prensa hidraulica.

2.2.6 Caracterizacion de los recubrimientos. Las propiedades fisico-
quimicas, fisico-mecanicas y térmicas de los recubrimientos se determinaron a

partir de los ensayos y analisis mencionados a continuacion:

Propiedades fisico-mecénicas:

» Dureza Shore A, segun la norma ASTM D 785. Medida con un durometro
calibrado para tal fin.

» Absorcion de agua, segun la norma ASTM D 1037. En este ensayo se
utilizaron probetas de MDF de 5x5x0.09 cm, recubiertas y sin recubrir. Se
sumergieron completamente en agua destilada durante 24 horas. La masa de
las probetas fue medida antes y después de la inmersién en agua, de acuerdo
con el método B descrito en dicha norma.

> Resistencia al impacto, segun la norma ASTM D 256. Esta prueba se
realizd en el laboratorio de Operaciones Unitarias de la Escuela de Ingenieria
Quimica (UIS-Santander). Las probetas sometidas al ensayo con y sin
recubrimiento, fueron preparadas de manera que su espesor fuera idéntico (3
mm).

» Adherencia, segun la normas ASTM DC 633. Esta prueba se llevo a cabo
en el Laboratorio de Biohidrometalurgia, ubicado en el Parque Tecnoldgico de
Guatiguara (Piedecuesta-Santander). Para medir el esfuerzo de adherencia se
utilizod el equipo denominado Maquina de Traccion Lenta'®. Se prepararon
probetas con un recubrimiento circular de 20mm de diametro, se lijo en seco la
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superficie de estas y de los dollies (dispositivo encargado de halar el
recubrimiento) con lija #800, luego se removio las impurezas con agua y jabon
en polvo, mediante una pafio y se elimind la grasa de las superficies con
algodon mojado en acetona. El dolly y el recubrimiento se adhirieron utilizando
welding epoxi (UNIFIX). Finalmente, se calibré el equipo para el intervalo de
trabajo y se evalud los recubrimientos incrementando la carga 0.017mm/s,
hasta que ocurriera la fractura total (maximo esfuerzo de adhesion).

> Espesor, se midié6 por diferencia de espesores utilizando un calibrador
vernier. Inicialmente se midio el espesor del MDF sin recubrimiento y luego el
espesor del MDF recubierto. Finalmente se reporto el resultado

Propiedades fisico-quimicas:

» Resistencia al ataque quimico, segun norma ASTM D543-87, a temperatura
ambiente (25 +/- 2°C). Los agentes escogidos para la prueba fueron: Gasolina,
tetracloruro de carbono, benceno, fenol, éter dietilico y acido clorhidrico.
Ademas se utilizaron las siguientes sustancias domésticas: agua, detergente,
aceite y jabon.

Propiedades térmicas:

» Analisis Termogravimétrico. Se realizé mediante un analizador
termogravimétrico TA 2050, marca TA instruments. La velocidad de prueba fue
de 10°C/min, en un rango de temperatura de 80-700 °C, bajo una atmésfera de
nitrégeno.

» Calorimetria diferencial de barrido. Se llevé a cabo en un calorimetro DSC
Q10, marca TA instruments, a una velocidad de prueba de 10°C/min, en una
rango de temperatura de 30-550 °C, utilizando el método vidrio.

Espectrofotometria de infrarrojo: Los espectros de IR se determinaron en un
espectrofotometro de infrarrojo FT-IR 8400s, marca Shimadzu.

2.2.6 Calculo de los indices de masa y energia. El céalculo de estos indices,

necesarios para escalar el proceso, se realizdé haciendo uso de los balances de
masa y energia, utilizando los datos obtenidos a través de esta investigacion.
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3. ANALISIS Y RESULTADOS

Este capitulo presenta las condiciones de trabajo y los resultados obtenidos del

procedimiento experimental descrito en el anterior capitulo, con sus

correspondientes analisis.

3.1 DISOLUCION DE PET EN FENOL. Las condiciones de operacion para

llevar a cabo la disolucién fueron las siguientes:
» Temperatura de disolucién completa 160 +/-2 °C
» Tiempo de agitacién 5min. La agitacidon, que debia ser aplicada una vez el

fenol habia atacado en su mayoria al PET para evitar salpicaduras.

Tabla 2. Relacion PET/fenol proceso de disolucion.

Relacion | Tiempo de

PET/Fenol | disolucion Observaciones

*(% p/v) (min)
30 13 Disolucién completa, solucion fluida.
35 15 Disolucién completa, solucion fluida.
45 20 Disolucién completa, solucion fluida.
55 23 Disolucién completa, solucion altamente viscosa.
70 25 No disolvié completamente.

*Gramos de PET post-consumo por ml de fenol.

En todos los casos la viscosidad no pudo ser medida debido a la naturaleza de
la disolucién (altamente toxica y muy sensible al cambio de temperatura, ya
que su disminucién, provocaba la solidificacion de la solucion, como se observa
en la figura 8), y el equipo necesario para su medicion no podia ser desplazado
al lugar de experimentacion. Por lo tanto se escogi6 la disolucion que
presentaba las mejores condiciones para la formulacién del recubrimiento,
utilizando la mayor cantidad de PET post-consumo posible. Por lo anterior la

solucion escogida fue la de 45% p/v PET/fenol, mostrada en la figura 9.
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Figura 8. Solucion PET/fenol a 25°C Figura 9. Soluciéon PET/fenol a 160°C

3.2 FORMULACION DEL RECUBRIMIENTO. Las consideraciones tomadas

en cuenta para la formulacién de los recubrimientos fueron las siguientes:

» Se decidié no utilizar catalizador (octoato de estafio), ya que la reaccion
debia realizarse a altas temperaturas (temperatura de disolucién del PET post-

consumo en fenol, 160 °C) lo que favorecia la velocidad de la reaccion.

» La cantidad de TDI utilizado para llevar a cabo la reaccion, no pudo ser
calculada a partir de la norma ASTM 1957-86, debido a que esta norma sugiere
que todos los reactivos sean de tipo analitico; y es probable que la cantidad
encontrada mediante esta prueba, difiriera significativamente de la cantidad
necesaria de TDI comercial (adquirido a Espumas Santander S.A). Por lo
tanto, esta se determind teniendo en cuenta los siguientes aspectos: a) se
debia utilizar la menor cantidad de TDI posible de manera que el contenido de

%: pero

isocianatos libres en el producto final no superara los 0.02 ppm(
teniendo presente que tipicamente los recubrimientos poliuretanicos requieren
exceso de isocianastos!"" y c) el producto final debia ser resistente y de buena

calidad.

Se obtuvo recubrimientos muy quebradizos, y con un evidente exceso de fenol
utilizando cantidades superiores e inferiores a 10 ml de TDI, respectivamente.
De esta manera, se escogieron las mejores condiciones de reaccién, que se

mantuvieron durante toda la experimentacion.
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Para recubrir una pieza de MDF de 100cm?, eran necesarios:
» 50ml de solucién PET/fenol al 45% p/v

» 10ml de TDI

» Temperatura de reacciéon 160 +/- 5°C

» Tiempo de agitacion 5min.

3.2.1 Incorporacion del aceite de higuerilla a la solucién pet/fenol. Se vario

la cantidad de aceite de higuerilla asi: 0.4ml, 0.6ml y 1.0 ml por cada 50ml de

solucién PET/fenol. Se observé que cantidades superiores a 1.0 ml, daban

como resultado recubrimientos blandos, con % de dureza Shore A entre 20 -

30, y largos tiempos de curado, por lo tanto fueron descartados.

3.2.2 Incorporacién de aditivos. Estos se adicionaron con el fin de mejorar la

resistencia al impacto y darle color al poliuretano Sin embargo, el PVA y el

Carbonato de calcio fueron descartados como se detalla en la tabla 3.

Tabla 3. Incorporaciéon de aditivos

Aditivos

Observaciones

Carbonato de Calcio (CaCO3)

Se probaron cantidades entre 0.1-0.01g.
En todos los casos la viscosidad se
aumento significativamente, dificultando
su aplicacion como lo muestra la figura
10.

Alcohol polivinilico (PVA)

Se usaron cantidades entre 1.0-0.3 g. En
todos los casos la viscosidad aumento,
dificultando su aplicacion y se
observaron granulos en el recubrimiento,
como se puede observar en la figura 11.

Colorante

Anilina de color azul, rojo escarlata y
naranja (0.5 g) (ver anexo G)

Figura 10. Aditivo: Carbonato de calcio

Figura 11. Aditivo: Alcohol polivinilico

- - o S—_——__ ]
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3.3 ESTUDIO DEL MECANISMO DE APLICACION. La aplicacion debia ser
realizada dentro de la camara de extraccion para evitar los vapores. Para esto,
inicialmente se utilizé una lamina de vidrio recubierta de silicona, obteniendo un
laminado de excelente apariencia y espesor delgado como la observada en la
figura 12; sin embargo, debido a la no uniformidad de la presién aplicada, la
cual dependia de la fuerza empleada por el operador, este mecanismo se

descarto.

Figura 12. Prensado con laminas de vidrio

Por lo anterior se decidio utilizar la prensa hidraulica, ubicada en el laboratorio
de operaciones Unitarias de la Escuela de Ingenieria Quimica; sin embargo,
como se menciono6 anteriormente la aplicacidon de la resina no podia realizarse
por fuera de la camara de extraccion. Por lo tanto, se decidié utilizar laminas de
acero inoxidable calibre 18, para transportar las placas de MDF recubiertas.
Luego se introducian a la prensa, obteniendo laminados impermeables sobre
MDF de espesor menor a 1 mm, aplicando una presién de 570 psi, cabe
mencionar que por encima de esta presion se causaba danos en el material
MDF. El proceso de prensado duraba aproximadamente de 15 min. Al cabo de
este tiempo era posible retirar las placas de acero sin dafar la superficie del
recubrimiento. Finalmente se dejaba curar el polimero a temperatura ambiente
durante 48 horas. El anterior procedimiento se puede observar en la serie de

fotografias de la figura 13.
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Figura 13. Mecanismo de aplicacion

Temperatura de aplicacién 160 °C Placas de acero calibre 18

Prensado temperatura ambiente (23 +/- 2 °C) Presion 570 psi

1

Tiempo de curado 48 h o _
Temperatura ambiente (23 +/- 2°C) Recubrimiento final
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Se intentd prensar a temperaturas superiores a la temperatura ambiente, sin
embargo, se observo que el aumento de temperatura producia vapores en el
proceso de prensado, los cuales no podian ser evacuados, ya que la prensa se
encuentra al aire libre y no podia ser introducida dentro de la camara de

extraccion.

Debido a que el TDI disponible para la reaccion de los recubrimientos es
propio para la fabricacién de espumas, el proceso de curado no pudo realizarse
temperaturas superiores a la ambiente, por que los recubrimientos espumaban
tal como se muestra en la figura 14. Por lo tanto se decidié curar durante 48

horas a temperatura ambiente.

Figura 14. Curado a temperaturas mayores a la ambiente

Uno de los problemas mas comunes en la industria de los recubrimientos de
poliuretanos, se presenta en el proceso de curado. El isocianato en exceso
reacciona con la humedad del ambiente formando pequenos orificios en la
superficie del material. Este fendmeno no fue ajeno a este trabajo de
investigacion y se puede percibir en la figura 13. Para contrarrestar este
inconveniente, en la industria se utilizan mecanismos como el curado bajo

rayos ultravioleta.
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3.4 CARACTERIZACION DE LOS RECUBRIMIENTOS POLIURETANICOS

3.4.1 Caracterizacion fisico-mecanica.

» Dureza: el mayor porcentaje de dureza Shore A encontrado luego de 48
horas de curado fue de 96, que corresponde al recubrimiento con la menor
cantidad de aceite de higuerilla. En la figura 15, se puede observar claramente
una relacion indirectamente proporcional de la dureza con respecto al
contenido de aceite de higuerilla y una directamente proporcional con el tiempo
de curado.

Es posible que este comportamiento se deba al efecto plastificante del aceite.
Sin embargo, hay que resaltar que el porcentaje de dureza obtenido en todos
los casos, esta dentro del rango encontrado para recubrimientos industriales

disponibles en el mercado.

Figura 15. Porcentaje de dureza vs. ml aceite de higuerilla

DUREZA SHORE A

110

100 100

D048 horas
W 24 horas

Dureza shore A

MDF sin recubrimiento 0.4 0.6 1.0
ml Aceite de Higuerilla

» Absorcion de agua: Para todas las piezas de MDF recubiertas, el
porcentaje de absorcion de agua fue < 0.01%. Como se observa en la tabla 4,
el recubrimiento con el mayor contenido de aceite de higuerilla presenta el
menor porcentaje de absorcidn. Esto puede suceder debido a las largas

cadenas del acido graso, que le imparte caracteristicas no polares a los
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polimeros de uretano, las cuales se ven reflejadas en su buena resistencia al
agua. También, se observa que el MDF sin recubrimiento alcanza porcentajes
de absorcion mayores al 40%, lo que disminuye su tiempo de vida util, pues es

facilmente atacado por la humedad.

Tabla 4. Determinacion porcentaje de absorcion de agua.

Aceite higuerilla (ml) A B C
0.4 28.467 28.470 0.01
0.6 27.472 27.474 0.01
1 29.438 29.439 0.00
MDF sin recubrimiento 14.778 20.877 41.27

Donde,
A peso antes de sumergir (g).
B peso después de 24 horas de sumergido (g).

C absorcion (%).

» Resistencia al impacto: En la figura 16, se observa que la resistencia al
impacto es directamente proporcional al contenido de aceite de higuerilla. Esto
sucede debido a la flexibilidad que el aceite de higuerilla le proporciona al
polimero. Sin embargo, es posible que debido a los agentes espumantes del
TDI utilizado, se formaran pequefias burbujas de aire en la estructura del
recubrimiento, debilitandola y obteniendo bajas resistencias al impacto en

comparacion con la resistencia al impacto del MDF sin recubrimiento.

Figura 16. Resistencia al impacto vs. ml aceite de higuerilla

RESISTENCIA AL IMPACTO

Resistenciaa inmpacto (Lb.Fie)

0.4 0.6 1 MDF sin recubrimiento
ml Aceite de Higuerilla
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» Adherencia: La adherencia, medida como el maximo esfuerzo aplicado
para desprender el recubrimiento del sustrato, en este caso MDF, se encontrd
directamente proporcional con el contenido de aceite de higuerilla, alcanzando
valores superiores a 1104 psi, para recubrimientos con un contenido de aceite

de 1ml. Los datos se encuentran detallados en la tabla 5.

Ademas, se observa que el polimero presenta un comportamiento
elastomérico, desplazandose casi dos veces su espesor antes de fallar sin

presentar una regién de deformacion plastica, tal como lo muestra la figura 17.

Figura 17. Grafica de los datos obtenido de adherencia
ADHERENCIA
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0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
Desplazamiento (mm)

0.4 ml aceite de higuerilla 0.6 ml aceite de higuerilla —— 1.0 ml aceite de higuerilla ‘

Como se menciond anteriormente el aceite de higuerilla le confiere flexibilidad
al polimero y a la vez actua como plastificante, lo cual da como resultado su
comportamiento elastomérico y para el recubrimiento con la mayor cantidad de
aceite una adherencia significativamente superior con respecto a los de 0.4 y

0.6 ml.

Tabla 5. Datos de adherencia

Aceite d((:nrlm)lguerllla Esfuerzo méximo (psi) | Observaciones
04 1025 Desprendio
0.6 1051 Desprendio
1.0 1104 No desprendid

El ensayo se realizé a 26.6 °C y humedad relativa 83.07 %
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» Espesor: Aprovechando la uniformidad de la superficie del MDF y del
recubrimiento, se midié el espesor mediante un calibrador vernier por diferencia
de espesores, encontrado una espesor de 0.7 mm como se puede observar en

la figura 18.

Figura 18. Fotografia a escala del espesor del recubrimiento.

3.4.2 Caracterizacion fisico-quimica.

» Ataque quimico: En el caso de las sustancias domeésticas (agua,
detergente, aceite y jabon) no se observd ningun cambio fisico en el material.
En cuanto a los agentes quimicos, se realizaron las siguientes observaciones,

consignadas en la tabla 6.

Tabla 6. Observaciones del ensayo de ataque quimico.

Agente quimico Observaciones
Gasolina No presenta cambio de color ni hinchamiento.
CCl, Se presenta una mayor decoloracién. Material
fragil. No hubo hinchamiento.
Benzeno Se presenta decoloracion. Material fragil. No hubo
hinchamiento.
Fenol No presenta decoloracion. El material poliuretanico
se fragmento totalmente.
Eter dietilico Se presenta decoloracion. Material fragil. No hubo
hinchamiento.
HCI No presenta cambio de color ni hinchamiento.
Material fragil.
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Como se observa en la figura 19, el éter dietilico causé el mayor porcentaje de
pérdida de peso, especialmente para el recubrimiento con un contenido de
aceite de 0.6 ml. En cuanto al HCI y la gasolina el porcentaje de pérdida de
peso fue aproximadamente 0.0%; sucediendo lo mismo con el de 0.4 ml de

aceite en presencia de fenol.

Figura 19. Graficas del Ataque Quimico
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Es evidente, que debido a su naturaleza polar, los recubrimientos se ven
afectados en mayor proporcion por agentes polares como el éter dietilico, el
fenol y el benceno, aumentando su fragilidad y % porcentaje de pérdida en

peso.

En general, los recubrimientos presentan muy buenas caracteristicas de
resistencia al ataque de diferentes sustancias domésticas y algunos agentes
quimicos, obteniendo porcentajes de pérdida peso menores al 30% y en

algunos casos sin presentar cambios drasticos en su estructura fisica.
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3.4.3 Analisis térmico:

» Analisis termogravimétrico: Los termogramas obtenidos (ver anexo E)
muestran cuatro etapas de pérdida de masa detalladas en la tabla 4. La
primera corresponde a la pérdida de agua ocluida, aceite de higuerilla y el fenol
residual, luego se observa un proceso rapido en el cual se pierde,
aproximadamente, entre un 40 y 60% de la masa (~ 270 °C), posiblemente
debido a la perdida del TDI en exceso y a una serie de reacciones propias del
sistema uretano (formacién de urea y alofanatos)!"®, luego se presenta otro
proceso de degradacion alrededor de los 400 °C, el cual concuerda con el
termograma del PET comercial, por lo tanto es posible que este intervalo de
perdida de peso corresponda a la pérdida del PET presente en la estructura.
Finalmente, se observa otro proceso que quiza se relacione con la degradacién
de una estructura cristalina compacta del tipo carbodiimida (~N=C=N~), que
puede formarse en un proceso de degradacién (13)_En dichos termogramas (ver
anexo C), se observa que el recubrimiento que presenta una mayor resistencia
a la temperatura antes de empezar el proceso de degradacién es el formulado
con 0.4 ml de aceite, también se encontré que a medida que el contenido de
aceite de higuerilla aumenta el % residuo disminuye como se presenta en la
tabla 7. De acuerdo con los resultados obtenidos y los reportados en la
referencia 7, el uso del material se restringe a un intervalo de temperatura entre
0-90 °C aprox.

Tabla 7. Analisis termogravimétricos

Aceite de higuerilla (ml) Temlf)?ar:gt%?:(%) % pérdida de peso Residuo %

90 -182 3.33
182 - 270 44.67

0.4 270 - 395 67.33 19.31
395 - 548 80.69
80 - 162 4.00
162 - 249 47.33

0.6 249 - 403 60.00 14.80
403 - 518 87.14
82-170 2.67
170 - 268 56.00

1.0 268 - 402 66.00 5.263
402 - 464 94.76
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» Calorimetria diferencial de barrido: En los termogramas (ver anexo F),
se muestran los resultados de caracterizacion, mediante calorimetria diferencial
de barrido (DSC). En el intervalo de temperatura medido, los materiales
poliuretanicos presentan un pico endotérmico bien definido entre 200 y 250 °C,
que posiblemente corresponda a su temperatura de transicion vitrea (Tg). Los
picos encontrados para los recubrimientos formulados con 0.4, 0.6 y 1.0 ml de
aceite de higuerilla son respectivamente 248.63 ,208.22 y 242.98 °C.

3.4.4 Espectroscopia de infrarrojo: En los espectros FTIR obtenidos (ver

anexo E), se muestran las sefiales caracteristicas de este tipo de polimero‘'?.

> N-H uretano a 3360 cm™
» C=0 a 1760-1740 cm"
> Flexién N-H y N-C-H a 1530-1510 cm’™’

Ademas de las otras sefales propias del sistema aromatico; que comparadas
con los espectros FTIR de las materias primas utilizadas tales como el PET
post-consumo, el fenol residual y el TDI comercial, muestran grandes
diferencias entre las sefiales. Esta es la demostracién de que el material

obtenido es posiblemente un poliuretano.
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4. CALCULO DE INDICES DE MASA Y ENERGIA
Teniendo en cuenta los resultados encontrados y segun los analisis realizados
anteriormente, para el calculo de los indices de masa y energia, se escogio el
recubrimiento formulado con 1.0 ml de aceite de higuerilla, por ser el que
presentaba en general, las mejores caracteristicas fisicas, quimicas y térmicas.
Como unidad de referencia se definio el area de MDF recubierto.

4.1 CALCULO DE INDICES DE MASA

Para el calculo del indice de masa de las sustancias utilizadas, se

determinaron las densidades de las mismas, reportadas en la siguiente tabla:

Tabla 8. Reporte de densidades

Sustancia Volumen (ml) | Peso (g) |Densidad (g/ml)
TDI comercial 14 16.33 1.1664
Fenol residual 19 19.26 1.0137
Aceite de higuerilla® - - 0.9576
Recubrimiento 1.8 2.1 1.1722

A continuacion, se mencionan las cantidades necesarias para la formulacién

del recubrimiento, para una pieza de MDF de 100 cm?
» 22.5 gramos de PET post-consumo

» 50 ml de fenol residual

» 10 ml de TDI

> 1 ml de aceite de higuerilla

Tomando como unidad de referencia 100 cm? de pieza recubierta se tiene:
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@ indice de masa del PET:

lpeT - masa PET _ 2259 - 0.225g/cm?
Unidad de referencia 100 cm?

@ indice de masa del fenol:

ltenot = ___masa fenol _ .0137g/ml) x50 ml__ = 0.50685 g/cm?

Unidad de referencia 100 cm?

@ indice de masa del TDI, tipo comercial:

lior _ masa TDI = (1.1064g/ml) x 20ml _ 0.22128 g/cm?
Unidad de referencia 100 cm?

@ indice de masa del aceite de higuerilla:

latn  _masa aceite = (0.9576g/ml) x 1 ml =1.009576 g/cm?
~ Unidad de referencia 100 cm?

4.2 CALCULO DE INDICES DE ENERGIA

Para calcular los indices de energia se deben tener en cuenta los 2 tipos de
energia utilizados para recubrir 100 cm? de MDF (unidad de referencia). Estas

son: La energia térmica y la energia mecanica.

@ indice de energia térmica, este indice se calculé mediante la siguiente
ecuacion:

lo = energia - oVCpAT
Arec Arec

Donde,
lo: indice de energia térmica [=] J/cm?
o : Densidad del aceite mineral , 900 kg/m®
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V : Volumen de aceite mineral , 0.00125 m®
Cp ®: Capacidad calorifica del aceite mineral, 555.65 J/(kg*K)
AT: Delta de temperatura del baino de aceite, 137 K

Acec: Area del MDF recubierta (100 cm?), (unidad de referencia)
Remplazando,

lo- 900ka/m®)(0.00125m°)(555.65J/(kg*K)(137) - 856.39 J/cm?
100 cm?

De acuerdo a la ecuacion anterior, la energia térmica necesaria para recubrir

un cm? de MDF bajo las condiciones mencionadas anteriormente es 856.39 J

@ indice de energia mecéanica, para el calculo del indice de energia
mecanica se deben tener en cuenta tanto la energia debida a la agitacion

como la necesaria para llevar a cabo el proceso de prensado.

Tomando en cuenta lo anterior el indice de energia mecanica sera:

lem = lepH + lEa

Donde,
lem, indice de energia mecanica
lepn, indice de energia de la prensa hidraulica

lea, indice de energia del agitador mecanico

Para el célculo del indice de energia de la prensa hidraulica se empleo la
siguiente ecuacion:

lepn = PAV
Unidad de referencia

Donde,

P: es la presion registrada en el mandémetro de la prensa, 570 psi (3930kPa).
AV: es volumen desplazado de aceite (1.725 m®).

PAV: trabajo realizado por el fluido (aceite) sobre el sistema.

Remplazando,
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lepy = (3930kPa)(1.725m%) = 67.79 kJ/cm?
100 cm?

En cuanto al calculo del indice energético del agitador mecanico, se calculd

mediante la siguiente ecuacion:

IEA = Pge
Unidad de referencia

Donde,
P.. Potencia del agitador, 52.198 kW
© : 600 s (300 s, agitacion sin PET/FENOL; 300 s, agitacion reaccion)

Reemplazando en la ecuacidn de indice energético del agitador mecanico
tenemos:

lea= (52.198kW)(600s)= 313.19 kJ/cm?
100 cm?

Asi el indice de energia mecanica es igual a:

lem = 67.79 kd/cm? + 313.19 kd/cm? = 380.98 kJ/cm?.

Por lo tanto, la energia mecanica necesaria para recubrir un cm? de MDF bajo

las condiciones mencionadas anteriormente es 380.98 kJ.
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5. CONCLUSIONES

Se determinaron las condiciones requeridas para escalar a nivel piloto el
proceso de obtencién de recubrimientos impermeables sobre materiales MDF,
empleando PET post-consumo, fenol residual, TDI comercial y aceite de
higuerilla, obteniendo el mejor recubrimiento para el formulado con 1 ml de
aceite de higuerilla ya que presentd en general las mejores caracteristicas
fisico-quimicas, fisico-mecanicas y térmicas, entre las que se destacan su
buena resistencia al ataque quimico, porcentaje de absorcion de agua de 0.0%

y un esfuerzo maximo para la prueba de adhesion mayor a 1104 psi.

Mediante la elaboracién de recubrimientos poliuretanicos impermeables, es
posible dar mayor valor agregado tanto a los desechos del PET y el fenol
residual como al MDF, aumentando la vida util de este ultimo. En cuanto al uso
del aceite de higuerilla es importante destacar que este es un material natural y

renovable econdmicamente.

La elaboraciéon de recubrimientos poliuretanicos a partir de PET post-consumo,
es una posible alternativa de solucion para el manejo de residuos solidos
plasticos, comparado con algunos mecanismos de reciclaje actuales que son
poco eficientes y en los que generalmente se obtienen productos de baja

calidad.

Por medio de la “prensa hidraulica”, es posible obtener recubrimientos de
superficie uniforme, ya que permite la aplicacion de una presion homogénea y
constante de 570 psi, sobre la superficie del MDF. Ademas, permite obtener

placas MDF recubiertas hasta de 20x20 cm?
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6. RECOMENDACIONES

Desarrollar los recubrimientos utilizando TDI comercial sin espumantes vy
posteriormente incorporar aditivos para mejorar algunas propiedades del

material poliuretanico, especialmente su resistencia al impacto.

Estudiar otros mecanismos para la elaboracién de recubrimientos a partir de
PET post-consumo como la alcoholisis del PET, de manera que se amplien las
posibles lineas de reciclaje del PET post-consumo, en busca de materiales de

mayor valor agregado.
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ANEXO A. DATOS ENSAYOS DE ADHERENCIA
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Maximo Esfuerzo

ADHERENCIA Muestra (0,4 ml aceite de higuerilla)

(Mpa) 7.064595 Temperatura °C 26.6
Observacion Desprendio Humedad Relativa % 83.07

TIEMPO Desplazamiento | Fuerza (N) Esfuerzo (Mpa) N/mm

0,000000 0.007400 9.800000 0.305827 1324.324324
0,000000 0.008000 11.760000 0.366992 1469.999930
0,420000 0.017400 15.680000 0.489323 901.149413
0,676000 0.030600 17.640000 0.550488 576.470585
1.129000 0.041700 15.680000 0.489323 376.019168
1.402000 0.041900 15.680000 0.489323 374.224331

2.407000 0.073900 21.560000 0.672819 291.745605
2.620000 0.074400 21.560000 0.672819 289.784945
2.886000 0.075100 21.560000 0.672819 287.083899
3.098000 0.075900 24.500000 0.764567 322.793135
4.086000 0.111200 27.440000 0.856315 246.762596
4.359000 0.111300 28.420000 0.886897 255.345914
5.306000 0.131900 32.340000 1.009228 245.185751

5.736000 0.134200 33.320000 1.039811 248.286128
6.395000 0.147100 37.240000 1.162141 253.161112
6.610000 0.148400 39.200000 1.223307 264.150954
6.826000 0.150400 41.160000 1.284472 273.670217
7.038000 0.154300 45.080000 1.406803 292.158125
7.717000 0.172100 47.040000 1.467968 273.329471

7.929000 0.178000 49.000000 1.529133 275.280894
8.644000 0.200300 55.860000 1.743212 278.881687
9.067000 0.213300 56.840000 1.773795 266.479132
9.555000 0.226900 62.720000 1.957290 276.421335
9.821000 0.233400 64.680000 2.018456 277.120820
10.033000 0.237300 64.680000 2.018456 272.566379
10.247000 0.241900 64.680000 2.018456 267.383220
10.958000 0.260800 74.480000 2.324282 285.582818
11.172000 0.262300 75.460000 2.354865 287.685840
11.651000 0.278100 76.440000 2.385448 274.865143
12.419000 0.295700 87.220000 2.721857 294.961096
12.632000 0.300500 89.180000 2.783022 296.772041

13.116000 0.305700 92.120000 2.874770 301.341180
13.381000 0.310500 97.020000 3.027684 312.463772
14.034000 0.334200 105.840000 3.302928 316.696594
14.288000 0.340100 108.780000 3.394676 319.847113
14.788000 0.349300 116.620000 3.639337 333.867738
15.020000 0.354500 121.520000 3.792250 342.792670
15.710000 0.373300 129.360000 4.036912 346.530953
16.682000 0.395800 145.040000 4.526234 366.447706
16.924000 0.400000 147.980000 4.617982 369.949994
17.151000 0.405600 152.880000 4.770896 376.923066
17.906000 0.422100 165.620000 5.168470 392.371469
18.611000 0.440200 175.420000 5.474297 398.500681

18.853000 0.449000 181.300000 5.657793 403.786191

19.067000 0.457000 185.220000 5.780123 405.295416
19.319000 0.463900 187.180000 5.841289 403.492132
19.587000 0.467000 190.120000 5.933037 407.109201

20.273000 0.485500 202.860000 6.330611 417.837274
20.500000 0.490400 205.800000 6.422359 419.657434
20.720000 0.494400 206.780000 6.452942 418.244341

21.175000 0.501700 214.620000 6.697603 427.785543
21.643000 0.513900 219.520000 6.850517 427.164833
22.852000 0.544800 226.380000 7.064595 415.528647
23.066000 0.547600 226.380000 7.064595 413.403966
23.337000 0.550300 225.400000 7.034012 409.594765
23.549000 0.553200 225.400000 7.034013 407.447573
23.549000 0.553200 225.400000 7.034013 407.447573
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Maximo Esfuerzo

ADHERENCIA Muestra (0,6 ml de Aceite de higuerilla)

(Mpa) 7.248092 Temperatura °C 26.6

Observacion Desprendio Humedad Relativa % 83.07

TIEMPO Desplazamiento | Fuerza (N) Esfuerzo (Mpa) N/mm
0.00 0.007750 9.607839 0.305827 1239.721105
0.00 0.015350 11.529394 0.366992 751.100568
0.42 0.042650 14.411742 0.458740 337.907201
0.65 0.050600 15.372535 0.489323 303.805048
1.13 0.072550 22.097994 0.703401 304.589857
1.40 0.083550 23.058787 0.733984 275.987881
2.41 0.088650 24.019581 0.764567 270.948457
2.62 0.095350 27.382310 0.871606 287.176823
2.89 0.108400 29.303881 0.932772 270.331005
3.10 0.113950 29.303865 0.932771 257.164241
4.09 0.129250 33.627404 1.070394 260.173335
4.36 0.132250 32.666610 1.039811 247.006505
5.31 0.140200 37.470530 1.192724 267.264833
5.74 0.149150 38.431307 1.223307 257.668838
6.40 0.167250 44.676401 1.422094 267.123472
6.61 0.169900 46.117575 1.467968 271.439522
6.83 0.175850 46.117575 1.467968 262.255188
7.04 0.181200 46.597971 1.483260 257.163198
7.93 0.207450 53.323446 1.697338 257.042400
8.64 0.220150 57.166572 1.819669 259.671006
9.07 0.239350 62.931269 2.003165 262.925710
9.56 0.247450 65.333221 2.079621 264.025947
9.82 0.253300 66.774395 2.125495 263.617824
10.03 0.259450 69.176362 2.201952 266.626950
10.25 0.269650 73.019473 2.324282 270.793520
10.96 0.285850 78.303788 2.492487 273.933141
11.17 0.292600 79.264582 2.523070 270.897409
11.65 0.301050 84.548882 2.691275 280.846643
12.42 0.311350 91.754737 2.920644 294.699654
12.63 0.316150 95.117498 3.027684 300.861927
13.12 0.327300 102.323369 3.257054 312.628687
13.38 0.336000 103.764543 3.302928 308.823046
14.03 0.356400 113.852747 3.624046 319.452153
14.29 0.362000 118.656666 3.776959 327.780847
14.79 0.373050 123.460586 3.929873 330.949164
15.02 0.374750 126.342934 4.021621 337.139251
15.27 0.380650 130.186060 4.143951 342.009878
15.71 0.397100 139.313486 4.434486 350.827213
16.68 0.417550 154.205625 4.908518 369.310562
16.92 0.427300 159.489925 5.076722 373.250469
17.15 0.432300 162.372274 5.168470 375.600911
17.41 0.437700 164.774241 5.244927 376.454744
17.67 0.442550 168.136971 5.351966 379.927626
17.91 0.446800 171.019335 5.443715 382.764850
18.61 0.464300 181.107554 5.764833 390.065807
18.85 0.467500 184.470284 5.871872 394.588842
19.07 0.473800 188.313410 5.994202 397.453376
19.59 0.482300 194.558487 6.192989 403.397237
20.27 0.492650 202.244771 6.437651 410.524248
20.50 0.496850 206.568278 6.575273 415.755817
20.72 0.502400 210.411420 6.697604 418.812539
21.64 0.522200 217.617291 6.926974 416.731694
21.87 0.525850 220.980036 7.034013 420.233975
22.59 0.542100 226.264336 7.202218 417.384866
22.85 0.545150 227.705510 7.248092 417.693314
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Maximo Esfuerzo

ADHERENCIA Muestra (1,0 ml de aceite de higuerilla)

(Mpa) 7.615083 Temperatura °C 26.095
Observacion No Desprendio Humedad Relativa % 83.07
TIEMPO Desplazamiento Fuerza (N) Esfuerzo (Mpa) N/mm
0.00 0.002300 8.820000 0.275244 3834.782524
0.00 0.004300 8.820000 0.275244 2051.162721
0.42 0.005500 9.800000 0.305827 1781.818191
0.68 0.006600 9.800000 0.305827 1484.848493
1.13 0.011900 10.780000 0.336409 905.882332
1.40 0.022700 11.760000 0.366992 518.061661
2.41 0.035400 11.760000 0.366992 332.203395
2.62 0.036600 12.740000 0.397575 348.087421
2.89 0.037900 12.740000 0.397575 336.147750
3.10 0.043600 13.720000 0.428157 314.678896
4.09 0.070000 15.680000 0.489323 223.999999
4.36 0.069900 15.680000 0.489323 224.320462
5.31 0.086000 22.540000 0.703401 262.093014
5.74 0.098800 23.520000 0.733984 238.056672
6.40 0.101100 22.540000 0.703401 222.947582
6.61 0.101400 24.500000 0.764567 241.617350
6.83 0.102400 26.460000 0.825732 258.398444
7.04 0.106900 29.400000 0.917480 275.023389
7.50 0.124300 33..320000 1.039811 268.061136
7.72 0.129400 33.320000 1.039811 257.496136
7.93 0.132100 33.320000 1.039811 252.233155
8.64 0.134600 32..340000 1.009228 240.267462
9.07 0.136300 32.340000 1.009228 237.270731
9.56 0.138300 35.280000 1.100976 255.097611
9.82 0.143500 38.220000 1.192724 266.341463
10.03 0.147200 39.200000 1.223307 266.304342
10.25 0.151200 41.160000 1.284472 272.222229
10.96 0.158700 40.180000 1.253889 253.182098
11.17 0.159500 40.180000 1.253889 251.912221
11.65 0.161300 39.200000 1.223307 243.025413
12.42 0.166000 42.140000 1.315055 253.855431
12.63 0.174200 44.100000 1.376220 253.157293
13.12 0.182000 45.080000 1.406803 247.692313
13.38 0.183500 47.040000 1.467968 256.348764
14.03 0.185200 44.100000 1.376220 238.120943
14.29 0.185700 43.120000 1.345637 232.202478
14.79 0.186300 46.060000 1.437385 247.235649
15.02 0.190300 48.020000 1.498551 252.338409
15.27 0.195800 49.980000 1.559716 255.260462
15.71 0.206200 51.940000 1.620881 251.891363
16.68 0.214600 52.920000 1.651464 246.598326
16.92 0.218500 53.900000 1.682047 246.681919
17.15 0.220900 56.840000 1.773795 257.311001
17.41 0.222200 58.800000 1.834960 264.626455
17.67 0.224600 59.780000 1.865543 266.162063
17.91 0.226300 59.780000 1.865543 264.162615
18.61 0.238200 60.760000 1.896125 255.079771
18.85 0.240000 61.740000 1.926708 257.250006
19.07 0.245300 63.700000 1.987873 259.682027
19.32 0.250500 65.660000 2.049038 262.115775
19.59 0.253000 68.600000 2.140786 271.146255
20.50 0.269600 70.560000 2.201952 261.721064
20.72 0.272200 72.520000 2.263117 266.421760
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TIEMPO Desplazamiento Fuerza (N) Esfuerzo (Mpa) N/mm
21.18 0.278500 74.480000 2.324282 267.432684
21.64 0.288400 81.340000 2.538361 282.038840
21.87 0.293600 83.300000 2.599526 283.719353
22.59 0.306400 85.260000 2.660692 278.263707
22.85 0.309600 88.200000 2.752440 284.883725
23.07 0.313000 91.140000 2.844188 291.182115
23.34 0.317000 95.060000 2.966518 299.873815
23.55 0.321800 97.020000 3.027684 301.491616
23.82 0.324600 98.980000 3.088849 304.929133
24.04 0.330900 98.000000 3.058266 296.161970
24.94 0.345200 107.800000 3.364093 312.282733
25.17 0.351700 111.720000 3.486424 317.657087
25.42 0.354800 113.680000 3.547589 320.405875
25.63 0.359400 113.680000 3.547589 316.304949
25.90 0.363500 115.640000 3.608754 318.129299
26.11 0.367200 117.600000 3.669920 320.261449
26.38 0.369500 120.540000 3.761668 326.224618
27.09 0.376200 128.380000 4.006329 341.254660
27.35 0.378300 130.340000 4.067494 344.541359
27.61 0.383000 132.300000 4.128660 345.430822
27.86 0.385000 134.260000 4.189825 348.727281
28.08 0.387200 136.220000 4.250990 351.807853
28.34 0.393000 139.160000 4.342738 354.096686
28.55 0.402000 142.100000 4.434486 353.482578
28.81 0.409900 146.020000 4.556817 356.233219
29.02 0.414100 147.980000 4.617982 357.353304
29.28 0.416200 150.920000 4.709730 362.614117
29.49 0.419200 151.900000 4740313 362.356868
30.20 0.432400 160.720000 5.015557 371.692887
30.45 0.437600 162.680000 5.076722 371.755039
30.66 0.442500 165.620000 5.168470 374.282490
30.92 0.446500 168.560000 5.260218 377.513995
31.14 0.449800 171.500000 5.351966 381.280557
31.40 0.453400 173.460000 5413132 382.576104
31.62 0.456200 175.420000 5.474297 384.524328
31.88 0.462100 179.340000 5.596628 388.097815
32.14 0.464700 182.280000 5.688376 392.253055
32.37 0.468000 186.200000 5.810706 397.863252
33.05 0.479100 194.040000 6.055367 405.009402
33.30 0.480600 196.000000 6.116533 407.823554
33.52 0.483000 198.940000 6.208281 411.884049
33.79 0.487000 201.880000 6.300029 414.537997
34.00 0.492000 206.780000 6.452942 420.284541
34.27 0.497500 209.720000 6.544690 421.547737
34.49 0.502800 212.660000 6.636438 422.951482
34.70 0.508200 216.580000 6.758769 426.170807
35.01 0.511000 219.520000 6.850517 429.589060
35.27 0.513400 221.480000 6.911682 431.398504
35.49 0.516400 225.400000 7.034013 436.483363
35.70 0.520600 229.320000 7.156343 440.491723
36.46 0.537100 239.120000 7.462170 445.205720
36.68 0.541500 241.080000 7.523335 445.207779
36.94 0.545900 243.040000 7.584501 445.209756
37.15 0.548600 244.020000 7.615083 444804943
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ANEXO B. DATOS ATAQUE QUIMICO
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DATOS. PORCENTAJE PERDIDA DE PESO

SUSTANCIA MUESTRA
DE 0.4 ml Aceite de higuerilla | PORCENTAJE
ATAQUE Inicial (g) Final(g) %
Gasolina 1.54 1.54 0.0
CCl4 1.23 1.07 13.0
Benzeno 1.62 1.50 7.4
Fenol 1.69 1.69 0.0
Dietileter 0.82 0.63 23.2
HCI 1.00 1.00 0.0
Agua 1.23 1.23 0.0
Aceite de cocina 2.30 2.30 0.0
Detergentes 2.70 2.70 0.0
SUSTANCIA MUESTRA
DE 0.6 ml Aceite de higuerilla | PORCENTAJE
ATAQUE Inicial (g) Final(g) %
Gasolina 1.57 1.56 0.6
CCl4 1.42 1.33 6.3
Benzeno 1.77 1.47 16.9
Fenol 2.12 2.00 5.7
Dietileter 1.19 0.87 26.9
Agua 1.25 1.25 0.0
Aceite 1.94 1.94 0.0
Detergentes 1.65 1.65 0.0
HCI 1.49 1.49 0.0
SUSTANCIA MUESTRA
DE 1.0 ml Aceite de higuerilla | PORCENTAJE
ATAQUE Inicial (g) Final(g) %
Gasolina 1.45 1.45 0.0
CCH4 1.48 1.34 9.5
Benzeno 219 1.93 11.9
Fenol 2.11 2.01 4.7
Dietileter 1.58 1.24 21.5
Agua 1.10 1.10 0.0
Aceite 2.52 2.52 0.0
Detergentes 1.20 1.20 0.0
HCI 0.99 0.99 0.0
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ANEXO C. DATOS RESISTENCIA AL IMPACTO
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PARAMETROS PARA LA CORRECCION DE LA LECTURA DEL ENSAYO
DE RESISTENCIA AL IMPACTO

A B A-B
1.00 0.60 0.40
0.95 0.65 0.30
0.95 0.60 0.35
0.95 0.60 0.35
0.95 0.65 0.30
0.95 0.65 0.30
1.00 0.65 0.35

(A-B)p PROMEDIO 0.34

Para medir los parametros A y B, inicialmente se deja caer el péndulo sin
colocar ninguna muestra. El valor que se reporte en el equipo corresponde al
parametro A. Sin hacer ninguna modificacion se regresa el péndulo a su
posicion inicial y se deja caer nuevamente, el nuevo dato reportado
corresponde al parametro B. Finalmente la diferencia de estos, que indica la
energia gastada por el péndulo debida a su movimiento, se debe restar para

corregir los valores leidos en los posteriores ensayos.

DATOS REPORTADOS

Resistencia en Lb.Pie leida . . .
: Resistencia al impacto de la
ml Aceite de
Muestra Hiquerila muestra
9 Medida-(A-B)p
1 2 3 promedio
1 0.4 1.1 1.1 1.1 11 0.76
2 0.6 1.2 1.15 1.2 1.175 0.84
3 1 1.25 1.2 1.23 1.225 0.89
Blanco | MDFsin 145 44 | 135 | 135 1.01
recubrimiento
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ANEXO D. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO (TGA)
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TERMOGRAMA TDI COMERCIAL

00 mg _ A
LINA ' '

h 34 B=Z
\__ (6 343mg
80 \\
130 &0°C \
— BD- \
= 'k\l
£ |
= \ 55 12°¢ |
o
=
40 -
\
| 58.71%
_'\“ (10 .69mg)
20 "\
N |
1 QZoc ———e
i 315 49°C
0 : ——
o] 100 200 S00
Temperature =)
Sample: Fercl RESIDUAL -— — 2 File: D.\TA\DATA . &81
Size 33.2100 mg | E\_j ,i-\ﬁ‘ Operator GAM
Method  LINA S Run Date 15-May-06 16 42
Comment EN PRESENCIA DE MNITROGENO
100
80 4 66 .59°C
b
3
] 41 o4y
{13 .93mg)
ES 85 .89°C
-+ E
= 4
=
w
= 404 \
] i
4
20 4
_ 122.72°C
17 .59%
E (5.841mg)
1 |
127 .35°C! 1
a T T T T T
Q 100 200 300 400 500 600
Temperature (°C) Universal V1 7F TA Instruments

46



TERMOGRAMA PET POST-CONSUMO

& BET e File D TANDATA 646
11.1860 mg = M Operator GAM
od: LINA o Run Date 26-Jan-06 11 27
Comment EN PRESENCIA DE MNITROGENO
i ) - N
| \
45 . 40%
1 \ (5. 078mg)
i 424 53°C
80 -
|
. 60
=
: \
= \
A
=
40—
1
34 98% 457 .85%C
h_{3 913mg)
\\
20 W
471.08°C" t s
hney : ! o T = 3 =
o] 100 200 300 400 500 600 700
Temperature (°C) Universal V1 .7F TA Instrume

TERMOGRAMA: RECUBRIMIENTO CON 0.4 ml ACEITE DE

Sample . REDUBRMENTI OON L m OF ACE O HE0CRLA

HIGUERILLA

— i File D:\TA\DATA. 662
Size 11.5630 mg | [; A Operator: GAM
Method LINA ' Run Date: B-Mar-06 08 49
Comment: EN PRESENCIA DE NITROGEND
100 ; o8
1 83°C
55 1% 18 83°C
, (2.961mg)
Residue
19 31%
804 218 57°C (2 233mg) L 0 &
\ o5 27% 244 B2°C .
/W (2 922mg) [S)
I =
. 60+ Lo.4 &
= N2 121% N
| _ _— \ (0 2452mg) -a
= 1 270 04 ‘_.X f 51335 49°¢ 2
=1}
- =
o \ 341 87°C 9.779% 392 73°C )
404 / " “409.78°c/% \(1:131mg) o2 2
/ \/ / 23.78°C 9 490% k:
/ /
494 28°
\ 49
437 20°C
20 T 1ﬁh0 o]
& 770%
(0.7829mg)
o] T T T T A T T -0.2
0 100 200 300 400 500 600 700

Temperature (°C) Universal V1
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TERMOGRAMA: RECUBRIMIENTO CON 0.6 ml ACEITE DE HIGUERILLA

FECUIRMENTD 8.5 O CENE OF HEGIERRLA

1 - File: D \TA\DATA B63
Sample — o~ A
S?z: 11.7500 mg |5 }X Operator GAM
Method: LINA A Run Date: S8-Mar-06 14 11
Comment: EN PRESENCIA DE NITROGENO ;
o
100 TS .
?K\ 12 50% 149 17°C
ﬁ&k{: 469mg)
¢ o.8
20 220 Qz°Cc Residue
10.73%
(1.261mg) =
- 86mg) 06D
= S
i =
. B0 o 3
£ g 243 26°C / ~
- (2. 328mg) ! =
= [\ -0 4 o
- / \ . =
' 400 56°¢ o
| ro. M\H&H\\d‘ \ 15 68% R
J | \fl B43mg) - @
o l / Y g a2 32
49803 c/ 13 21%
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. / \\i mg ) )
207 445 06— 1 o0
463 39°C e e o s ]
o — ' : : ; : —+ -0 2
"o 100 200 300 400 500 600 700

Temperature (°C)

Universal V1

7F TA Instrument

TERMOGRAMA: RECUBRIMIENTO COM 1.0 ml ACEITE DE HIGUERILLA

FECUERMENTICIN L o ACETECERELEEILA

Sample == File: D:\TA\DATA 669
Size 9 5260 mg ®) A Operator: GAM
Method  LINA e Run Date 28-Mar-06 09:00
Comment: EN PRESENCIA DE NITROGEND
100 ; " — 1.8
| ’ LN 13 83% 169 22°C
185 oeoct(1-317mg)
1 A L 1.0
\ f\ Residue
80+ } 5 263%
\ \ (0 S014mg)
\ l2e 17% -0.8 _
(2 492mg) o
30 00°C ~
60 232 90°Cc | X
< N Lo.6
g7 I\ -
e Y [\ o
- | [ [
) | [ =
< ; | ace 16°c it
s N4 |I U 1 >
0 266 56°:f / ﬂ g
/ \ : :;? y a
] [ / \* mg L 6.2
/ 425 30°C \
/ ~ \ 13.03% L
. A — \ NG S
— { 450 85°C -0.0
464 .98°C
0 , ; - . . ; -0.2
0 100 200 300 400 500 600 700

Temperature (°C)
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ANEXO E. ESPECTROS INFRARROJOS (FTIR)
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ESPECTRO FT-IR PET POST-CONSUMO
FIIR PET COMERTIAL

ESPECTRO FT-IR: RECUBRIMIENTO CON 0.4 ml ACEITE DE HIGUERILLA

Recubrimienta poliuretdnico con 04 ml de aceite de higuerilla
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ESPECTRO FT-IR: RECUBRIMIENTO CON 0.6 ml ACEITE DE HIGUERILLA

Recubrimienta poliuretdnica con 0.6 ml de aceite de aceite de higuerilla
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ESPECTRO FT-IR: RECUBRIMIENTO CON 1,0 ml ACEITE DE HIGUERILLA
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ANEXO F. CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)
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TERMOGRAMA DSC: TDI COMERCIAL

Sample: TDI File: C:\\TA\Data\DSC\Polimeros\TDI.001
Size: 5.3000 mg DSC Operator: G.A:M
Method: Metodo Vidrio Run Date: 23-Mar-05 16:34
Instrument: DSC Q10 V8.1 Build 261
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TERMOGRAMA DSC: PET POST- CONSUMO
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TERMOGRAMA DSC: RECUBRIMIENTO CON 0.6 ml DE ACEITE DE

sampie: 0.6 ml aceite de higuerilla

Sire:

6.5000 mg

Meathod: Metodo Widrio
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TERMOGRAMA DSC: RECUBRIMIENTO CON 1.0 ml DE ACEITE DE
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ANEXO G. REGISTRO FOTOGRAFICO
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PLACAS MDF RECUBIERTAS EN DIFERENTES COLORES
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